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RESUMO

As embalagens plasticas desempenham funcdo primordial na comercializacdo de alimentos,
pois sdo fundamentais na preservacdo e manutencdo das caracteristicas dos produtos pelo maior
tempo possivel. As mais utilizadas no mundo, até o presente momento, sdo biorecalcitrantes e
provenientes de polimeros derivados do petroleo, ou seja, oriundas de fontes ndo renovaveis e
que acabam gerando um acumulo de residuos solidos ndo-degradaveis no meio ambiente. Dessa
forma, este trabalho teve como objetivo obter e caracterizar filmes biodegradaveis de alginato
de sodio e cera de abelha adequados a confeccdo de embalagens para mel de abelha Apis
mellifera L. Para tanto, este se deu em duas etapas: sendo a primeira a obtencéo e caracterizagdo
de filmes mistos de alginato de sodio e cera de abelha em quatro composic¢bes (Alginato de
sodio 2%; Alginato de sodio 2% com 5% de cera de abelha; Alginato de sddio 2% com 10% de
cera de abelha; Alginato de sédio 2% com 15% de cera de abelha). Na segunda etapa foi
realizada a confecgédo das embalagens que foram utilizadas para acondicionar o mel por 60 dias,
sendo realizadas andlises fisico-quimicas nos méis nos dias 0, 7, 15, 30, 45 e 60 dias. Os
resultados obtidos foram submetidos 8 ANOVA e comparacdo das médias pelo teste de Tukey
com nivel de significancia de 5% (p < 0,05). Quanto a caracterizacdo dos filmes: aqueles que
continham cera na composicao apresentaram menor permeabilidade ao vapor de agua/taxa de
permeabilidade ao vapor de agua (PVA/TPVA) em comparacdo aos demais, coloracdo mais
amarelada e maior opacidade. Nas propriedades mecanicas avaliadas, foi possivel observar que
em niveis mais altos de cera houve menor resisténcia a tracdo, além de maior elasticidade. Nos
resultados de solubilidade, verificou-se que filmes com 5 e 10% de cera reduziram
significativamente a solubilidade em comparacéo ao filme somente de alginato. Em relacédo ao
angulo de contato, os resultados nao apresentaram diferenca significativa. Em diferentes UR%,
filmes com cera absorveram menos agua. Nas caracteristicas fisico-quimicas do mel,
embalagens com cera mantiveram as propriedades do mel dentro das recomendacdes por mais
tempo. Quanto a durabilidade das embalagens, ap6s 30 dias de experimento, todas as
embalagens sem cera, apenas de alginato de sodio, apresentaram problemas, principalmente
relacionados a vazamentos e dissolucdes das embalagens. Sendo a embalagem com 10% de
cera a mais duravel dentre todas. Dessa forma, conclui-se que a incorporacdo de cera nas
embalagens de alginato de sodio, especialmente na concentracdo de 10%, foi eficaz para manter
as caracteristicas fisico-quimicas do mel dentro das recomendacdes pelo tempo pesquisado,
além de ter sido a que apresentou o menor percentual de defeitos durante todo o experimento.

Palavras-chave: Biopolimeros. Mel de abelha. Polissacarideos. Cera de abelha. Filme
Biodegradavel.



ABSTRACT

Plastic packaging plays a key role in the marketing of food, as it is essential to preserve and
maintain the characteristics of products for as long as possible. The most used in the world, so
far, are biorecalcitrant and come from petroleum-derived polymers, that is, from non-renewable
sources and which end up generating an accumulation of non-degradable solid waste in the
environment. Thus, this work aimed to obtain and characterize biodegradable films of sodium
alginate and beeswax suitable for the manufacture of packaging for honey from Apis mellifera
L. Therefore, this took place in two stages: the first one was obtaining and characterization of
mixed films of sodium alginate and beeswax in four compositions (Sodium alginate 2%;
Sodium alginate 2% with 5% beeswax; Sodium alginate 2% with 10% beeswax; Alginate of
2% sodium with 15% beeswax). In the second stage, the preparation of the packages that were
used to store the honey for 60 days was carried out, with physicochemical analyzes being
carried out on the honeys on days 0, 7, 15, 30, 45 and 60 days. The results were submitted to
ANOVA and comparison of means by the Tukey test with a significance level of 5% (p < 0.05).
As for the characterization of the films: those that contained wax in the composition had lower
water vapor permeability/water vapor permeability rate (WVP) compared to the others, more
yellowish color and greater opacity. In the evaluated mechanical properties, it was possible to
observe that at higher levels of wax there was less tensile strength, in addition to greater
elasticity. In the solubility results, it was found that films with 5 and 10% wax significantly
reduced the solubility compared to the alginate film alone. Regarding the contact angle, the
results did not show any significant difference. At different UR%, wax films absorbed less
water. In the physicochemical characteristics of honey, wax packaging kept the honey
properties within the recommendations for a longer time. As for the durability of the packages,
after 30 days of the experiment, all packages without wax, only sodium alginate, had problems,
mainly related to leaks and dissolutions of the packages. The packaging with 10% wax is the
most durable of all. Thus, it is concluded that the incorporation of wax in the packaging of
sodium alginate, especially at a concentration of 10%, was effective in maintaining the
physicochemical characteristics of honey within the recommendations for the time researched,
in addition to being the one that presented the lowest percentage of defects during the entire
experiment.

Keywords: Biopolymers. Honey. Polysaccharides. Beeswax. Biodegradable Film.
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1. INTRODUCAO

As embalagens plasticas desempenham funcdo primordial na comercializacdo de
alimentos, pois sdo fundamentais na preservacao e manutencao das caracteristicas dos produtos
pelo maior tempo possivel. As mais utilizadas no mundo, até o presente momento, S&o
biorecalcitrantes e provenientes de polimeros derivados do petréleo, ou seja, oriundas de fontes
ndo renovaveis e que acabam gerando um acimulo de residuos sélidos ndo-degradaveis no meio
ambiente (AZ1Z; SALAMA; SABAA, 2018; PARREIDT; MULLER; SCHMID, 2018).

Apesar dos esforcos ja empreendidos pela comunidade internacional para minimizar as
problematicas ambientais, econdmicas e sociais que ameagam tanto o futuro quanto o presente
das sociedades humanas, pesquisas tém indicado um agravamento destes problemas nas ultimas
décadas (IPCC, 2014; SOMERVILLE; WILLIAMS, 2015; JOSHI; RAHMAN, 2017;
FIGUEROA-GARCIA; GARCIA-MACHADO; YABAR, 2018).

De acordo com Mohammadhosseini et al. (2020), a producdo de plasticos aumentou
consideravelmente nos ualtimos 50 anos, sendo a maior parte destinada a confeccdo de
embalagens, especialmente alimenticias (41%), que representam um grande impasse na reducao
de residuos solidos (DILKES-HOFFMAN et al., 2018).

Dilkes-Hoffman et al. (2018) e Kakadellisa e Harris (2020) esclarecem que isso ocorreu
devido a urbanizacdo e a mudanca na dieta da populacdo, pois a procura por alimentos
processados e ultra processados aumentou consideravelmente neste periodo, ou seja, um alto
consumo de alimentos embalados, em que no minimo 30% das embalagens sdo descartadas de
forma inadequada, chegando aos oceanos e influenciando na vida dos animais marinhos, e
possivelmente na saude humana atraves do consumo de microplasticos (MPs), que sédo o
resultado da degradagdo de materiais pléasticos em particulas plasticas com tamanho de 1 pm a
5 mm (PELLINI et al., 2018; FARRELL; NELSON, 2013).

Esta utilizacdo em grande escala de embalagens de materiais ndo biodegradaveis vem
gerando danos ao meio ambiente devido ao acimulo de residuos. E com uma demanda maior,
por parte de consumidores mais conscientes, ha uma tendéncia a procura de alternativas mais
sustentaveis, que mantenham a qualidade dos alimentos e contribuam para a preservacédo do
meio ambiente. Por este motivo, ha um crescente interesse no desenvolvimento de embalagens
alternativas que ndo se acumulem e/ou gerem danos ao ambiente (ROMMI et al., 2016;
OLIVEIRA FILHO et al., 2019; YANG; WANG,; XIA, 2019).

De acordo com Parreidt, Miller e Schmid (2018), outra tendéncia que vem crescendo

na preferéncia dos consumidores é a busca por alimentos in natura ou, no maximo,
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minimamente processados. Entre estes alimentos o mel de abelha Apis mellifera ganhou
destaque, principalmente pelas suas caracteristicas funcionais, que estdo relacionadas aos seus
compostos fendlicos, antioxidantes e antibacterianos, esta Gltima caracteristica sendo estudada
atualmente como uma alternativa no combate as bactérias resistentes aos antibioticos. No
entanto, para manter todas as suas propriedades é necessario que o mel seja acondicionado em
embalagens adequadas, sendo as de plastico e de vidro as mais utilizadas (COMBARROS-
FUERTES et al., 2020).

Pesquisas para o desenvolvimento de embalagens biodegradaveis, sendo algumas delas
inclusive comestiveis, e até mesmo com caracteristicas funcionais para a satde do consumidor
surgem diariamente (DUMITRIU et al., 2018). Entre as alternativas de embalagens
biodegradaveis estdo as confeccionadas a partir de biopolimeros, que sdo polimeros de origem
bioldgica, e sua decomposicdo pode contribuir inclusive para fertilizar o solo, como aponta
Porta, Sabbah e Di Pierro (2020).

H& uma grande variedade de biopolimeros utilizados na producéo de bioplastico, entre
eles o alginato de sodio, que € um polissacarideo extraido da parede de algas marrons
(Phaeophyceae), sendo de baixo custo, e apresentando boas propriedades mecanicas de
resisténcia e elasticidade. Contudo, devido a sua caracteristica hidrofilica, ndo apresenta boas
propriedades de barreira. No entanto, a inser¢do de lipideos na matriz polimérica melhora
significativamente as propriedades de barreira. Entre as opg¢des para tal objetivo, estd a
utilizacdo de cera de abelha, um lipidio natural ja utilizado na composicdo de bioplasticos
(SZULCetal., 2020; LIU et al., 2020; TANG et al., 2018; DUMITRIU et al., 2018; CORREIO
et al., 2018; YILMAZ et al., 2019; JAFARI et al., 2015; RAMACHANDRAIAH; GNOC,;
CHIN, 2017).

Sabendo dos impactos ambientais gerados pela producdo e descarte de embalagens
plasticas no meio ambiente, e da possibilidade de minimizar estes impactos através de novas
tecnologias sustentaveis, além da indicacdo de pesquisas (STEVENS, 2010; SCHROEDER,
2014; ULKU; HSUAN, 2017; KHAN et al., 2018) de que o desenvolvimento de novas
tecnologias que estimulem a producéo sustentavel dos bens de consumo é um dos principais
caminhos para a solidificacdo do desenvolvimento sustentavel, foi proposto através deste
estudo, a criacdo de uma embalagem para o mel de abelha Apis mellifera, que atendesse as
necessidades de conservacéo requeridas por este alimento, de modo que fosse capaz de manter
todas as suas propriedades, e que ao mesmo tempo fosse biodegradavel.

Evidencia-se também a vinculagdo da presente pesquisa aos trés pilares deste programa

de pos-graduacdo, a saber, o ambiental, o social e o tecnologico. O desenvolvimento de uma



20

embalagem biodegradavel para o mel de abelha A. mellifera configura-se numa inovagéo
tecnoldgica que reverberara positivamente para o ambiente e a sociedade. Para o0 ambiente por
reduzir os impactos gerados pela producéo e descarte das embalagens tradicionais, e para a
sociedade, por agregar a imagem de produto sustentavel ao mel produzido nas comunidades do
semiérido nordestino, abrindo portas para um dos nichos de mercado que mais cresce a nivel
mundial nas ultimas décadas, possibilitando assim desenvolvimento econémico e social para a
regido (ROBERTS, 1996; POLICYINTERACTIVE, 2014; AKATU, 2018).

2. OBJETIVOS GERAL E ESPECIFICOS

Obtencdo e caracterizacdo de filmes biodegradaveis de alginato de sddio e cera de

abelha adequados a confeccdo de embalagens para mel de abelha Apis mellifera.

2.1 OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Obtencdo e caracterizacdo de filmes mistos de alginato de sdédio e cera de abelha em
diferentes proporcoes;

e Confecgdo de embalagens biodegradaveis para mel de abelha a partir dos filmes mistos de
alginato de sodio e cera de abelha e identificacdo da composi¢do mais adequada;

e Auvaliacdo da conservacdo de mel de Apis mellifera em embalagens mistas de alginato de

sodio e cera de abelha ao longo do tempo.

3. REFERENCIAL TEORICO

3.1 FILMES BIODEGRADAVEIS

As embalagens alimentares feitas de derivados do petréleo ainda sdo maioria no
mercado. No entanto, com a crescente conscientizacdo da populagdo quanto as questdes
ambientais e de salde, materiais biodegradaveis sdo cada vez mais requisitados. Neste contexto,
surgem as embalagens biodegradaveis para alimentos, sendo algumas delas, inclusive,
comestiveis (KOCAKULAK; SUMNU; SAHIN, 2019; PACHECO et al., 2019).

De acordo com Saricaoglu e Turhan (2019), cobertura/revestimento, filmes e
embalagens biodegradéveis, quando utilizados em alimentos, sdo alternativas para prolongar a

sua vida de prateleira, ja que dificultam a perda de umidade, a absorcéo de oxigénio, a migragédo
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lipidica, e até mesmo melhoram o seu manuseio, podendo, em alguns casos, serem consumidos
juntamente com este. Neste sentido, é importante diferenciar cobertura, filme e embalagem.

Cobertura diz respeito a um revestimento na superficie do alimento com biopolimeros
comestiveis, que é feito, geralmente, mergulhando o alimento em uma mistura filmogénica e
em seguida deixando-o secar naturalmente ou em estufa. Apds a secagem da mistura
filmogénica é formada uma fina camada, geralmente inferior a 0,3 mm, o que contribui para
que o alimento tenha maior tempo de prateleira ao diminuir sua taxa respiratoria e perda de
agua, além de melhorar a estética, tornando-o mais atraente ao consumidor. E importante que o
revestimento ndo altere as caracteristicas organolépticas do alimento (ORIANI et al., 2014).

Jé& o filme é elaborado a partir da secagem da mistura filmogénica e ao final do processo
obtém-se um objeto de grande area e fina espessura, muito semelhante ao material plastico
tradicional, que pode ser usado para fabricar envoltorios usados como embalagens
(PARREIDT; MULLER; SCHMID, 2018).

Os materiais usados na confeccdo de filmes biodegradaveis podem ser divididos em trés
grupos: hidrocoloides (polimeros hidrofilicos, como proteinas e polissacarideos), lipidicos e
compositos (mistura dos dois primeiros tipos). Dessa forma, ha uma diversidade de
combinacGes de materiais usada na fabricacdo de filmes comestiveis (KOCAKULAK;
SUMNU; SAHIN, 2019; SARICAOGLU; TURHAN, 2019).

Para a producdo do filme € necessario que se escolha o tipo de material que se ird
trabalhar entre as trés categorias supracitadas, e um plastificante, como por exemplo, glicerol
ou sorbitol. Ainda podem ser adicionadas moléculas bioativas com o intuito de melhorar suas
caracteristicas fisicas, sensoriais ou nutritivas, como antioxidantes e antimicrobianos, por
exemplo (SARICAOGLU; TURHAN, 2019).

Parreidt, Miller e Schmid (2018) discorrem sobre as vantagens e desvantagens de cada
grupo de biopolimero. Para os autores, a principal vantagem da utilizagdo de polissacarideos na
confeccdo de filmes é a capacidade de ser uma barreira a gases, enquanto os lipideos oferecem
a reducdo na transmissdo de &gua, e as proteinas se destacam na estabilidade mecanica. Em
relacdo as desvantagens, os autores limitam-se as relacionadas aos lipidios, onde as principais
sdo opacidade, fragilidade e instabilidade, sendo que esta Ultima pode desencadear um sabor
desagradavel de ranco no filme, o que nao ocorre nos filmes de hidrocoldides.

Dessa forma, Pacheco et al. (2019), Yang, Wang e Xia (2019), Aziz, Salama e Sabaa
(2018) declararam que a melhor alternativa na confec¢édo de filmes biodegradaveis é a utilizacéo
de uma composi¢do mista, pois combinam-se as caracteristicas de cada material incorporado,

potencializando os resultados.
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De forma mais objetiva, filmes contendo lipidios, por exemplo, tém boa resisténcia a
umidade, enquanto os filmes a base de polissacarideos apresentam boas propriedades de
flexibilidade e resisténcia, além de serem mais transparentes, no entanto, por sua caracteristica
hidrofilica, sdo pouco resistentes a umidade. Sendo assim, uma combinacéo de polissacarideos
com uma emulséo lipidica, pode contribuir para a constituicdo de um filme mais duradouro
(JAFARI et al., 2015; RAMACHANDRAIAH; GNOC; CHIN, 2017).

Nos proximos tépicos sera discutido, com maiores detalhes, o biopolimero escolhido
(alginato de sddio) para a confeccdo das embalagens propostas nesse trabalho, e sobre a cera de

abelha, e os motivos que levaram a sua inclusdo na composicéo dos filmes.

3.1.1 Alginato de sodio na producéo de filmes biodegradaveis

Um biopolimero bastante utilizado na construcdo de embalagens biodegradaveis por ser
de facil acesso, ter uma longa cadeia polimérica e ser atdxico, é o alginato de sodio, um
polissacarideo sollvel em A&gua, linear e anidnico, obtido a partir de algas marrons
(Phaeophyceae) (TANG et al.,, 2018; DUMITRIU et al.,, 2018; CORREIO et al., 2018;
YILMAZ et al., 2019).

Segundo Oliveira Filho et al. (2019), as embalagens de alginato de sodio se destacam
por serem biodegradaveis, ndo-toxicas e economicamente acessiveis, além de apresentar a
capacidade de reduzir a oxidacdo lipidica e o crescimento microbiano nos alimentos.

Filmes produzidos a partir de alginato de s6dio ainda podem atuar como um importante
carreador de substancias bioativas, como 6leos essenciais, quando estas sdo incorporadas a
composicao do filme, sendo liberadas ao longo do tempo. Essas substancias podem exercer
funcdo antioxidante, moduladora e antimicrobiana. Embalagens com essas funcgdes sé&o
classificadas como embalagens ativas (HROMIS et al., 2017; LEON et al., 2018; OLIVEIRA
FILHO et al., 2019).

Assim como ocorre com outros biopolimeros, como a quitosana, por exemplo, a melhor
alternativa para a confeccéo de filmes de alginato de sodio é utiliza-lo juntamente com outro
biopolimero (blendas) ou com a adicdo de outros materiais, pois se utilizado so, apresenta
algumas limitacGes em suas propriedades de barreira e propriedades mecénicas (YANG;
WANG,; XIA, 2019; AZIZ; SALAMA; SABAA, 2018).

De acordo com a FDA (Food and Drug Administration, 2018), “o alginato de s6dio ¢ o
sal de sodio do acido alginico, um constituinte natural do poliuronideo de certas algas marrons.”
Ele é classificado como um alimento geralmente seguro (GRAS) e categorizado como

emulsificante, estabilizador, espessante e agente gelificante.
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3.1.2 Cera de abelha na composi¢ao de filmes biodegradaveis

A cera de abelha é uma substancia lipidica natural secretada por abelhas dos tipos A.
mellifera e A. cerana, através de quatro glandulas especiais presentes em seus abdomens, e é
composta principalmente por ésteres (cerca de 67%), hidrocarbonetos (14%), acidos graxos
(12%) e alcool (1%), além de compostos aromaticos e pigmentos. Ademais, a cera de abelha
também é classificada como GRAS (FDA, 1975; SZULC et al., 2020; LIU et al., 2020).

Ao ser secretada, a cera de abelha € liquida e quase branca, mas quando entra em contato
com o mel e o polen adquire coloracdo amarelada, mudando sua cor com o tempo, podendo
variar de amarelo a quase preta. Solidifica-se em escamas assim que entra em contato com o ar,
formando a primeira embalagem natural do mel. Entre suas caracteristicas estdo o seu aspecto
quebradico e sua insolubilidade em agua. Seu ponto de fuséo é superior aos 60 °C (TIKKANEN,
2010; SZULC et al., 2020).

Na industria alimenticia, a cera de abelha é utilizada como aditivo alimentar natural na
conservacao de alimentos, pois tem efeito antimicrobiano contra bactérias gram-positivas e
gram-negativas, além de ser antifingica. Outras utilizacbes sdo: fabricacdo de velas,
cosmeticos, industria farmacéutica entre outros. Recentemente também tem sido testada a sua
incorporacdo na composicdo de filmes biopoliméricos, a fim de melhorar as propriedades de
barreira e aumentar a capacidade hidrofébica destes (SZULC et al., 2020).

3.2 PROPRIEDADES DOS FILMES BIODEGRADAVEIS

3.2.1 Taxa de permeabilidade ao vapor de agua — TPVA

De acordo com Farias et al. (2012, p. 135), a taxa de permeabilidade ao vapor de agua
(TPVA) diz respeito a “transmissdo de vapor de dgua por unidade de &rea através do filme, de
espessura conhecida, induzida por um gradiente de pressdo entre duas superficies especificas,
de umidade relativa e temperatura especificada.”

Evitar que a umidade externa entre em contato com o alimento € uma das fungdes
essenciais de uma embalagem, ja que esta pode ser prejudicial a conservagdo dos alimentos, ao
favorecer um ambiente propicio ao desenvolvimento de microrganismos, modificar a textura e
sabor, entre outros.

Ha varios fatores que influenciam a permeabilidade de vapor de agua nos filmes
poliméricos, como por exemplo, o plastificante utilizado e a estrutura molecular da matriz
polimérica, sendo que filmes com matriz de cadeias poliméricas lineares simples, apresentam

menor permeabilidade. Filmes de polissacarideos e/ou de proteinas apresentam, em sua maioria,
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maior permeabilidade ao vapor de &gua, devido sua caracteristica hidrofilica (SILVA;
BIERHALZ; KIECKBUSCH, 2009; JAFARI et al., 2015; RAMACHANDRAIAH; GNOC;
CHIN, 2017).

3.2.2 Propriedades oOpticas: Cor e opacidade

As propriedades Opticas, cor e opacidade, sdo as caracteristicas mais relacionadas a
aceitacdo por parte dos consumidores, pois influenciam na escolha do alimento, sendo que
filmes menos opacos e mais transparentes sao mais aceitos, pois facilitam a visualizacdo do
alimento sem interferéncias, o que traz seguranca ao consumidor (BALTI et al., 2017;
OLIVEIRA et al., 2018).

Segundo Carissimi, Flores e Rech (2018), a cor e a opacidade dos filmes estdo
relacionadas diretamente com o tipo de polimero utilizado. A autora ainda enfatiza que,
comercialmente, € importante que os filmes tenham brilho elevado e alta transparéncia, muito

embora a opacidade néo inviabilize a comercializagéo.

3.2.3 Propriedades mecanicas

As propriedades mecéanicas estdo entre as caracteristicas mais importantes a serem
analisadas nas embalagens, a fim de se conhecer a resisténcia a tracao (TS), o alongamento na
ruptura (E%) e o médulo de elasticidade ou médulo de Young (Y). Esses parametros devem ser
sempre apreciados e muitas vezes as embalagens biodegradaveis tém utilizacao limitada por
ndo apresentarem propriedades mecanicas adequadas, diferentemente das embalagens
convencionais. Por isso a importancia de pesquisas que prezem pela busca a alternativas que
melhorem as propriedades mecanicas dos filmes biodegradaveis (WU et al., 2019).

A resisténcia a tracdo diz respeito a tragdo maxima que o filme suporta, enquanto o
alongamento na ruptura (E%) indica qual a deformagéo maxima que um filme pode sofrer até
se romper. J& 0 Mddulo de Young caracteriza o filme quanto a sua elasticidade/rigidez (MA et
al., 2012).

Segundo Mali, Grossmann e Yamashita (2010), os filmes devem ser resistentes a tragao,
de forma que protejam o alimento embalado durante o transporte e manuseio, garantindo a sua
integridade. Além disso, eles devem ser flexiveis para que se adaptem as deformacgdes que
possam ocorrer nos alimentos, sem causar dano mecanico.

Ainda de acordo com Mali, Grossmann e Yamashita (2010), as propriedades mecanicas
dos filmes estdo diretamente relacionadas ao tipo de polimero utilizado, sendo que

polissacarideos e hidrocoloides sdo muito resistentes, enquanto lipidios tém baixa resisténcia
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mecanica e flexibilidade, por isso mais uma vez reforga-se a relevancia da insercao de materiais

na composicdo do filme que melhorem essas propriedades.

3.2.4 Angulo de contato

Os termos angulo de contato ou angulo de molhabilidade dizem respeito ao angulo que
uma gota de 4gua forma com a superficie de um material. Esse critério € influenciado por alguns
fatores como, material do filme, solvente e pela estrutura da superficie em que a substancia
liquida repousa, especialmente pela rugosidade (SILVA; BIERHALZ; KIECKBUSCH, 2012;
OLIVEIRA et al., 2018).

A partir do grau do angulo de contato se classificam as superficies em hidrofilicas
(menor que 90°) e hidrofdbicas (maior que 90°). O conhecimento do angulo de contato é muito
importante para se prever como o filme se comportara em ambientes imidos e se a embalagem
é adequada para determinado alimento (ANTONINI et al., 2014).

3.2.5 Solubilidade

A maioria das aplicacdes de filmes comestiveis requer certa insolubilidade a 4gua, a fim
de manter a integridade do alimento. A insolubilidade tem relacdo com o tipo de polimero
utilizado para a confeccdo da embalagem (BERTAN, 2008).

A necessidade da baixa solubilidade em agua vai depender muito do alimento que vai
ser embalado. Alimentos com alta atividade de agua (> 0,70), por exemplo, necessitam de
embalagens insolGveis em agua, enquanto alimentos desidratados ou mais secos podem ser
acondicionados em embalagens com uma maior solubilidade (SILVA; BIERHALZ;
KIECKBUSCH, 2012).

3.2.6 Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

De acordo com Almeida et al. (2013), a utilizacdo da Microscopia Eletronica de
Varredura em filmes, tem a funcdo de obter informacdes sobre a estrutura morfoldgica destes,
permitindo verificar a homogeneidade ou a existéncia de falhas e rupturas, sendo essencial essa
deteccdo, ja que a presenca destas falhas afeta diretamente a qualidade do filme, especialmente
suas propriedades mecéanicas, além de trazer risco de contaminagéo ao alimento, j& que afeta a

integridade fisica da embalagem.

3.2.7 Isotermas de sor¢ao de vapor de agua
Isotermas de sor¢do ao vapor de agua dizem respeito a mensuragdo da interacdo das
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moléculas de agua do ambiente com o alimento, embalagem ou outro material (AGUIRRE-
LOREDO et al., 2017).

De acordo com Tanada-Palmu, Helén e Hyvonen (2000) o conhecimento das isotermas
dos filmes trabalhados é muito importante para prever o quanto de agua ele pode perder ou
ganhar, em determinada situagéo, e assim proceder com o planejamento e escolha do material

mais adequado e/ou melhor forma de conservagéo.

3.3 CARACTERISTICAS DO MEL DE Apis mellifera

O mel caracteriza-se como um produto alimenticio natural adocicado, produzido por
abelhas a partir do néctar de flores, secrecBes de partes vivas das plantas ou de excrecdes de
insetos sugadores de plantas que ficam sobre partes vivas de plantas, podendo variar em suas
caracteristicas fisico-quimicas e sensoriais de acordo com alguns fatores, como origem floral e
tipo de abelha que o produz. Este trabalho se detera aos méis produzidos por abelhas com ferréo,
do tipo A. mellifera, que produzem o mel mais comercializado mundialmente (BRASIL, 2000;
LEMOS et al., 2017; CIANCIOSI et al., 2018; FERNANDES; ROSA; CONTI-SILVA, 2018;
MUNSTEDT; MOMM; HUBNER, 2019; RAMSAY et al., 2019).

O mel é utilizado ha séculos como alimento, adocante, e, também, como um recurso
terapéutico na medicina popular, devido aos seus efeitos antimicrobiano, anti-inflamatério,
anticancerigeno, cicatrizante entre outros. Ha registros em pinturas da ldade da Pedra da
utilizacdo do mel ha milhares de anos. Textos de Aristételes e Hipdcrates (pai da medicina), ja
atribuiam ao mel propriedades curativas de varias enfermidades. Atualmente, muitas
propriedades terapéuticas do mel sdo aceitas e comprovadas pela comunidade cientifica
(RAMSAY et al., 2019; NGUYEN et al., 2019; CIANCIOSI et al., 2018; MELO et al., 2017,
COMBARROS-FUERTES et al., 2018).

De acordo com a legislacéo brasileira (BRASIL, 2000), o mel pode ser de duas origens:
floral ou melato/mel de melato, sendo este obtido de secre¢des de partes vivas das plantas ou
de excrecOes de insetos sugadores de plantas. Os méis de origem floral classificam-se em
uniflorais/monoflorais, que sdo aqueles produzidos a partir de flores de uma mesma familia,
género ou espécie, e multiflorais/poliflorais, provenientes de variadas origens florais, sendo
esse ultimo o tipo mais comum, de acordo com Solayman et al. (2016). O mel pode ainda ser
classificado quanto ao procedimento de obtencdo de mel do favo (mel escorrido, prensado ou
centrifugado) e apresentacdo e/ou processamento (mel, mel em favos ou mel em sec¢des, mel

com pedacos de favo, mel cristalizado ou granulado, mel cremoso e mel filtrado).
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O mel apresenta pelo menos 200 compostos diferentes, como proteinas, vitaminas,
acidos organicos, flavonoides, acidos fendlicos, fitoquimicos, e principalmente carboidratos e
agua. Sua composicdo pode variar em razdo de algumas variaveis, como estacdo, modo de
colheita e armazenamento pos-colheita, por exemplo (AZONWADE et al., 2018; AL-FARSI
etal., 2018).

Por sua composicgdo, o mel classifica-se como um alimento funcional. De acordo com a
ANVISA (Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria), alimentos funcionais sdo aqueles que
apresentam em sua composicao, substancias, nutrientes ou ndo, que desempenham acdes no
crescimento, desenvolvimento e manutencdo de fungdes do corpo, como por exemplo,
regulacdo da atividade intestinal e prote¢éo contra radicais livres (BRASIL, 2013; KORKMAZ;
KUPLULU, 2017).

As caracteristicas funcionais do mel sdo inerentes a presenca de substancias
consideradas bioativas, que sdo antioxidantes com importantes aplicacGes na saide humana,
atuando diretamente na prevencao e tratamento de doengas. Entre suas funcdes, destacam-se,
por exemplo, sua funcdo antimicrobiana, antifungica, e sua capacidade sequestradora de
radicais livres (ZHOU; CHEN; SHI, 2015; VALDES-SILVERIO et al., 2018).

Estas caracteristicas se devem aos seus componentes antioxidantes, a saber, flavonoides,
acidos fendlicos, acido ascorbico, catalase, peroxidase, carotenoides e produtos das reacdes de
Maillard (JASICKA-MISIAK; MAKOWICZ; STANEK, 2018; KAVANAGH et al., 2019).

Além de conferir caracteristicas funcionais, os compostos antioxidantes, em especial 0s
compostos fendlicos, ainda atuam diretamente na cor e caracteristicas sensoriais do mel. Neste
sentido, Bandeira et al. (2018) e Silva et al. (2016) observaram que méis de cores mais escuras
apresentaram altas concentracdes de minerais e substancias antioxidantes (carotenoides e

flavonoides).

3.3.1 Caracteristicas fisico-quimicas do mel de abelha

Conhecer as caracteristicas fisico-quimicas do mel € fundamental para determinar a sua
qualidade e autenticidade, pois determinados atributos sdo responsaveis por uma maior
valorizagdo, e consequentemente melhor comercializagdo do produto. Alguns desses
parametros sdo definidos na legislacdo brasileira (BRASIL, 2000) e no Codex Alimentarius
(2001).

Além disso, hd pardmetros de segurancga alimentar a serem seguidos para que o mel
esteja apto a comercializagdo e seguro para 0 consumo. Nesse quesito, segundo Kumar et al.

(2018), ha inclusive méis produzidos de algumas fontes florais que sdo toxicos para 0 consumo
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humano, como méis da Azaleia Amarela (Rhododendron luteum) e da Adelfeira (R. ponticum),
que contém uma neurotoxina chamada graianotoxina, que traz maleficios aos musculos
cardiaco e esquelético, nervos periféricos e sistema nervoso central, com diminuicdo de suas
funcBes por até 24 horas. No entanto, raramente leva ao 6bito (DAUGHERTY, 2005).

Os critérios definidos pelo Codex Alimentarius (2001) e aceitos na legislacdo brasileira
(BRASIL, 2000) para méis, no que diz respeito as caracteristicas fisico-quimicas, sao
relacionados a maturidade (agucares redutores - frutose e glicose; umidade; sacarose aparente),
pureza (sélidos insoliveis em &gua; minerais - cinzas; polen), deterioracdo (fermentacdo,
acidez, atividade diastasica e 5-hidroximetilfurfural) e acondicionamento do mel. Bergamo et
al. (2019) defendem ainda a utilizagcdo do pH como mais um parametro Gtil para analisar a
deterioracdo de méis, ainda que ndo haja nenhum limite minimo estabelecido por organizacGes
regulatorias.

Kavanagh et al. (2019) observaram em estudo realizado na Irlanda, que fatores
relacionados a origem floral e a localizagdo das colmeias (meio urbano ou rural) influenciaram
na composic¢ao fisico-quimica de méis.

Shapla et al. (2018) e El Sohaimy, Masry, Shehata (2015) corroboram com esta
informacdo, e apresentam ainda outros aspectos que influenciam na composicdo do mel. De
acordo com os autores, a época do ano, fatores ambientais e o tipo de tratamento efetuado pelos

apicultores sdo elementos importantes a serem considerados na avaliacdo de méis.

3.3.1.1 Umidade
De acordo com Singh e Singh (2018), a umidade é um dos parametros mais importantes

em relacdo a qualidade do mel. Isto porque a quantidade de agua do mel indica sua estabilidade
contra a fermentacdo e cristalizacdo, de modo que quanto maior o teor de agua mais facil e
rapidamente ele fermentard por leveduras tolerantes a aglcares. A umidade é um parametro
muito importante na avaliacdo do mel, e ela influencia na maturidade, sabor, cor, cristalizagéo,
viscosidade entre outros aspectos (SAKAC et al., 2019).

O teor de umidade do mel varia em decorréncia de alguns fatores, como origem floral
do mel, umidade relativa da regido em que foi produzido, condi¢es de processamento e/ou
armazenamento, e praticas de apicultura (SAKAC et al., 2019; TANLEQUE-ALBERTO;
JUAN-BORRAS; ESCRICHE, 2019).

Segundo Chen (2019), o teor de umidade desejavel para processamento e
armazenamento no mel varia de 17% a 22%. Méis com teores baixos de umidade tendem a

caramelizar mais facilmente pela reacdo de Maillard, enquanto méis com maiores percentuais
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de umidade podem fermentar e formar 4cido acético (SAKAC et al., 2019).

3.3.1.2 Agucares
Os carboidratos sdo os principais componentes do mel, especialmente os aguUcares

redutores, que de acordo com Bandeira et al. (2018), sdo bons indicadores do nivel de
maturacdo do mel, como os monossacarideos frutose e glicose, 0 que juntos representam, em
média, 65% da composicdo total, seguidos por pequenas quantidades de polissacarideos e
dissacarideos. No Brasil, a recomendacdo de teor de agUcares redutores em méis é de no minimo
65% para méis florais, e 60% para mel de melato (BRASIL, 2000; SOLAYMAN et al., 2016;
COMBARROS-FUERTES et al., 2018).

Segundo Kumar et al. (2018) e Tanleque-Alberto, Juan-Borras e Escriche (2019), os
acucares redutores estdo intimamente relacionados ao estado de cristalizacdo do mel, sendo
imprescindivel verificar as raz6es frutose/glicose (F/G) e glicose/agua (G/W), dado que méis
com F/G <1,0 e G/W> 2,0 tendem a cristalizar mais rapidamente. De acordo com reviséo de
literatura abrangente realizada por Solayman et al. (2016), o mel contém em média 39,44% de
frutose, 28,15% de glicose e 3,19% de sacarose.

A andlise do teor de sacarose € muito importante, pois atesta, por exemplo, a
autenticidade do mel, ao investigar a adulteracdo do mel por adi¢do ao mel de agUcar de mesa.
O nivel de sacarose no mel deve ser inferior a 6%. Acima desse percentual, significa que o mel
foi adulterado (KUMAR et al., 2018; BRASIL, 2000).

Os acUcares redutores sdo também responsaveis pela formacdo de um importante
composto, o 5-hidroximetilfurfural (HMF) (SHAPLA et al., 2018).

3.3.1.3 5-Hidroximetilfurfural (HMF)
O hidroximetilfurfural (HMF) é um composto que se forma a partir da degradagéo dos

acucares, principalmente da frutose. No Brasil, o teor maximo de HMF permitido em méis é de
60 mg kg (BRASIL, 2000). J& o Codex alimentarius estabelece um limite um pouco superior,
de no maximo 80 mg kg de mel, para paises tropicais, ou seja, paises em que as temperaturas
naturalmente sdo mais elevadas, pois 0 aumento de temperatura influencia diretamente em uma
maior producdo de HMF (BRASIL, 2000; CODEX ALIMENTARIUS, 2001; MENEZES;
MATTIETTO; LOURENGCO, 2018; AL-FARSI et al., 2018).

Estudos mostram que a quantidade média de HMF encontrada em méis em condicdes
adequadas para consumo € de 10 mg kg. Méis com teor de HMF acima das recomendacdes

maximas indicam deterioracdo por aquecimento, longo tempo de armazenamento ou
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armazenamento inadequado, e/ou adulteracdo por xarope invertido (SINGH; SINGH, 2018).

Em temperatura ambiente, a conversdo de glicose e frutose em HMF é muito lenta. No
entanto, foi observado que essa conversdo acontece em uma quantidade maior e mais
rapidamente a medida que se aumenta o tempo de armazenamento e/ou a temperatura a que o
mel é submetido. Se aquecido em temperatura superior a 75° C por alguns minutos, ou
armazenado em temperatura acima de 27° C por alguns meses, o nivel de HMF se elevara no
mel. Além disso, observou-se também maior formacdo de HMF em méis com menor pH
(SINGH; SINGH, 2018; OTA et al., 2019).

Segundo Ota et al. (2019), o HMF possui efeitos citotoxicos, mutagénicos,
carcinogénicos e genotoxicos, sendo, dessa forma, fortemente ndo recomendado o aquecimento

do mel, pois esse procedimento pode torna-lo toxico ao consumo.

3.3.1.4 Condutividade elétrica
A condutividade elétrica do mel esta relacionada a concentracdo de minerais, proteinas

e acidos organicos, além de ser um bom parametro para determinar a origem de méis florais.
Observou-se correlacdo positiva entre a quantidade de cinzas (minerais), acidez e o nivel de
condutividade elétrica, de modo que, quanto maior o teor de cinzas e acidez, maior a
condutividade elétrica (VIEIRA et al., 2014; HABIB et al., 2014; VLAEVA et al., 2017;
ADGABA et al., 2017; MEHDI et al., 2018; KUMAR et al., 2018; PASCUAL-MATE et al.,
2018).

Ressalta-se que ainda ndo ha parametros no Brasil para classificar a condutividade

elétrica de méis.

3.3.1.5pH
O pH é um pardmetro muito utilizado como indicador de contaminagdo microbiana no

mel. A maioria dos microrganismos so se desenvolve em pH na faixa de 7,2 a 7,4. Dessa forma,
a fim de evitar o desenvolvimento de microrganismos maléficos a sua qualidade, e
consequentemente a satide do consumidor, o pH do mel deve estar entre 3,2 a 4,5 (SAKAC et
al., 2019).

Essa faixa varia de acordo com diversos fatores, um deles esta relacionado ao tipo de
tratamento a que o mel é submetido. Kadri, Zaluski e Orsi (2017) observaram que meéis
centrifugados apresentaram pH ligeiramente menor (4,06 a 4,15) que méis prensados (4,19 a
4,33).

Para Nayik e Nanda (2016), além de indicador de contaminacdo, o pH ainda exerce
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funcdo essencial para a atividade antioxidante do mel. Méis com valores de pH mais baixos,
em torno de 3, apresentam maior protecéo contra oxidacao.
Apesar da importancia, ndo ha obrigatoriedade de realizacdo dessa anélise, tampouco

recomendacdes de indices de pH em méis, na legislacao brasileira.

3.3.1.6 Cor
A cor esté entre as caracteristicas sensoriais mais consideradas pelo consumidor no

momento da compra. A cor dos méis pode variar de quase incolor a pardo-escura, sendo 0s méis
escuros mais rejeitados pelo consumidor, conforme observaram Molaveisi et al. (2019) e
Kedzierska-Matysek et al. (2017). De acordo com Jasicka-Misiak, Makowicz e Stanek (2018),
0s meéis se classificam em dois grupos: claros e escuros.

A cor do mel esta relacionada com a presenca de flavonoides e compostos fenolicos, de
modo que quanto mais escuro o mel for, maior a quantidade de compostos fenolicos no mel,
que sdo substancias com propriedades antioxidantes (KUS et al., 2014; SANT'ANA et al.,
2014; JAHAN et al., 2015; KARABAGIAS et al., 2016; JASICKA-MISIAK; MAKOWICZ;
STANEK, 2018; KARABAGIAS; KARABAGIAS; GATZIAS, 2018; MOLAVEISI et al.,
2019).

Segundo Kus et al., (2014), a intensidade da cor do mel é fortemente dependente da
estacdo em que o mel foi coletado. Além disso, observa-se uma intensidade maior em méis
coletados ha mais tempo.

Se submetido ao aquecimento, o mel pode sofrer escurecimento pela reacdo de Maillard,
que € uma reacao que ocorre em alimentos que contém agUcares e aminoéacidos livres, formando
os Produtos da Reacdo de Maillard (MRPs), que sdo compostos antioxidantes, gerando

escurecimento ndo enzimatico (MOLAVEISI et al., 2019).

3.3.1.7 Acidez
Assim como ocorre com outros parametros, a acidez do mel varia de acordo com alguns

fatores, como: origem botanica, tempo de colheita, quantidade de minerais, presenca de
aminoéacidos (0,05%-0,1%) e é&cidos organicos (0,17%-1,17%), que sdo 0s constituintes
secundarios mais importantes do mel, tais como acido glucénico, butirico, férmico entre outros.
Além de todos esses fatores, a acidez do mel aumentara naturalmente com o passar do tempo e
com a deterioracao decorrente da fermentacdo (APRICENO et al., 2018).

De acordo com a legislacdo brasileira (BRASIL, 2000), a quantidade maxima de acidez
permitida no mel é de 50 miliequivalentes por quilograma. Acidez superior pode indicar uma
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possivel fermentacdo do mel (KARABAGIAS et al., 2018).

3.3.1.8 Atividade Diastasica
Juntamente com o HMF, a atividade diastasica ou 0 nimero da diastase € um importante

pardmetro na avaliacio da qualidade e frescor do mel. A medida que o HMF aumenta, a
atividade da o-amilase (diastase) diminui. A atividade diastésica se refere a expressdo
enzimatica do mel. Assim como o HMF, esta também é sensivel ao aquecimento (KORKMAZ;
KUPLULU, 2017; KEDZIERSKA-MATYSEK et al., 2017; KOWALSKI; LUKASIEWICZ,
2017).

No Brasil, a recomendacdo € de que a atividade diastasica do mel seja de no minimo 8
na escala de Gothe, e 3 para méis com baixa atividade enzimética, desde que o contetdo de
HMF néo ultrapasse 15 mg kg (BRASIL, 2000).

34 EFEITOS DA LUZ TEMPERATURA E ACONDICIONAMENTO NA
CONSERVACAO DO MEL

Como qualquer outro alimento, o mel necessita de condi¢cdes adequadas de manuseio e
acondicionamento para manter suas propriedades e conservacdo. Para isso, alguns
procedimentos sdo necessarios.

A fim de manter suas propriedades antioxidantes, o mel deve ser acondicionado em
recipiente ou ambiente escuro, a fim de protegé-lo da luz. Segundo Bandeira et al. (2018), em
comparagdo com amostras de méis protegidas da luz, amostras de méis expostas a luz nao
apresentaram quantidades consideraveis de flavonoides, isso porque os raios-ultravioleta
degradam os antioxidantes. A incidéncia de luz diretamente no mel ainda pode causar
escurecimento deste, diminuindo assim o seu valor comercial, j& que 0s consumidores tém
maior preferéncia por méis claros (SEBRAE, 2014).

Outro fator primordial na qualidade do mel é a temperatura. K¢dzierska-Matysek et al.
(2016) constataram que houve diminuicdo da atividade diastasica em méis submetidos ao
aquecimento. Isso se deve ao fato de as proteinas (enzimas) serem substancias extremamente
sensiveis as temperaturas elevadas, podendo algumas até mesmo desnaturar e perder sua
funcdo. Além disso, constatou-se uma relagdo inversamente proporcional entre a atividade
diastasica e a quantidade de HMF, de modo que quanto menor a atividade diastasica, maior o
valor de HMF no mel. Méis submetidos a altas temperaturas, acima de 75° C, tendem a

converter glicose e frutose em HMF, que em concentracdes superiores a 60 mg kg, tornam o
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mel impréprio a comercializagdo. Dessa forma, o mel deve ser acondicionado em temperaturas
entre 25 °C a 30 °C (BRASIL, 2000; SEBRAE, 2014).

Conforme a legislacdo brasileira (BRASIL, 2000) e Cunha, Machado e Costa (2014), a
comercializacdo de mel deve seguir alguns cuidados. Estes envolvem todas as etapas da
producdo, indo da coleta ao consumidor final. Entre estes, estd a escolha da embalagem, que
deve ser apta ao alimento e oferecer protecdo contra raios de luz e contaminagdo. Méis em favos
ou com pedacos s6 podem ser acondicionados em embalagens que vao diretamente para a venda

ao publico.

3.4.1 Embalagens para mel de abelha

Um dos itens mais importantes no acondicionamento do mel é a embalagem, pois esta
intimamente relacionada a manutencdo de sua qualidade e, consequentemente, ao aumento do
tempo de prateleira, que é um fator fundamental. De acordo com o Sebrae (2014), ha variados
tipos de embalagens de diversos tamanhos e formatos (potes, bisnagas, sachés etc.). A escolha
entre elas depende do objetivo e decisdo do produtor. Geralmente, no mercado encontram-se
embalagens de até 1000 g. Ja& as embalagens para armazenagem variam entre 25 kg a 28 kg,
que sao as latas e baldes. No que diz respeito as embalagens para exportacdo, comumente sao
encontrados recipientes com capacidades superiores a 300 kg, que sdo tambores de metal
revestidos de um verniz especial (SEBRAE, 2014).

H& algumas recomendacdes pertinentes que devem ser levadas em consideracdo na
escolha da embalagem. Independente de qual tipo o produtor escolha, esta deve ser cheia e
completamente fechada e vedada, para assim, evitar o contato do mel com o ar e umidade, para
ndo causar a sua fermentacéo, além de ser opaca para proteger o mel da luz, conservando-o por
mais tempo (MEIRELES; CANCADO, 2013; SEBRAE, 2014).

Entre os materiais mais utilizados para o acondicionamento de méis para
comercializacdo, estdo o vidro e o plastico atoxico. A embalagem de vidro apresenta a melhor
vedacdo, no entanto requer maior atencdo na hora de transportar devido a sua fragilidade. As
embalagens devem ainda conter a rotulagem obrigatéria, sequindo as recomendagdes vigentes
em seu pais (CAMARGO; OLIVEIRA; BERTO, 2017; VENTURINI; SARCINELLI; SILVA,
2007; SEBRAE, 2014).

4 METODOLOGIA

A construcdo desse trabalho se deu em duas etapas, sendo a primeira a obtencéo e
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caracterizacdo de filmes de alginato de sodio com adicdo de cera de abelha em diferentes
composicdes; e a segunda, o armazenamento do mel de A. mellifera em embalagens
confeccionadas com os filmes obtidos na primeira etapa, avaliando sua conservacao atraves de
analises fisico-quimicas do mel no inicio do armazenamento e apés 7, 15, 30, 45 e 60 dias de
armazenamento.

Todas as analises detalhadas nesse trabalho foram realizadas na Universidade Federal
Rural do Semi-arido, especificamente nos seguintes laboratorios: Laboratorio de Processos
Quimicos, Laboratorio de Pos-Colheita, Laboratorio de Microscopia Eletronica de Varredura,
Laboratorio de ensaios mecénicos e Laboratdrio de Plasma.

A fim de dar maior fluidez ao texto, os filmes utilizados nesse estudo, a partir desse
topico foram codificados da seguinte forma: ALG2 (Alginato de sddio 2%); ALG2CA5
(Alginato de sddio 2% com cera de abelha 5%); ALG2CA10 (Alginato de s6dio 2% com cera
de abelha 10%); ALG2CA15 (Alginato de sddio 2% com cera de abelha 15%).

4.1. COMPOSICAO DE FILMES MISTOS DE ALGINATO DE SODIO E CERA DE
ABELHA

A fim de selecionar o filme para a confeccéo de embalagens que melhor se adaptassem
as necessidades de conservacdo do mel, foram feitas quatro composicoes de filmes de alginato
de sodio e cera de abelha em diferentes combinacgdes, baseadas no trabalho de Oliveira et al.
(2018), com algumas modificac6es, como podem ser melhor visualizadas na Tabela 1. Ressalta-
se que para todas as composicdes o plastificante escolhido para compor os filmes foi o glicerol,
por ser um plastificante indicado para polimeros hidrossolveis como o alginato, segundo Silva
et al. (2019). Alem disso, para os filmes em que houve a incorporacdo de cera de abelha, foi
utilizado o éleo de canola saponificado como tensoativo. O uso do tensoativo foi necessario
para melhorar a estabilidade da mistura, pois segundo Amaral (2014) a incluséo de lipideos na

mistura hidrofilica causa certa instabilidade, sendo necessaria a utilizacdo de um tensoativo.
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Tabela 1. Planejamento experimental das composicdes de filmes de alginato de sddio e cera de
abelha produzidos para confeccionar embalagens para mel de abelha A. mellifera

Filmes Alginato de Sodio (%)~ |Cera de abelha (%)™ |Glicerol (%)™ | Tensoativo (%)***
1 2 0 20 0
2 2 5 20 50
3 2 10 20 50
4 2 15 20 50

*Porcentagem em relagcdo a massa total da mistura filmogénica, **Porcentagens em relagdo a massa seca do
polimero (Alginato de sodio), ***Porcentagens em relacdo a massa da cera de abelha.
Fonte: Elaboracéo propria, 2020.

Como visto na Tabela 1, foi utilizado alginato de sodio na porcentagem de 2%, em
relacdo a massa da mistura filmogénica, em todos os filmes e, em 3 destes, foram incorporados
5%, 10% e 15% de cera em relacdo a quantidade do biopolimero. Ja o tensoativo, foi utilizado
na quantidade de 50% em relacdo a quantidade de cera. Quanto ao plastificante, utilizou-se na
porcentagem de 20% em relacédo ao biopolimero. A Tabela 2 traz as quantidades em gramas de

cada componente para a producéo de um filme de cada uma das quatro composicoes.

Tabela 2. Material necessario para a producdo de um filme de cada composi¢do em gramas

Filme Alginato de Cera () Tensoativo (g) Glicerol (g) Agua (g)
Sédio (g)
Alginato 0 0 97,6
Alginato + 5% de cera 2 0,1 0,05 0,4 97,45
Alginato + 10% de cera 0,2 0,1 97,3
Alginato + 15% de cera 0,3 0,15 97,15

Fonte: Elaboragao propria, 2020.

4.2 PREPARO DE FILMES MISTOS DE ALGINATO DE SODIO E CERA DE ABELHA

Para a preparacdo dos filmes, inicialmente foi realizada a pesagem de todos os
componentes necessarios, a saber: alginato de sodio (Dindmica®, Diadema, Brasil), cera de
abelha (obtida através de apicultores rurais do municipio de Severiano Melo - RN), tensoativo
obtido da saponificacdo de 6leo de canola (Laboratorio de Processos Quimicos da Universidade
Federal Rural do Semi-Arido), glicerol (Dinamica®, Diadema, Brasil) e 4gua destilada. Para a
pesagem foi utilizada uma balanca marca Toledo, modelo prix 1/3. Posteriormente foram
executadas as dissolugdes, como descrito abaixo.

Para a dissolucdo do alginato, utilizou-se béquer de vidro. Inicialmente foi adicionado
o glicerol a agua destilada e, em seguida, adicionou-se o alginato de sodio, que foi mantido em
agitacdo continua de 800 rpm, e aquecimento, utilizando-se um agitador magnético com
aquecimento da marca Lucadema, modelo LUCA-0851, até a sua completa dissolucdo, que

durou 3 horas, sob temperatura média de 70 °C, onde ao final a &gua perdida neste processo foi
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reposta (MENEGHEL; BENASSI; YAMASHITA, 2008; CORREIO et al., 2018).

Para a confeccdo dos filmes com o acréscimo de cera de abelha, as solucdes de alginato
de sodio foram diluidas conforme a anterior, enquanto a cera, juntamente com o tensoativo,
foram diluidos separadamente em agitacdo continua de 800 rpm e aquecimento (80 — 85 °C),
conforme realizado por Kim, Seo e Kim (2019). Enquanto isso, a solu¢do de alginato foi
aquecida a temperatura de 80 — 85 °C para receber a cera diluida. Somente ap6s a completa
dissolucdo de ambos, é que a cera foi adicionada ao alginato, ambos em temperatura em torno
de 80 - 85 °C.

Para a incorporacdo desses materiais e obtencdo de filmes mais uniformes, foram
necessarios 10 dias, em que a cada dia essa mistura era submetida a agitacdo continua de 800
rpm e aquecimento (80 — 85 °C), sendo em seguida deixada em descanso (Quadro 1).

A cada dia desse procedimento, a solucéo foi pesada, e a quantidade de agua evaporada,
no dia anterior, reposta. Importante destacar que a agua de reposicao adicionada diariamente,
estava em temperatura de 80 — 85 °C para que ndo ocorresse a solubilizagdo da cera em contato
com a agua fria. A Figura 1 mostra o inicio do processo de obtencdo da mistura, onde € possivel
observar que ainda nao houve a completa homogeneizacdo da mistura (3° béquer da esquerda

para a direita).

Figura 1. Inicio do processo de obtencéo das misturas filmogénicas

Legenda: Misturas filmogénicas no inicio do processo de obtengdo. Da esquerda para a direita: ALG2;
ALG2CA15; ALG2CA10; ALG2CA5
Fonte: Acervo proprio, 2020.

A Figura 2 mostra as solu¢fes com cera apés os 10 dias de agitacdo e descanso, onde se

percebe a homogeneizagdo e um aspecto leitoso.
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Figura 2. Misturas de alginato de sodio e cera de abelha ap6s 10 dias de descanso,
~aquecimento e agitacao.

Legenda: Misturas filmogeénicas no final do processo de obtencdo. Da esquerda para a direita; ALG2CADS;
ALG2CA10; ALG2CA15.
Fonte: Acervo proprio, 2020.

Apb6s a preparacdo das misturas nas proporgdes descritas na tabela 2 e a
homogeneizacéo, estas foram colocadas em placas de acrilico 15 cm x 15 cm, sobre balanga
marca Toledo, modelo prix 1/3, onde foram depositados 100 g da mistura em cada placa. Logo
apos, o conjunto foi levado a estufa de renovacgéo de ar, marca Tecnal, modelo TE-394/2, a 40
°C por 24 horas para secagem, conforme recomenda Mendonga (2018). As misturas de alginato
de sodio e cera de abelha foram colocadas ainda quentes nas placas de acrilico, de acordo com
experimentos proprios realizados anteriormente, pois percebeu-se que quando a solugdo era
colocada ainda quente, o filme ficava mais uniforme e transparente visualmente, ja que a cera
tende a solubilizar quando em temperatura ambiente e separar-se dos demais materiais da

mistura.

Quadro 1. Detalhamento do preparo dos filmes

Tempo de preparo Necessidade de ir
Filme (ac?uecimgnt(? e Tg?pferatura ainda quente para T490n1F():0 o G &
agitagio) preparo a estufa para secar
Alg. 2% 3 horas 70°C Né&o 18-20h
Alg. 2% + 5% de CA 10 dias 80-85°C Sim 24h
Alg. 2% + 10% de CA 10 dias 80-85°C Sim 24h
Alg. 2% + 15% de CA 10 dias 80-85°C Sim 24h

Alg.: corresponde ao alginato de sédio; CA: corresponde a cera de abelha
Fonte: Elaboracéo prépria, 2021.
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4.2.1 Obtencéo dos filmes por casting

A técnica de obtencdo de filmes por casting consiste na preparacdo da mistura
filmogénica através da solubilizacdo do polimero em um solvente adequado e um plastificante.
Em seguida é feita a deposi¢do desta mistura em um suporte, como uma placa de Petri ou outro
suporte adequado, e finalmente, leva-se o suporte com a mistura para uma estufa para que o
solvente evapore totalmente (Figura 3) (MORAES; RESZKA; LAURINDO, 2014;
CAMPAGNER et al., 2014).

Figura 3. Misturas filmogénicas em estufa para secagem

Legenda: Misturas filmogénicas ALG2CA5, ALG2CA10 e ALG2CAL5 em placas de acrilico na estufa para
secagem.
Fonte: Acervo proprio, 2020.

Apos a evaporacdo do solvente, os suportes foram retirados da estufa (Figura 4),
deixados em repouso até alcancarem a temperatura ambiente (29 °C) e os filmes formados
desprendidos cuidadosamente com o auxilio de uma pinga metélica para ndo haver

comprometimento de sua estrutura fisica. As analises foram iniciadas a seguir.
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Figura 4. Filmes obtidos por casting

Legenda: Na primeira foto podem ser observados filmes de alginato e cera de abelha nas trés composicoes
(ALG2CAS5, ALG2CA10 e ALG2CA15). Na foto da direita, observa-se um filme de alginato de sédio
(ALG2).
Fonte: Acervo proprio, 2020.

4.3 CARACTERIZACAO DOS FILMES

Apds a etapa de producdo, os filmes obtidos foram submetidos as analises de
caracterizacdo para verificacdo das suas propriedades de TPVA, cor, opacidade, propriedades
mecénicas, angulo de contato, solubilidade, microscopia eletronica de varredura (MEV),
isotermas de sor¢do de umidade e espessura. A caracterizacdo dos filmes é fundamental para se
conhecer o comportamento destes em diferentes ambientes, prevendo a sua melhor utilizag&o.
Todas as analises foram realizadas em triplicata, com exce¢do dos ensaios mecanicos, que

foram reproduzidas em quintuplicata, a fim de melhor estimar os erros experimentais.

4.3.1 TPVA

A taxa de permeabilidade ao vapor de agua (TPVA) foi determinada em triplicata pelo
método gravimétrico, que é o mais utilizado para esse tipo de analise, pelo padrdo da norma
ASTM E96/E96M-05 (ASTM, 1993), seguindo a metodologia utilizada por Oliveira et al.
(2018) e Reis e Noletto (2015), que consiste nas seguintes etapas apds a obtencao dos filmes:

Cortar os filmes em circulos de 2 cm de didmetro;
Posicionar os filmes ja cortados sobre o orificio de células de permeacao;
Pesar o conjunto célula/filme;

M w0 D P

Colocar o conjunto célula/filme em um dessecador com umidade relativa e temperatura
controladas de 50% e 25 °C, respectivamente.

ApOs essas etapas, 0s conjuntos celulas/filmes foram pesados, no inicio e
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periodicamente (a cada hora) por 7 horas, obtendo-se oito pesagens. A partir disso, a TPVA foi

calculada através da Equacéo 1:

TPVA= W/A.t (1)

Sendo:
W: massa de agua absorvida pelo filme (g)
A: Area de Permeacdo exposta (m?)

t: tempo de permeacdo (horas)

4.3.2 Cor e opacidade

As andlises de cor e opacidade foram realizadas de acordo com as metodologias
utilizadas por Oliveira et al. (2018), baseadas no método de Fakhouri et al. (2015).

Foi utilizado um colorimetro modelo CR-10 (Konica Minolta) calibrado com fundo
branco padrdo e preto padrdo. Para o célculo da opacidade foi utilizada a Equacdo 2
(FAKHOURI et al., 2015).

Op=(0ps/0Opw) x 100 (2

Onde:

Ops: opacidade do filme contra o fundo escuro;

Opw: opacidade do filme contra o fundo branco.

4.3.3 Propriedades mecanicas

As propriedades mecanicas dos filmes foram obtidas com o auxilio de uma maquina de
ensaios DL5000/10000, Série EMIC 2, que opera na velocidade de 5 mm/min, aplicando forca
total de 5 kN, seguindo o que determina a norma ASTM D882-83 (ASTM, 1996; OLIVEIRA
etal., 2018).

Para essa analise, foram produzidos cinco corpos de prova de cada tipo de filme nas
seguintes dimensdes, conforme norma (ASTM, 1996): 25 mm (largura) x 100 mm
(comprimento), sendo o comprimento atil 50 mm, pois 25 mm de cada lado do corpo de prova
sdo utilizados para fixa-1o nas garras do equipamento (garra fixa e garra movel).

Nesta andlise foram calculados resisténcia a tragdo (Mpa), Alongamento na ruptura
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(E%) e Mddulo de Young (Mpa) a partir das curvas tensdo-deformacéo.

4.3.4 Angulo de contato

O angulo de contato dos filmes foi obtido através da técnica da gota séssil, que consiste
nos seguintes procedimentos, utilizando um aparato composto por uma camera (VP 540 s,
Intelbras), uma base mével com porta amostra e uma seringa: foram dispostas 3 gotas de agua
destilada (2 uL) sobre a superficie dos filmes, e em seguida foi calculado o angulo da gota a
partir da transformag&o de imagens. Para auxiliar no calculo do angulo formado entre a gota e
a superficie do filme, foi utilizado o software Surftens 4.5 (OLIVEIRA et al., 2018).

4.3.5 Solubilidade

A determinagédo da solubilidade foi realizada com base na metodologia utilizada por
Almeida et al. (2013). Inicialmente os filmes foram cortados em pedacos de 3 cm x 3 cm, e
pesados em balanca eletrénica de precisdo da marca Acculab, modelo alc-210.4. Em seguida,
foram colocados em estufa a 105 °C por 24 horas, e apés este periodo, em dessecador contendo
silica gel por mais 24 horas. Logo depois foi realizada a pesagem dos filmes. Apos a pesagem,
os filmes foram mergulhados em erlenmeyers com 50 mL de dgua destilada e levados a agitacdo
a 50 rpm por 24 horas em temperatura ambiente. Apds esse periodo, a suspensdo que resultou
foi filtrada em papel filtro qualitativo, marca Prolab, (que antes disso passou pelo mesmo
procedimento de estufa e dessecador, por 24 h, e pesagem). Apds filtrar o conteldo do
erlenmeyer, o papel de filtro contendo o residuo do filme néo dissolvido foi levado para secar
na estufa a 105 °C por 24 h, em seguida conduzido ao dessecador por 24 h. Depois, foram
pesados novamente, e determinada a quantidade de materia ndo solubilizada. A partir deste
resultado, foi calculada a porcentagem do material resultante em relacdo ao material inicial,

determinando a solubilidade em &gua de cada filme.

4.3.6 Microscopia eletronica de varredura — MEV

As micrografias foram obtidas segundo metodologia utilizada por Oliveira et al. (2018),
gue se deu da seguinte forma: as amostras de filmes foram fixadas em suportes de aluminio
com fita adesiva de carbono e, em seguida, foram recobertas com uma camada de 5 nm de ouro
em metalizador a vacuo por 6 minutos a 20 mA, a fim de conferir condutividade as amostras de
filmes.

Apos esse procedimento, as amostras foram avaliadas com Microscopio Eletronico de
Varredura modelo VEGA 3, quanto a sua morfologia, onde foi observada a estrutura de cada
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filme, se apresentavam homogeneidade ou se apresentavam poros, falhas ou rachaduras.

4.3.7 Isotermas de sorcéo de umidade

As isotermas de sorcdo de agua foram obtidas de acordo com o método estatico de

microclimas adaptado por Kim e Ustunol (2001) e utilizado por Aguirre-Loredo, Rodriguez-

Hernandez e Velazquez (2017), que consistiu em pesar as amostras e submeté-las, sob

temperatura controlada (25 °C), a diferentes valores de umidade relativa (UR), que no presente

estudo variou de 10% a 97%, em sistemas fechados simulando microclimas (Figura 5). Essas

UR’s foram obtidas através de solucbes supersaturadas colocadas em recipientes

hermeticamente fechados.

Figura 5. Sistemas simulando microclimas para obtencdo de isotermas de sor¢do de agua
]

Fonte: Acervo proprio, 2021.

O Quadro 2 traz o detalhamento do material utilizado para cada UR.

Quadro 2. Soluc@es utilizadas para criar sistemas com diferentes UR.

UR (%) | Solucéo supersaturada utilizada Autores
10 Silica (SiOy)
23 Acetato de potéssio (CH3COOK)
27 Cloreto de célcio (CaCly)
33 Cloreto de Magnésio (MgCl.)
44 Carbonato de Potassio (K2COs3) Rocca-Smith et al. (2016)
55 Nitrato de Magnésio (Mg(NO3),) Aguirre-Loredo, Rodriguez-Hernandez e Velazquez (2017)
69 lodeto de potassio (KI)
75 Cloreto de s6dio (NaCl)
85 Cloreto de potassio (KCI)
88 Cromato de potéssio (K2CrOa)
93 Sulfato de potéssio (K2SO4)

Fonte: Elaboracéo propria, 2021.

Essas solucGes foram dispostas em recipientes hermeticamente fechados, com
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homogeneizacédo de ar. Dentro do sistema foram colocadas placas de Petri com pedagos de cada
filme (3 cm x 3 cm), dispostos em suportes (grades).

A pesagem foi realizada a cada 24 horas até o peso estabilizar, ou seja, ndo variar mais,
0 que ocorreu ao 7° dia. Em seguida, os filmes foram submetidos a secagem em estufa de
circulacdo de ar a 105 °C por 24 horas. Decorrido esse tempo, conduziu-se as amostras ao
dessecador por igual tempo. Posteriormente, as amostras foram pesadas a fim de obter o valor

de umidade de equilibrio pela Equacéo 3.
Xeq = (Meg—Ms)/ms (3)
Onde:

Xeq: Umidade de equilibrio (g de 4gua/g de material)
Meq: Massa da amostra no equilibrio (g)

ms: massa da amostra seca (g)

Ap0s a obtencdo dos valores da umidade de equilibrio, as isotermas de sor¢dao foram
ajustadas ao modelo matematico de Guggenheim-Anderson-de Boer (GAB), conforme
Equacdo 4, que € um modelo de trés parametros, que permite um melhor ajuste até a atividade
de 4gua (aw) de 0,9 (ROCCA-SMITH et al., 2016; GOUVEIA et al., 2004).

X - XmCKa,,
€ ~ (1-Ka,)(1-Ka, + CKa,)

(4)

Onde:
Xeq: € 0 teor de umidade;
Xm € 0 valor da monocamada;

K e C sdo constantes.

4.3.8 Espessura
A espessura dos filmes foi realizada com um micrémetro da marca Mitutoyo (Modelo

MDC-25M, MFG/Japéo) em cinco pontos diferentes em cada amostra de filme.
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4.4 SELAGEM TERMICA, CONFECCAO E AVALIAGCAO DAS EMBALAGENS DE MEL

4.4.1 Selagem e confec¢ao

Apdbs a obtencdo dos filmes nas diferentes concentracfes, foram confeccionadas as
embalagens (sachés) para mel de abelha A. melifera, em formato quadrado, com dimensdes
médias de 7 cm X 7 cm ap6s prontas. Dessa forma, com o auxilio de uma seladora térmica, foi
realizada a selagem das bordas da embalagem, a fim de acondicionar o mel de forma eficiente
e similar as embalagens tradicionais do tipo saché.

Apos a selagem, foram separadas 60 embalagens para acondicionar o mel para o
experimento, que envolveu andlises no inicio do experimento e ap6s cinco tempos de
armazenamento, ao longo de dois meses, de dezembro/2020 a fevereiro/2021, sendo utilizadas
3 embalagens de cada composicéao para cada tempo de armazenamento, nas quais acondicionou-
se 15 g de mel em cada embalagem, totalizando 12 embalagens a serem analisadas apds cada
tempo de armazenamento, como sera detalhado a seguir (Figura 6).

oi rimento em embalagens biodegradaveis e béqueres.
’ v 2 = - d = = -

D =

- | ‘ \ J | v
atro composicdes (ALG2, ALG2CA5, ALG2CA10 e

ALG2CA15) a esquerda e méis em béqueres (controle) a direita no inicio do experimento.
Fonte: Acervo préprio, 2020.

4.4.2 Avaliacdo de defeitos

Esta analise se deu através de observacdo visual das embalagens. A cada etapa do
experimento foi realizada investigacdo quanto a presenca de vazamentos ou degradacoes
visiveis nas embalagens e, em seguida, foi calculado o percentual de embalagens com defeitos

de cada tipo e a cada etapa.

4.5 ANALISES FiSICO-QUIMICAS DO MEL

Foram realizadas analises fisico-quimicas de umidade, agucares totais (AT), agucares
redutores (AR), sacarose aparente, 5-Hidroximetilfurfural (HMF), condutividade elétrica, pH,
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cor, acidez, atividade diastasica e perda de massa no mel de abelha A. mellifera antes e durante
0 experimento, a cada etapa, apds ser acondicionado nas embalagens biodegradaveis de alginato
de sodio e cera de abelha. As analises foram realizadas ao longo de 60 dias, em 6 tempos de
avaliacdo, sendo estes: 0, 7, 15, 30, 45 e 60 dias. Escolheu-se esse periodo, pois considerou-se
suficiente para avaliar alterac6es na qualidade do mel embalado durante o armazenamento. Para
fins de comparacéo, utilizou-se como controle o mel acondicionado em béquer, sendo 3
béqueres para cada etapa, com 15 g de mel em cada um. Todas as anélises foram realizadas em
triplicata, tanto as amostras das embalagens produzidas no presente experimento, quanto as de

controle.

4.5.1 Obtencéo do mel

O mel utilizado em todo o experimento foi adquirido de um apicultor do distrito de
Corrego, da cidade Apodi-RN, Latitude: 5° 38' 58" Sul, Longitude: 37° 47' 45" Oeste, no Més
de setembro/2020, proveniente de florada de velame (Croton heliotropiifolius).

4.5.2 Umidade

A determinacdo da umidade foi realizada com o auxilio de um refratbmetro manual
especifico para mel da marca Sammar, modelo RT- 90ATC, a temperatura ambiente. A analise
se deu depositando uma pequena quantidade de mel no prisma e observando a escala Optica,
onde se obteve o teor de umidade da amostra de acordo com o método de Marchini, Sodré e
Moreti (2004). Os resultados foram expressos em percentual (%) de umidade na amostra de

mel.

4.5.3 AcUcares totais (AT) e Acucares redutores (AR)

Os AT e AR foram determinados de acordo com a recomendacéo de Brasil (2000) e do
Codex alimentarius (2001), através de titulometria com reagentes de Fehling (solucdo de
Fehling A: solucdo de sulfato de cobre; solucdo de Fehling B: solucdo de tartarato duplo de
sodio e potassio). Este método consiste na reducdo completa dos ions cupricos do reagente
(solucdo de acido tartarico com cobre alcalino) a 6xido cuproso. Os resultados foram expressos
em percentual (%) de AT e AR.
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4.5.4 Sacarose aparente
A sacarose aparente foi calculada determinando a diferenga entre os AT e 0os AR
multiplicado por 0,95, conforme indicado por Marchini, Sodré e Moreti (2004) e Fechner et al.

(2016). Os resultados foram expressos em percentual (%) de sacarose.

4.5.5 5-Hidroximetilfurfural (HMF)

Para essa analise, seguiu-se as recomendacfes de Marchini, Sodré e Moreti (2004).
Inicialmente foram preparadas as solucGes de Carrez 1 (15 g de ferrocianeto de potassio
dissolvido em &gua e completado até 100 mL) e Carrez 2 (30 g de acetato de zinco dissolvido
em agua e completado até 100 mL), além de uma solucéo de bissulfito de sddio 0,2%.

Foram pesados 5 g de mel da amostra em um béquer de 100 mL que foram dissolvidos
em 50 mL de agua destilada e, em seguida, a solucéo foi transferida para um baldo volumétrico
de 100 mL. Apos a dissolucdo, foi adicionado 1,0 mL da solucédo de Carrez 1 a amostra e agitou-
se manualmente até a completa homogeneizacao. Apos esse processo, foi adicionada a solugéo
de Carrez 2 a mistura de mel, e realizado o mesmo procedimento de homogeneizacao.

Posteriormente, as amostras foram filtradas em papel filtro, sendo descartados os
primeiros 10 mL. Foram pipetados 5 mL do filtrado em dois tubos de ensaio, adicionando-se
no primeiro 5 mL de 4gua, e no segundo, 5 mL de solucéo de bissulfito de sodio 0,2% como
referéncia.

As cubetas utilizadas para a leitura do HMF foram de quartzo, que séo as recomendadas
para esse tipo de analise. Para zerar a absorbancia do espectrofotémetro (Gehaka modelo UV-
340G) nesta andlise, utilizou-se uma cubeta com glicerol, e realizou-se a leitura nos
comprimentos de onda 284 nm e 336 nm.

Ao obter os resultados, estes foram submetidos & Equacdo 5, conforme Silva et al.
(2018).

HMF (E) _ (Ayg4—A336)x149,7x5 (5)
kg p

Onde:

149,7 é o fator

p = massa da amostra (g)

Azgs = leitura da absorbancia a 284 nm
Aassze = leitura da absorbancia a 336 nm

5 = massa nominal da amostra
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4.5.6 Condutividade elétrica

A condutividade elétrica foi obtida através de condutivimetro da marca Tecnopone
modelo mCA 150. Foi determinada em uma solucdo contendo 20% de matéria seca de mel
dissolvido em agua destilada a 25 °C, conforme indicado por Marchini, Sodré e Moreti (2004).
Dessa forma, para essa analise foram utilizados: 2,5 g de mel e 12,5 g de &gua destilada para

cada amostra.

4.5.7 pH

O pH foi aferido da seguinte forma: foi dissolvido 5 g de mel de cada amostra em 40
mL de &gua destilada. Ap6s a completa dissolugdo, foi realizada a leitura através de um
pHmetro de bancada Tecnal modelo Tec-3MP, previamente calibrado com solugdo tampéo (pH
=4,0 e 7,0) (MARCHINI; SODRE; MORET]I, 2004).

4.5.8 Cor

A analise de cor foi realizada utilizando-se um espectrofotdmetro Gehaka, modelo UV-
340G. Inicialmente foi inserida uma cubeta com glicerina para zerar a absorbancia do
espectrofotdbmetro. Em seguida, as cubetas com as amostras de mel foram introduzidas no
equipamento e foi realizada a leitura no comprimento de onda 560 nm (MARCHINI; SODRE;
MORETI, 2004). O resultado foi definido de acordo com a escala de Pfund (Tabela 3).

Tabela 3. Escala de Pfund

Cor Escala de Pfund (mm) Faixa de cor (Leitura no espectrofotémetro)

Branco d’agua la8 0,030 ou menor
Extra branco 8al7 0,030 a 0,060
Branco 17a34 0,060a0,120
Extra ambar claro 34a50 0,120a 0,188
Ambar claro 50a85 0,188 a 0,440
Ambar 85a114 0,440 a 0,945

Ambar escuro > 114 > 0,945

Fonte: Marchini, Sodré e Moreti (2004)

4.5.9 Acidez

A acidez foi determinada por titulagdo simples logo apoés a leitura do pH, onde ainda
sendo agitada, a amostra foi titulada com hidréxido de sodio (NaOH) 0,1 mol/L até atingir o
pH 8,15 (MARCHINI; SODRE; MORETI, 2004). O volume gasto de NaOH foi utilizado para

o célculo da acidez, Equacéo 6:

Acidez em mEq kg* = mL de hidréxido de sddio gasto x peso da amostra (6)
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4.5.10 Atividade Diastésica

Para analisar a atividade diastasica foi utilizado o método recomendado no Codex
alimentarius (2001) e em Brasil (2000), e conforme descrita por Anacleto et al. (2009), onde
se utilizou uma solucdo tamponada (solucdo tampao de acetato de sddio) de amido-mel, que foi
mantida em banho-maria (40 °C) até que se obtivesse absorbancia inferior a 0,235 nm,
verificada em espectrofotdmetro (Gehaka modelo UV-340G). A unidade de atividade diastésica
(unidade Gothe) diz respeito a quantidade de enzima que ira hidrolisar 0,01 g de amido, em 1
hora e a 40 °C.

4.5.11 Perda de massa do conjunto embalagem/mel

Esta analise foi realizada pela diferenca entre a massa inicial e a massa final das
embalagens em cada etapa do experimento. Sendo assim, todas as amostras foram pesadas na
etapa inicial do experimento (tempo 0), e em cada etapa (7, 15, 30, 45 e 60 dias) as embalagens
correspondentes aquela etapa foram pesadas e, em seguida, foram realizadas as demais analises.

Os resultados foram expressos em percentual de perda de massa.

4.6 ANALISE ESTATISTICA

Para a andlise estatistica foi utilizado o Software Statistica 13.3 (Tibco Software Inc.,
USA) para a tabulacdo dos dados e na execucdo dos procedimentos de ANOVA e comparacao

das médias pelo teste de Tukey com nivel de significancia de 5% (P <0,05).

5. RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 CARACTERIZACAO DOS FILMES

5.1.1 Espessura, taxa de permeabilidade ao vapor de agua (TPVA) e permeabilidade ao
vapor de agua (PVA)

Os valores médios das espessuras dos filmes produzidos (ALG2, ALG2CAS5,
ALG2CA10e ALG2CA15) ndo diferiram ao nivel de 5% de significancia (Tabela 4), indicando
que a adicdo de cera de abelha ndo afetou a espessura dos filmes de alginato. Tal informacéo €
um achado importante ja que muitas propriedades (PVA, TPVA, opacidade, tensdo na ruptura,
modulo de elasticidade) levam em consideracdo a espessura, e a uniformidade desta torna as

comparac0es entre os filmes mais confiaveis.
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Foi observada diferenca significativa, para a TPVA e PVA, entre todos os filmes, sendo
o filme ALG2 o que apresentou as maiores médias, 46,46 g/h m? e 54,95 g mm/h kPa m2,
enquanto o filme ALG2CA10 apresentou as menores médias, 22,1 g/h m? e 25,54 g mm/h kPa
m2, respectivamente, para os dois parametros (Tabela 4).

De forma geral, a insercéo de cera nos filmes de alginato proporcionou uma diminuigédo
da PVA e TPVA em comparagdo aos filmes sem cera, 0 que provavelmente se deve a
caracteristica hidrofobica da cera de abelha (SZULC et al., 2020). No entanto, os filmes
contendo um conteudo de cera de 15% apresentaram maiores valores de PVA e TPVA que 0s
que continham apenas 10% de cera, possivelmente devido a desestabilizacdo da matriz
polimérica pelo excesso de material hidrofébico e de tensoativo, o que pode causar imperfeicbes
e falhas na estrutura do material, facilitando a passagem do vapor de &gua (MORILLON et al.,
2002).

Tabela 4. PVA e TPVA dos filmes de alginato e cera de abelha
ALG2 ALG2CA5 ALG2CA10 ALG2CA15

Espessura X + DP 115+ 3 114 + 3 119+ 2 115+1
(m) Comparagio a A a a
TPVA X + DP 54,95+0,30 51,75+0,29 2554+0,22 46,66 +0,91
(g/h m?) Comparagio d C a b
PVA X+DP  47,61+152 4426+1,05 2281+024 4033+0,85
(g mm/h kPam?) Comparagéo d C a b

Meédias seguidas da mesma letra nas linhas ndo diferem entre si ao nivel de 5% de significancia pelo teste de
Tukey. X= Média; DP = desvio padrdo; TPVA; PVA; ALG2 (alginato de sédio 2%); ALG2CADS (alginato de sédio
2% com cera de abelha 5%); ALG2CA10 (alginato de sédio 2% com cera de abelha 10%); ALG2CA15 (alginato
de sddio 2% com cera de abelha 15%).

Fonte: Elaboragdo propria, 2021.

5.1.2 Cor e opacidade

Os resultados para essa analise podem ser observados na Tabela 5. No parametro a*,
que diz respeito ao eixo verde-vermelho, ndo houve diferencga significativa entre os filmes, com
média de 3,8, caracterizando os filmes como possuindo leves tons de vermelho.

Enquanto no parametro b*, correspondente ao eixo azul-amarelo, o unico filme que se
diferenciou dos demais foi 0 ALG2, que apresentou menores médias. Ja o filme ALG2CA10
ndo diferiu significativamente dos filmes ALG2CA5 e ALG2CA15, embora estes ultimos
tenham diferido entre si. Observou-se que quanto maior o percentual de cera de abelha, maior
é o valor do parametro b*, o que mostra que os filmes com cera de abelha apresentam uma

coloragdo mais amarelada em comparagdo aos filmes contendo apenas alginato. Prus-
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Walendziak e Kozlowska (2021) e Kim, Seo e Kim (2019) também relataram maior
amarelamento nos filmes de alginato e gelatina em que houve a adicéo de lipideos.

Em relacdo ao parametro L, os filmes ALG2CA10 e ALG2CA15 nao diferiram
significativamente e apresentaram as menores medias. Os demais filmes diferiram
estatisticamente entre si, sendo 0 ALG2, o que apresentou 0 maior valor nesse parametro, o que
significa que ele apresentou maior luminosidade em relagdo aos demais. Logo, a adi¢do de cera
de abelha aos filmes de alginato confere a estes tons mais escuros.

Em relacdo ao parametro AE (variacdo total de cor), os filmes ALG2 e ALG2CAS5 nao
diferiram estatisticamente entre si e apresentaram os menores valores. Os filmes ALG2CA10 e
ALG2CA15 apresentaram os maiores valores e ndo diferiram estatisticamente entre si, embora
tenham diferido dos dois filmes anteriores. Sendo assim, uma concentracdo de 5% de cera de
abelha ndo produziu uma variacdo de cor, em relacdo ao filme padrdo de alginato de sodio,
capaz de ser observada nesse experimento. Enquanto os demais filmes, contendo 10% e 15%
de cera de abelha, mostram uma variacao de cor significativa em comparacdo aos filmes do
controle (filmes de alginato).

Com relacdo a opacidade, esse parametro se comportou de forma semelhante ao
anterior, sendo que os filmes ALG2 e ALG2CA5 ndo diferiram estatisticamente entre si, e
apresentaram os menores valores de opacidade, ou seja, maior transparéncia. Os filmes
ALG2CA10 e ALG2CA15, apresentaram os maiores valores, e ndo diferiram estatisticamente
entre si, embora tenham diferido dos demais filmes. 1sso mostra que a incorporacgéo de cera de
abelha ao filme de alginato de sodio em até 5% ndo influenciou significativamente na
transparéncia do filme, no entanto, em porcentagens maiores, a partir de 10% de cera de abelha,
aumentou significativamente a opacidade dos filmes. Resultado similar a este também foi
encontrado por Prus-Walendziak e Kozlowska (2021) e Aydogdu et al. (2020) em estudos com
adicdo de lipideos a matriz polimérica de filmes mistos de alginato e gelatina, e Kim, Seo e Kim
(2019) ao incorporar cera de abelha em filmes a base de proteina de soja. Esses autores
verificaram que filmes com adicéo de lipidios apresentaram maior opacidade em comparagéo
aqueles sem lipidios.

Apesar da grande preferéncia dos consumidores e industrias por embalagens
alimenticias com alta transparéncia, para o uso com alguns alimentos como o mel, por exemplo,
o ideal € que a embalagem seja opaca, para que 0 minimo de luz ultrapasse e entre em contato
direto com o mel, a fim de manter suas propriedades fisico-quimicas e conservacdo por mais
tempo (MEIRELES; CANCADO, 2013). Dessa forma, as embalagens biodegradaveis com cera
de abelha apresentam grande potencial neste quesito, colaborando para a manutencdo das



51

caracteristicas do mel por mais tempo, se comparadas com embalagens transparentes.

Tabela 5. Parametros de cor e opacidade dos filmes de alginato e cera de abelha

ALG?2 ALG2CA5 ALG2CAl10 ALG2CA15

* X + DP 3,43+0,35 4,07 + 0,15 3,90+ 0,30 3,63+ 0,06
Comparacao a A a a

b* X + DP 12,00+0,30 1450+0,95 16,67+0,30 17,27 +1,00
Comparacao A B bc c

L X + DP 82,70+0,61 80,67+0,58 76,60+0,95 77,50+ 0,56
Comparacéo c B a a

X + DP 3,86 + 0,50 6,61+109 10,67+132 10,63+1,12

AE <

Comparacao a A b b

Opacidade X + DP 42,32 +0,38 43,23+0,52 4596+0,58 45,16 + 0,39
(%0) Comparagio a A b b

Médias seguidas da mesma letra nas linhas ndo diferem entre si ao nivel de 5% de significancia pelo teste de
Tukey. X= Média; DP = desvio padréo. ALG2 (alginato de sédio 2%); ALG2CAS5 (alginato de sédio 2% com cera
de abelha 5%); ALG2CA10 (alginato de sédio 2% com cera de abelha 10%); ALG2CA15 (alginato de sddio 2%
com cera de abelha 15%).

Fonte: Elaboragao propria, 2021.

5.1.3 Propriedades mecanicas

Com base nos dados mostrados na Tabela 6, percebe-se que o0 aumento da concentracao
de cera de abelha provocou uma diminuicdo da tensdo a ruptura dos filmes. Os tratamentos
ALG2 e ALG2CAS foram os que apresentaram maior resisténcia a tracdo nao havendo
diferenca significativa entre os valores observados. Também ndo houve diferenca significativa
entre os filmes ALG2CA5 e ALG2CA10, nem entre os filmes ALG2CA10 e ALG2CA15,
sendo estes ultimos os que apresentaram menor resisténcia a tracdo. Este resultado
provavelmente pode ser explicado devido a presenca de pontos de acimulo de tensdo nas
interfaces entre o material hidrofébico disperso (cera de abelha) e a matriz hidrofilica do
alginato (KIM; SEO; KIM, 2019; HALAL et al., 2016).

Quanto ao alongamento na ruptura, o filme ALG2CA15 néo diferiu estatisticamente de
nenhum dos demais filmes. Ja o filme ALG2CAS5, que ndo diferiu estatisticamente do filme
ALG2CA15, diferiu dos demais, apresentando, juntamente com este 0 menor percentual de
alongamento a ruptura. Os resultados parecem indicar que a adicdo da cera de abelha e
tensoativo aos filmes de alginato causa dois efeitos distintos e antagonicos. Por um lado, a
adicdo de cera de abelha e tensoativo aumenta o espaco livre entre as cadeias poliméricas do
alginato e possibilita uma maior flexibilidade ao material. No entanto, também pode fragilizar

o material devido a formacdo de pontos de acimulo de tenséo decorrentes de heterogeneidades
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e falhas geradas na matriz polimérica. A concentracdo de 10% de cera de abelha adicionada ao
alginato (filmes ALG2CA10) mostrou-se adequada para manter a flexibilidade da matriz
polimérica sem, no entanto, causar a fragilizacdo do material.

Com relacdo ao modulo de Young (mddulo de elasticidade), o filme que apresentou a
maior média foi 0 ALG2. A adicdo de cera de abelha aos filmes de alginato provoca uma
diminuicdo no médulo de elasticidade para as concentracfes de 5% e 10%. A adicdo de 15%
de cera de abelha ndo demonstrou reducéo significativa do mddulo de elasticidade dos filmes,
nas condicOes deste experimento, em comparacdo com o filme contendo apenas 10% de cera.
Provavelmente, estes resultados sdo decorrentes do fato que as moléculas do tensoativo
aumentam o espaco livre entre as cadeias poliméricas lineares do alginato e conferem maior
elasticidade ao material. Porém, altas concentracdes de cera e tensoativo podem fragilizar o
material pela formacdo de heterogeneidades e afastamento excessivo das cadeias poliméricas.
Resultados semelhantes foram encontrados por Prus-Walendziak e Kozlowska (2021), em
estudo recente, ao analisaram a incorporacédo de lipideos (6leo de algod&o e cera de abelha) a
filmes de alginato de sddio, gelatina e glicerol. As autoras relataram diminui¢do no médulo de
Young com a adicao de lipideos ao filme.

Estudos semelhantes corroboram estes resultados, como o desenvolvido por Melo et al.
(2019), que caracterizaram filmes de amido com incorporacao de gordura do carogo de manga.
Outros autores tambeém observaram uma reducdo no modulo de elasticidade dos biopolimeros
com a adicdo de lipidios ao material (KOWALCZYK et al., 2016; ROCCA-SMITH et al.,
2016).

Tabela 6. Propriedades mecanicas dos filmes mistos de alginato e cera de abelha
ALG2 ALG2CA5 ALG2CA10 ALG2CA15

TS X + DP 31,0+28 225+26 18,0+ 7,7 11,2+3,9
(MPa) Comparagdo c bc ab a

EL X + DP 22,7+3)9 141+4,1 22,9+4,0 16,8 +5,1
(%) Comparagdo b a b ab

Y X+ DP 102,8 £4,7 86,9 +8,6 67,3+ 3,8 76,0 + 3,8
(MPa) Comparagéo c b a a

Médias seguidas da mesma letra nas linhas nao diferem entre si ao nivel de 5% de significancia pelo teste de
Tukey. X= Média; DP = desvio padrdo; TS = tensdo & ruptura; EL = elongacéo & ruptura; Y = médulo de
elasticidade. ALG2 (alginato de sodio 2%); ALG2CA5 (alginato de sodio 2% com cera de abelha 5%);
ALG2CA10 (alginato de sédio 2% com cera de abelha 10%); ALG2CA15 (alginato de s6dio 2% com cera de
abelha 15%).

Fonte: Elaboracdo prépria, 2021.
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5.1.4 Angulo de contato

Quanto ao angulo de contato, os filmes ALG2, ALG2CA10 e ALG2CA15 néo diferiram
estatisticamente entre si, e apresentaram as maiores médias, sendo a media para o filme
ALG2CA10 um pouco maior, como pode ser visto na Tabela 7.

Ja o filme ALG2CADS apresentou a menor média para o angulo de contato, embora
estatisticamente ndo tenha diferido do filme ALG2. Como o filme controle ndo diferiu
estatisticamente de nenhum dos filmes contendo cera de abelha, dessa forma, a adicdo de cera
de abelha, nas proporcdes utilizadas e nas condi¢des do experimento, ndo afetou o angulo de
contato de filmes de alginato de sddio. Note-se que 0 aumento do angulo de contato indica uma
maior hidrofobicidade da superficie dos filmes. Os resultados indicam que a cera adicionada ao
material ndo afeta substancialmente as forcas adesivas polares na superficie do filme. Isso pode
acontecer devido ao alto contetido de grupos hidrofilicos presentes no material. Todos os filmes

demonstraram superficies hidrofilicas, pois apresentaram angulo de contato inferior a 90°.

Tabela 7. Angulo de contato e solubilidade dos filmes de alginato e cera de abelha
ALG2 ALG2CA5 ALG2CA10 ALG2CA15

Angulo de X + DP 803+12  712+48 852+44  813+24
contato (graus) Comparagdo ab a b b

Solubilidade =~ X+DP  926+18  664+26  592+20  773+19
(%) Comparacédo d b a c

Médias seguidas da mesma letra nas linhas ndo diferem entre si ao nivel de 5% de significancia pelo teste de
Tukey. X= Média; DP = desvio padrdo. ALG2 (alginato de sédio 2%); ALG2CADS (alginato de sddio 2% com cera
de abelha 5%); ALG2CA10 (alginato de sédio 2% com cera de abelha 10%); ALG2CA15 (alginato de sddio 2%
com cera de abelha 15%).

Fonte: Elaboragéo propria, 2021.

5.1.5 Solubilidade

Na analise de solubilidade, verificou-se que todos os filmes diferiram significativamente
entre si. O filme que apresentou o maior percentual de solubilidade foi o ALG2, com 92,61%
de solubilidade em agua, o que ja era esperado, dada a caracteristica hidrofilica do alginato de
sodio. Essa caracteristica pode ser interessante a depender do objetivo da embalagem ou
utilizacdo, ja que algumas embalagens podem requerer uma rapida degradacéo, ou ainda nao
necessitarem de um percentual baixo de solubilidades em agua, como € o caso de alimentos
secos e/ou desidratados que apresentam uma menor atividade de 4gua (JANJARASSKUL et
al., 2020)

O filme ALG2CA15 foi o0 que apresentou a segunda maior porcentagem de solubilidade

em agua (77,33%), embora esse resultado ndo fosse esperado, ja que é o filme com maior
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porcentagem de cera, que € um material hidrofébico. No entanto, esse resultado pode ter
ocorrido porque em um percentual mais elevado de cera e tensoativo ocorrem heterogeneidades
e falhas que favorecem a desintegracdo do filme. Além disso, segundo Halal et al. (2016) e
Atares et al. (2010) ndo se pode supor que a simples insercdo de um percentual de componente
lipidico na formulacéo torne-a mais hidrofébica, pois o que vai determinar essa caracteristica e
a interagéo entre estes componentes.

O filme que apresentou menor solubilidade em agua foi o ALG2CA10, que apresentou
solubilidade média de 59,17%, uma reducdo de mais de 30% em relacdo ao ALG2. Ja o filme
ALG2CAS5, apresentou o segundo menor percentual de solubilidade (66,36%).

Em termos gerais, a insercéo de cera de abelha na formulagéo dos filmes de alginato de
sodio contribuiu na reducdo do percentual de solubilidade dos filmes de 15% a 33%, sendo o
melhor percentual o do filme com 10% de cera.

Filmes de alginato tém alta solubilidade em &gua. Como observado na Tabela 7, neste
estudo os filmes ALG2 apresentaram solubilidade média de 92,61%. Este resultado foi inferior
ao encontrado por Fontes et al. (2011), no entanto, semelhante no que diz respeito a alta
porcentagem de solubilidade, pois em seu estudo, 0s autores obtiveram 100% de solubilidade

para todos os filmes de alginato de sodio e glicerol.

5.1.6 Microestruturas de superficie
A Figura 7 apresenta as micrografias das superficies dos filmes de alginato de sédio
puro (Figura 7a) e incorporado com 5, 10 e 15% de cera de abelha (Figuras 7b, 7c e 7d,

respectivamente), obtidas por microscopia eletronica de varredura (MEV).
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Figura 7. Micrografias das superficies dos filmes: ALG2 (a), ALG2CAS5 (b), ALG2CA10 (c) e
ALG2CA15 (d). Magnitude = 2000x, tensdo de aceleracdo = 10 kV, distancia das lentes = 9,19
a 10,23 mm, tipo de sinal = elétrons secundarios.

Det: SE SEM MAG: 2.00kx 20 pm Det: SE SEM MAG: 200kx 20 ym
132kx Date(midy): 10/05/20. abccans de mceacapis sevenca - CVEA .32kx Date(midly): 10105720

SEM HV: 10.0kV WD: 10.28 mm VEGA3ITESCAN  SEMHV: 100KV | WD: 1023 mm | VEGA3 TESCAN

C

SEM HV: 100 kV VEGA3 TESCAN  SEM HV: 10.0kV WO: 9.19 mm VEGAS TESCAN
Det: SE se t: SEM MAG: 200kx 20 pm
322kx at Labetansdo mersscop s - GVEA 3 2kx Date(midy): 10/05120

Legenda: ff — formacao fibrilar; p — protuberancia; r — ruptura.
Fonte: Elaboragao propria, 2021.

A superficie dos filmes de alginato de sodio (Figura 7a) apresenta formacdes de aspecto
fibrilar que se intercruzam formando um padréo caracteristico e similar ao que foi observado
por Ribeiro, Estevinho e Rocha (2020) e Norajit, Kim e Ryu (2010) para filmes do mesmo
material. Liu et al. (2016) demonstram e explicam a formacdo de estruturas fibrilares
supramoleculares em superficies de filmes de alginato de calcio. Ademais, a superficie dos
filmes de alginato de sddio (ALG2) obtidas mostram-se bastante homogéneas, ndo apresentam
fraturas, e condizem com o aspecto de um material rigido e resistente. Isto corrobora 0s
resultados obtidos para as propriedades mecanicas dos filmes de alginato de sodio que
apresentaram a maior tensdo na ruptura (31,0 + 2,8 MPa) e o maior mddulo de elasticidade
(102,8 + 4,7 MPa).

As micrografias das superficies dos filmes de alginato de sédio contendo 5% e 10% de
cera de abelha (Figuras 7b e 7c, respectivamente) ndo apresentam as estruturas fibrilares

encontradas nos filmes de alginato (ALG2). Porém, sdo visualizadas protuberancias nas
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superficies dos filmes ALG2CA5 e ALG2CA10, mais acentuadas em tamanho e nimero no
caso do filme ALG2CA10. Essas protuberancias podem ser causadas pela presenca de
aglomerados lipidicos sob a superficie do material. Esse tipo de microestrutura de superficie
sugere um comportamento plastico da matriz do biopolimero (MARTELLI et al., 2013). Assim,
a matriz polimérica acomoda as forcas decorrentes das diferencas de tensdo interfacial e
densidade dos aglomerados lipidicos, que atuam durante o processo de secagem e formacao do
material, se deformando permanentemente e gerando as protuberancias observadas nas
superficies dos filmes (NUNES et al., 2018).

A microestrutura da superficie do filme ALG2CA15 (Figuras 7d) mostra a presenca de
protuberéncias em menor nimero e com contornos bem mais suaves, em comparacdo com as
encontradas nos filmes ALG2CA5 e ALG2CA10. Além disso, sdo observadas fraturas em
alguns dos contornos destas protuberancias (Figura 7d*). Tais achados séo indicativos de uma
matriz polimérica mais flexivel (menor mddulo de elasticidade) e pouco resistente (baixa tenséo
na ruptura), sendo condizentes com os valores encontrados para as propriedades mecanicas
deste filme (Tabela 6). Essas caracteristicas da matriz polimérica podem decorrer da maior
concentracdo de moléculas anfifilicas (tensoativos) existente na composicao deste filme. Essas
moléculas facilitam a homogeneizacdo dos corpos lipidicos (cera) na matriz hidrofilica do
alginato. Além disso, aumentam o volume livre entre as cadeias poliméricas, resultando numa
maior flexibilidade do material; porém podem também ocasionar a fragilizacdo da matriz
polimérica, se o afastamento entre as macromoléculas do alginato for excessivo. As evidéncias
fornecidas pela analise da microestrutura auxiliam a entender por que esse filme foi o que
apresentou maiores valores de solubilidade e de permeabilidade ao vapor de &4gua dentre os
filmes de alginato incorporados com cera de abelha, apesar de seu maior contetdo lipidico. As
caracteristicas morfoldgicas de filmes com lipideos dependem muito do tipo de lipidio

utilizado, tamanho das moléculas e interacdo entre os componentes (HALAL et al., 2016).

5.1.7 Isotermas de sor¢ao de umidade

A Figura 8 mostra as isotermas de sor¢do de umidade obtidas para os filmes ALG2,
ALG2CA5, ALG2CA10 e ALG2CA15. As médias para a sorcdo de umidade dos filmes
contendo cera de abelha (ALG2CA5, ALG2CA10 e ALG2CA15) nédo apresentaram diferenca
estatistica em nenhum valor de atividade de 4gua e os dados foram, portanto, agrupados em

uma Unica isoterma.
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Figura 8. Isotermas de sor¢éo de umidade, a 28 °C, para os filmes de alginato (ALG2) e alginato
+ cera de abelha (ALG2CA5, ALG2CA10 e ALG2CA15) — dados experimentais e curvas do
modelo GAB ajustadas.

3,5

3,0 ® Experimental - Alginato

O Experimental - Alginato + Cera de abelha

/
2,5 - = =Modelo GAB - Alginato

Modelo GAB - Alginato + Cera de abelha

2,0

1,5

1,0

X (g de 4gua/g de material)

0,5

0,0

0,0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6 0,7 0,8 0,9 1,0

Legenda: ALG2 (Alginato de sddio 2%); ALG2CAS5 (Alginato de sédio 2% com cera de abelha 5%); ALG2CA10
(Alginato de sodio 2% com cera de abelha 10%); ALG2CA15 (Alginato de sodio 2% com cera de abelha 15%).
Fonte: Elaboragéo propria, 2021.

Ambas as isotermas encontradas, tanto para os filmes de alginato quanto para os filmes
de alginato incorporado com cera de abelha (5%, 10% e 15%), foram do tipo Il (isoterma
sigmoide). Esse tipo de isoterma € caracteristico de sistemas em que agua esta fracamente ligada
ao material. Os dados experimentais foram bem descritos pelo modelo GAB (Guggenheim —
Anderson - de Boer), conseguindo-se explicar 98,9% e 99,2% da variacgdo total observada para
o0s dados de sorcdo de umidade dos filmes de alginato (ALGZ2) e alginato com cera de abelha
(ALG2CA5, ALG2CA10 e ALG2CA15), respectivamente. Este modelo foi escolhido por seu
embasamento teorico e por ser um dos mais indicados para descrever dados de sorcdo de
umidade em alimentos, ajustando-se bem em uma larga faixa de aw (ROCCA-SMITH et al.,
2016; AGUIRRE-LOREDO et al., 2017). Os valores das constantes K, C e Xm do modelo
GAB, apresentadas na Tabela 8, foram menores para os filmes contendo cera de abelha. Isso
indica que nos filmes incorporados com cera de abelha existe uma menor quantidade de
moléculas de agua ligadas a monocamada do material (menores valores de Xm) e que estas
moléculas estdo mais fracamente ligadas nas multicamadas superiores (menores valores de K e
C).
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Tabela 8. Parametros do modelo de GAB para as isotermas de sor¢do de umidade dos filmes de

alginato e cera de abelha.

FILME K C Xm R?
ALG?2 0,912 23,8 0,261 0,989
ALG + CERA 0,882 18,1 0,244 0,992

ALG + CERA = ALG2CA5, ALG2CA10 e ALG2CA15
Fonte: Elaboracéo propria, 2021.

Uma analise das isotermas (Figura 8) mostra que na regido correspondente a aw < 0,2
ha pouca diferenca entre os conteidos de agua adsorvido para os filmes de alginato com ou sem
adicdo de cera. Essa porcdo da curva representa a agua adsorvida para a formacgdo da
monocamada na superficie do material. Na faixa de 0,2 < aw < 0,7, correspondente a formacao
de multicamadas de moléculas de agua adsorvidas, cresce gradativamente a diferenca entre as
isotermas para os filmes, com os filmes sem cera de abelha adsorvendo gradativamente mais
moléculas de &gua. Porém, a principal diferenca entre as isotermas dos materiais situa-se na
faixa correspondente a aw > 0,7. Nessa regido ocorre a condensacdo da agua e dissolucéo do
material. No conjunto, podemos afirmar que os filmes de alginato contendo cera de abelha sdo
menos higroscdpicos que seus congéneres nos quais a cera nao foi adicionada.

Uma comparacdo das isotermas obtidas neste trabalho com as obtidas em outros da
literatura mostra similaridades no comportamento dos materiais com os de filmes de outros
biopolimeros, como: amido-gelatina (SRINIVASA et al., 2003), amido-alcool polivinilico-
alginato (BRANDELERO; ALMEIDA; ALFARO, 2015), quitosana (AGUIRRE-LOREDO et
al., 2017).

5.2. QUALIDADE DOS MEIS ACONDICIONADOS EM EMBALAGENS MISTAS DE
ALGINATO DE SODIO E CERA DE ABELHA

Neste topico serdo apresentados os resultados referentes a aplicacdo dos filmes de
alginato (ALG2) e alginato incorporado com cera de abelha (ALG2CA5, ALG2CA10 e
ALG2CA15) na embalagem de mel de abelha (Apis mellifera L.).

5.2.1 Perda de massa

Observou-se aumento na perda de massa ao longo do tempo para todos os tratamentos,
especialmente para os méis armazenados nas embalagens de ALG2 (Figura 9).

Com relacdo aos tratamentos, no 7° dia observou-se maior perda de massa na

embalagem ALG2, seguido do controle, e da embalagem ALG2CAD5, enquanto as embalagens
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ALG2CA10 e ALG2CA15 ndo diferiram entre si, e tiveram as menores perdas de massa.

Nos dias 15, 30 e 60, as maiores perdas de massa também ocorreram nas mesmas
embalagens do 7° dia de experimento, apenas mudando a ordem, ja que a maior perda de massa
ocorreu no controle, sequido da embalagem ALG2, e da ALG2CAD5, todos os tratamentos
diferindo significativamente entre si. Como ocorreu durante todo o experimento, com exce¢ado
do 45° dia, onde as embalagens com maior contedo de cera de abelha (ALG2CA10 e
ALG2CA15) ndo diferiram entre si, e tiveram as menores perdas de massa.

No 45° dia, o controle e a embalagem ALG2 diferiram estatisticamente entre si, sendo
0 controle o que apresentou a maior perda de massa dentre todas as embalagens, seguido da
embalagem ALG2. Diferentemente de todas as outras etapas do experimento, nesta a
embalagem ALG2CA5 ndo diferiu estatisticamente das embalagens ALG2CA10 e
ALG2CAI15, sendo estas as que apresentaram as menores perdas de massa.

Assim, verificou-se que a aplicacao de cera de abelha nas embalagens contribuiu para a
diminuicdo da perda de massa ao longo do tempo, especialmente nas concentracfes de 10% e
15%. Isso se deu, provavelmente, pela presenca da cera promover a reducédo da permeabilidade
ao vapor de dgua do material empregado na embalagem, diminuindo assim a perda de umidade
para 0 ambiente, 0 que ndo ocorreu no controle devido aos béqueres estarem abertos, e na
embalagem de ALG2. Também foram observados defeitos e vazamentos de mel nas
embalagens de ALG2 e em menor propor¢do naquelas contendo cera. Isto certamente também

auxilia no entendimento dos resultados obtidos.

Figura 9 — Perda de massa dos méis embalados em fungdo do material da embalagem e do
tempo de armazenamento.
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Médias seguidas pela mesma letra mintscula ndo diferem no tratamento, e maiGsculas ndo diferem ao longo do
tempo, estatisticamente pelo teste de Tukey a 5% de probabilidade.
Fonte: Elaboracéo prépria, 2021.
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5.2.2 Teor de umidade

O teor de umidade médio do mel no tempo 0 foi de 19% encontrando-se em acordo
com a legislacdo brasileira que recomenda umidade maxima de 20% para mel de A. mellifera
(BRASIL, 2000).

O percentual de umidade foi diminuindo ao longo do tempo em todos os tratamentos e
no controle, chegando a ficar em torno de 14,4 ao final do experimento, como pode ser visto na
Figura 10.

Quanto ao comportamento dos tratamentos, o Unico que mostrou diferenca significativa
dos demais no 7° dia foi o das embalagens de ALG2CA15, onde houve a maior reducdo da
umidade dos méis neste tempo. As embalagens que mantiveram os maiores teores de umidade
do mel apds esse tempo de armazenamento, foram as fabricadas com os filmes ALG2,
ALG2CA5 e ALG2CA10, embora o ALG2CAS também néo tenha se diferenciado do controle,
que se mostrou um pouco inferior.

Com 15 dias de armazenamento dos méis, o unico filme que se diferenciou dos demais
foi o ALG2CA10, que manteve maiores médias de umidade.

Do 30° dia até o final do experimento, o Unico mel que se diferenciou foi o controle,
mostrando-se inferior aos demais, com médias de umidade inferior em relacdo aos filmes das
embalagens biodegradaveis. Ao final do experimento, a média mais baixa foi de 14,37%, para
o0 controle, e a maior foi 15,1%, da embalagem ALG2CA10.

De forma geral, as embalagens biodegradaveis, independente da incorporacédo de cera,
conseguiram manter maiores médias de umidade dos méis que o controle, pois neste houve uma

grande reducdo na umidade.
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Figura 10. Percentuais de umidade dos méis embalados em funcdo do material da embalagem
e do tempo de armazenamento.
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Médias seguidas pela mesma letra minuscula ndo diferem no tratamento, e maiusculas ndo diferem ao longo do
tempo, estatisticamente pelo teste de Tukey a 5% de significancia.
Fonte: Elaboracéo prépria, 2021.

Como observado, a umidade do mel durante o experimento variou de 19% a 14,4%,
apresentando uma maior porcentagem de umidade no inicio e menor ao final. Resultado
semelhante foi encontrado por Kedzierska-Matysek et al. (2016), que observaram uma discreta
reducdo de umidade em méis armazenados em temperatura ambiente. Abdulkhaliq e Swaileh
(2017) ao analisarem méis palestinos, obtiveram uma variacao de umidade de 14,5% a 19%.

Méis com umidade abaixo de 20%, que é a recomendacdo nacional e internacional
(BRASIL, 2000; CODEX ALIMENTARIUS, 2001) apresentam, de forma geral, melhores
condicdes de armazenamento, jA que umidades maiores facilitam o desenvolvimento de
microrganismos fermentadores, se houver temperatura favoravel, como as leveduras
osmofilicas (SUBRAMANIAN; HEBBAR; RASTOGI, 2007; STEVENSON et al., 2015;
BOUHLALI et al., 2019).

Apesar de a reducdo de umidade do mel ao longo do armazenamento ndo ser comum a
maioria dos estudos, esta pode ter ocorrido por fatores de interagdo com o0 ambiente, como em
relacdo a umidade relativa do ar (UR%), que, de acordo com Picanco et al. (2018), exerce
influéncia no percentual de umidade do mel.

O clima de Mossor6-RN, de acordo com a classificacdo de Koppen, denomina-se como
BSwh’, que diz respeito ao semidrido, que tem como caracteristicas apresentar elevadas
temperaturas e baixa umidade relativa. Sousa et al. (2009), verificaram que a UR média da
UFERSA de novembro a dezembro de 2008 foi de 58,93%, enquanto a temperatura média foi

28,5 °C. Dessa forma, este pode ser uma possivel razdo pelo qual as embalagens com cera
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mantivessem a umidade maior em relacdo ao controle e ALG2, no final do experimento.

Com a reducdo da umidade dos méis, observou-se visualmente, o aumento na
viscosidade do mel, dificultando, inclusive, a retirada do mel das embalagens/béqueres nas
etapas finais do experimento, situacdo também descrita por Medeiros e Souza (2015).

Segundo Subramanian, Hebbar e Rastogi (2007), todo mel contém leveduras
osmofilicas que sdo tolerantes ao agucar, seja em menor ou maior quantidade, sendo este o
principal problema de armazenamento enfrentado por produtores de mel em paises tropicais
(como o Brasil), j& que oferecem temperaturas favoraveis ao desenvolvimento destas,
ocasionando a fermentacdo do mel. Os autores trazem que a reducdo da umidade para menos

de 17% é considerada segura para retardar esse processo.

5.2.3 Ac¢ucares Redutores (AR)

No tempo 0, o mel apresentou um percentual médio de AR de 78,3%, estando em
conformidade com a recomendacao da legislacdo brasileira (BRASIL, 2000). Observou-se que
houve uma diminuicdo de AR, ao longo do tempo, para todos os méis (Figura 11).

No 7° dia de estocagem, o controle ndo diferiu de nenhum dos tratamentos. As amostras
ALG2 diferiram estatisticamente das demais, com excecdo do controle, e apresentou,
juntamente com este, o menor percentual de AR, embora o controle ndo tenha diferido
estatisticamente dos demais. Os demais méis, acondicionados em embalagens de alginato e cera
de abelha, ndo diferiram entre si, e conseguiram manter maiores percentuais de AR, juntamente
com o controle, sendo que s6 se diferenciaram significativamente do tempo 0 aos 15 dias,
voltando a diferir aos 30 dias, ap6s isso ndo diferindo mais.

Aos 15 dias ndo houve diferenca estatistica entre nenhum tratamento e nem com o
controle.

Aos 30 dias, o mel da embalagem ALG2 ndo diferiu do controle, demonstrando,
juntamente com este, menores percentuais de AR, embora o controle ndo tenha diferido dos
méis da embalagem ALG2CA15. Os méis com maiores percentuais de AR neste periodo foram
o0s das embalagens ALG2CA5 e ALG2CA10, que néo diferiram entre si, juntamente com 0s da
embalagem ALG2CA15 que também nao diferiu destes.

Aos 45 dias, os méis de embalagens que continham cera na composi¢do (ALG2CAD5,
ALG2CA10e ALG2CA15) ndo diferiram entre si, e mantiveram 0s maiores percentuais de AR,
em comparacdo ao mel da embalagem ALG2 e o controle, que ndo diferiram entre si.

Ao fim do experimento, aos 60 dias, todos os tratamentos se mostram superiores ao

controle, ndo diferindo entre si, enquanto o controle diferiu destes, apresentando 0s menores
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percentuais de AR.

A recomendac&o brasileira de AR em méis de A. mellifera é de no minimo 65%. O mel
utilizado no experimento variou de 67,3 a 78,3% ao longo do experimento, sendo 0 menor
percentual detectado ao final, enquadrando-se ainda dentro das recomendacBes nacionais e
internacionais (BRASIL, 2000; CODEX ALIMENTARIUS, 2001).

Resultado semelhante foi encontrado por Paiva et al. (2012), ao avaliar o tempo de
prateleira do mel, onde durante o armazenamento houve reducdo de AR de 81,57% a 65,01%,
que de acordo com os autores, pode ser explicado pela acdo de algumas enzimas. Al-Ghamdi

et al. (2019) também observaram redugdo nos AR durante o armazenamento.

Figura 11. Percentual de Aclcares Redutores dos méis embalados em funcdo do material da
embalagem e do tempo de armazenamento.
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Médias seguidas pela mesma letra mintscula ndo diferem no tratamento, e maitsculas ndo diferem ao longo do
tempo estatisticamente pelo teste de Tukey a 5% de probabilidade.
Fonte: Elaboragdo propria, 2021.

Doner (1977) e Jiménez et al. (1994) também observaram reducdo de AR em meéis
durante 0 armazenamento, que 0s autores justificaram pela possibilidade de o pH &acido
caracteristico do mel contribuir na reversdo destes em dissacarideos, por exemplo. Pezente
(2011) argumenta que esse resultado pode estar relacionado com a presenga ou nédo de leveduras
envolvidas na conversdo de monossacarideos em dissacarideos, o que Ruiz-Matute, Sanz e
Martinez-Castro (2007) comprovaram em seu estudo, ao realizarem tratamento no mel com
leveduras em temperatura média de 30 °C, o que ocasionou diminuicdo de AR e aumento de

dissacarideos.

5.2.4 Sacarose

A Figura 12 apresenta os resultados dos teores de sacarose nos meéis armazenados nas
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diferentes condicdes e ao longo do tempo. No tempo 0 (zero), o mel embalado apresentou um
teor de sacarose de 0,85%. Ao 7° dia de armazenamento observou-se uma diminuic¢éo nos teores
de sacarose de todos os méis, porém, esta diminuicdo sé foi significativa, em comparacdo com
as médias do tempo zero, no caso das embalagens de ALG2CA5 e AG2CA10. A partir do 15°
dia, o percentual de sacarose comegou a aumentar em todos os méis, com exce¢do do mel da
embalagem ALG2CA10, em que até esse momento ndo se diferenciou da concentracdo
apresentada no 7° dia de armazenamento. Quanto aos tratamentos, aos sete dias ndo houve
diferenca estatistica entre os tratamentos.

Ja aos 15 dias, o Unico tratamento que se diferenciou de todos os demais, foi o
ALG2CA10, onde o percentual de sacarose foi menor que em todos os demais. J& 0s tratamentos
ALG2, ALG2CA5S e ALG2CA15, ndo diferenciaram entre si, apresentando-se inferiores em
relacdo ao anterior, ja que foram encontrados maiores percentuais de sacarose nestes em relacéo
ao ALG2CA10. No entanto, ndo foi possivel diferenciar os méis dos tratamentos ALG2 do
controle, sendo estes 0s que apresentaram 0s maiores percentuais de sacarose dentre todos 0s
demais.

Aos 30 dias de armazenamento, 0s tratamentos que apresentaram 0s menores niveis de
sacarose foram ALG2CAS5 e ALG2CA10 que ndo diferiram entre si. O maior percentual foi o
do controle, que diferiu de todos os outros tratamentos. Os tratamentos ALG2 e ALG2CA15
mostraram niveis intermediarios, nao diferindo entre si. Aos 45 dias ocorreu algo semelhante,
com a diferenca de que o ALG2 se mostrou significativamente diferente do ALG2CA15 e igual
ao controle, sendo estes 0s que apresentaram maiores niveis de sacarose.

Ao fim do experimento, aos 60 dias, o tratamento ALG2CA10 diferiu de todos os
demais, apresentando os menores niveis de sacarose, enquanto o controle apresentou 0 maior
percentual, diferindo também dos demais. Os outros trés tratamentos comportaram-se
estatisticamente iguais, demonstrando niveis intermediarios de sacarose.

Pode-se concluir que o tratamento ALG2CA10 se mostrou superior em niveis de
conservacdo do mel, ao apresentar diferenca significativa em relacdo aos demais meis, e
menores niveis de sacarose durante todo o experimento.

De forma geral, foi possivel concluir que o teor de sacarose aumentou em todos 0s méis,
independente da embalagem, ao longo do tempo, com menor percentual ao final do experimento
no tratamento ALG2CA10 (Figura 12).
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Figura 12. Percentual de sacarose dos méis embalados em funcdo do material da embalagem e
do tempo de armazenamento.
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Médias seguidas pela mesma letra minGscula ndo diferem no tratamento, e maitsculas nao diferem ao longo do
tempo, estatisticamente pelo teste de Tukey a 5% de probabilidade.
Fonte: Elaboracéo prépria, 2021.

A variacdo dos teores de sacarose nos méis armazenados foi de 0,85% para 3,59%,
estando todos os méis, ap6s o0 armazenamento, dentro das recomendac@es, que no Brasil é de
no maximo 6%, e nas recomendac@es internacionais de até 5% (BRASIL, 2000; CODEX
ALIMENTARIUS, 2001). Esse aumento do teor de sacarose pode ser resultante da perda de
agua que ocorreu durante o armazenamento.

Resultados semelhantes foram encontrados por Silva et al. (2009), onde a sacarose
variou no mel durante o armazenamento de 1,36 a 3,54%, e por Czipa, Phillips e Kovacs (2019),

que observaram aumento de sacarose aparente no mel durante armazenamento.

5.2.5 Hidroximetilfurfural (HMF)

As concentracOes de hidroximetilfurfural nos méis armazenados, em funcdo do tempo
e do tipo de embalagem, séo apresentados na Figura 13. Quanto ao tempo, observou-se aumento
significativo nos niveis de HMF, a partir do 7° dia, em todos 0s méis, 0 que se repetiu aos 15
dias, com excecdo do controle, que ndo diferiu da etapa anterior. Aos 30 dias novamente
observou-se diferenca significativa, com excecdo dos tratamentos ALG2 e ALG2CA10. Aos
45 dias ndo houve diferenga significativa em relacdo ao 30° dia. Apos os 60 dias de
armazenamento houve aumento significativo em todos os tratamentos, com excegdo do
tratamento ALG2CA15, que ndo diferiu dos teores obtidos no 45° dia de armazenamento.

Quanto aos tratamentos, ja foi possivel observar diferenca no 7° dia, sendo o tratamento
ALG2CA10 o que apresentou menor aumento de HMF, e o controle o maior. N&d&o houve
diferenga significativa entre os tratamentos ALG2CA5 e ALG2CA15.
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O tratamento ALG2CA10 demonstrou o menor teor de HMF durante todo o
experimento, em comparagdo aos demais tratamentos. O controle demonstrou o0 maior nivel,
também em todo o experimento, diferindo de todos os demais, com excecdo do 15° dia, em que
o tratamento ALG2 nao diferiu deste, apresentando ambos, o maior nivel de HMF.

Ao final do experimento o controle chegou a apresentar HMF médio de 47 mg kg,
enquanto o tratamento ALG2CA10, alcangou a média maxima de 30,87 mg kg*. Percebe-se
assim, que a incorporacéo de cera na concentracao de 10% na embalagem de alginato de sodio,

contribuiu para um menor nivel de HMF.

Figura 13. Concentracdo de HMF dos meis embalados em fungdo do material da embalagem e
do tempo de armazenamento.
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Médias seguidas pela mesma letra mintscula ndo diferem no tratamento, e maitsculas ndo diferem ao longo do
tempo, estatisticamente pelo teste de Tukey a 5% de probabilidade.
Fonte: Elaboragéo propria, 2021.

De forma geral, observou-se aumento significativo nos niveis de HMF em todos os
tratamentos ao longo do tempo (Figura 13). Notou-se que o HMF variou de 21,1 a 47 mg kg
durante o experimento. Em estudo realizado por Alves et al. (2011), em méis de diferentes
origens florais, os autores observaram uma alta concentracdo de HMF (72,86 mg kg™) no mel
procedente da flora de velame, bem superior ao encontrado neste estudo. A maior concentragcdo
de HMF no controle pode advir da maior perda de agua neste tratamento.

Toérres et al. (2013) realizaram andlises fisico-quimica em méis de A. mellifera,
proveniente da mesma localidade do mel do presente estudo (Apodi-RN), e obtiveram valores
médios de 32,06 mg kg™ para HMF, variando de 9,5 a 57,5 mg kg, resultados semelhantes ao
encontrados aqui. Qamer et al. (2013) também constataram aumento do HMF ao longo do
armazenamento para méis de Apis nativas do Nepal.

De acordo com Belay et al. (2017), Tosi et al. (2004) e Kedzierska-Matysek et al.
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(2016), a acdo da acidez normal do mel nos AR pode possivelmente gerar HMF, além do tempo
de armazenamento e temperatura.

O menor indice de HMF nos méis das embalagens ALG2CA10, possivelmente ocorreu
devido a maior opacidade destas embalagens, pois segundo Meireles e Cangado (2013), a
incidéncia de luz sob o mel acelera a formagdo de HMF, sendo as embalagens opacas as mais

indicadas para o armazenamento de mel.

5.2.6 Condutividade elétrica

Quanto a condutividade elétrica, percebeu-se que esta aumentou ao longo do tempo para
todos os filmes, demonstrando um menor aumento nos filmes ALG2CA5 e ALG2CA10 a partir
do 45° dia, mantendo-se esse comportamento até o final do experimento (Figura 14).

Em relacdo aos tratamentos, nos dias 7 e 45 do experimento, 0os méis da embalagem
ALG2 e do controle ndo diferiram estatisticamente entre si, apresentando 0os maiores niveis de
condutividade, enquanto os demais diferiram estatisticamente dos primeiros, apresentando
niveis menores de condutividade elétrica.

Nos dias 7 e 45 o controle ndo diferiu estatisticamente da embalagem ALG2, ambos
apresentando os maiores niveis de condutividade elétrica. J& nos dias 15, 30 e 60, o controle
diferiu estatisticamente de todas as demais embalagens, tendo o maior nivel de condutividade
elétrica. No mesmo periodo citado, o mel da embalagem ALG2 também diferiu estatisticamente
dos demais, sendo o segundo com maior quantidade de condutividade elétrica.

Dessa forma, observou-se que houve um aumento na condutividade elétrica dos méis
ao longo do tempo, no entanto, a adicdo de cera de abelha as embalagens contribuiu para que
durante todo o experimento os méis das embalagens ALG2CA5, ALG2CA10 e ALG2CA15
nédo diferissem significativamente entre si, e mantivessem as menores taxas de condutividade

elétrica em comparacdo aos meis do controle e da embalagem ALG2.
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Figura 14. Condutividade elétrica dos méis embalados em funcdo do material da embalagem e

do tempo de armazenamento.
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Médias seguidas pela mesma letra minuscula ndo diferem no tratamento, e maiusculas ndo diferem ao longo do
tempo, estatisticamente pelo teste de Tukey a 5% de probabilidade.
Fonte: Elaboracéo prépria, 2021.

Os valores de condutividade elétrica do mel ao longo do tempo variaram de 0,164 a
0,261 pS cm™, estando, dessa forma, dentro das recomendag@es internacionais, que indicam
que este parametro seja menor que 0,8 pS cm™. N&o ha recomendagdo nacional para esta
analise, no entanto é de grande importancia para a determinacdo botanica, além de substituir a
analise de cinzas, ja que esta relacionada ao conteddo mineral (CODEX ALIMENTARIUS,
2001; GOIS et al., 2013).

De acordo com Silva (2016), méis monoflorais, que é o caso do mel em estudo,
apresentam condutividade elétrica mais baixa, enquanto méis de melato apresentam valores
mais elevados, devido ao maior conteddo de cinzas nestes.

Alves et al. (2011) encontraram valores de condutividade elétrica superiores aos

encontrados neste estudo, 0,442 uS cm™ em méis da flora de velame.

5.2.7 pH e acidez
Os resultados mostram que ndo houve variagéo significativa no pH em relagéo ao tempo
e aos tratamentos, como pode ser observar na Figura 15. Os méis apresentaram um pH médio

de 3,4 e valores variando entre 3,24 e 3,78.
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Figura 15. pH dos méis embalados em funcdo do material da embalagem e do tempo de
armazenamento.
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Médias seguidas pela mesma letra mintscula ndo diferem no tratamento, e mailsculas ndo diferem ao longo do
tempo, estatisticamente pelo teste de Tukey a 5% de probabilidade.
Fonte: Elaboragdo propria, 2021.

Alves et al. (2011) encontraram valores semelhantes ao analisar mel de velame, como
neste estudo, onde obtiveram pH médio de 3,53.

Al-Ghamdi et al. (2019) também nao observaram diferenca significativa no pH ao longo
do armazenamento. Assim como Cavia et al. (2007), que em seu estudo observou que nao houve
alteracdo significativa do pH do mel durante 15 meses.

Com relacéo a acidez ao longo do tempo, foi observada diferenca significativa para
todos os tratamentos, com menor influéncia ao fim do experimento no ALG2CAL15 (Figura 16).
No 7° dia, apenas o controle e ALG2 diferiram do tempo 0, sendo este Gltimo o que apresentou
maior diferenca. A partir do 15° dia, houve aumento significativo em todos o0s tratamentos em
relacdo ao tempo, com excecdo para 0 ALG2CA15, que do dia 30 ao dia 45 ndo diferiu
significativamente, voltando a diferir no dia 60.

Quanto aos tratamentos, foi observada diferenca significativa a partir do 7° dia, onde
todos os tratamentos diferiram entre si, apresentando o controle, a maior acidez, e a embalagem
ALG2CA10, a menor.

A embalagem ALG2CA10 diferiu de todos os tratamentos durante todo o experimento
(60 dias), apresentando sempre as menores médias de acidez. Enquanto o controle apresentou
as maiores medias.

O que pode ter contribuido para que os meis das embalagens com cera de abelha tenham
conseguido manter menores niveis de acidez durante o armazenamento, especialmente a
ALG2CAI10, foi a coesdo dessas, ja que apresentaram menor percentual de defeitos, falhas e

vazamentos durante todo o experimento, enquanto nos demais tratamentos o mel foi mais
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exposto a acao de microrganismos que podem ter contribuido para o aumento da acidez (GOIS
etal., 2013).

Figura 16. Acidez dos meéis embalados em funcdo do material da embalagem e do tempo de
armazenamento.
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Médias seguidas pela mesma letra minuscula ndo diferem no tratamento, e mailsculas ndo diferem ao longo do
tempo, estatisticamente pelo teste de Tukey a 5% de probabilidade.
Fonte: Elaboracéo prépria, 2021.

Verificou-se que a acidez média no tempo zero foi de 35,8 mEq kg? e que esta foi
aumentando ao longo do tempo de armazenamento, em uma velocidade e niveis menores nas
embalagens com alguma porcentagem de cera de abelha. Ao final do experimento a maior e
menor acidez foram, respectivamente, 52,23 e 45,67 mEq kg. A acidez ao longo do tempo
variou de 35,8 para 52,2 mEq kg, sendo a recomendacgdo maxima brasileira 50 mEq kg™.
Assim, ao final do experimento, os méis do controle e da embalagem ALG2 encontravam-se
em desacordo com a legislagéo brasileira (BRASIL, 2000).

Resultados bem aproximados foram encontrados por Finco, Moura e Silva (2010) ao
analisarem méis de A. mellifera de diferentes origens florais no estado de Tocantins, onde
obtiveram uma variacdo de 35 a 59 mEq kg?. Kedzierska-Matysek et al. (2016) também
observaram aumento de acidez durante o armazenamento de méis em temperatura ambiente.

Alves et al. (2011) obtiveram valores médios de acidez em torno de 30,36 mEq kg?,
para méis oriundos de floradas de velame, resultado este semelhante ao encontrado no tempo 0

neste estudo.

5.2.8 Cor
Anadlise inicial da cor do mel, mostrou média de 102,3 na escala de Pfund (Ver Tabela

3), classificando-o0 na cor branca, que, como mostram 0s estudos, esta entre os méis preferidos
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pelos consumidores. Ao final, a maior média de cor do mel foi de 146,3, classificando-se em
extra &mbar claro, que € considerado ainda como um mel claro, portanto dentro da preferéncia
dos consumidores.

Constatou-se que o mel foi escurecendo lentamente ao longo do tempo, 0 que se iniciou
discretamente somente aos 15 dias para o controle e o ALG2CAS5, embora nédo apresentando
diferenga significativa entre os tempos 0 e 7 dias, ndo sendo possivel afirmar que se
diferenciaram dos demais; ndo havendo ainda escurecimento significativo também nos demais
méis (Figura 17).

Aos 30 dias, pode-se afirmar certamente que se iniciou o escurecimento dos méis do
controle, ALG2 e ALG2CAD5, ndo se diferenciando entre si. N&o foi possivel afirmar que os
méis ALG2CA10 e ALG2CA15 diferiram estatisticamente, embora o primeiro ndo tenha
diferido também dos méis do controle, ALG2 e ALG2CA5. Dessa forma, o mel ALG2CA15
apresentou-se discretamente mais claro que o ALG2CA10 e demais.

Com relacdo aos tratamentos, so foi possivel observar diferenca significativa real ao
final do experimento, ou seja, aos 60 dias, onde o mel controle mostrou-se mais escuro em
comparacdo aos demais, que nao se diferenciaram significativamente entre si. Ao final o
controle apresentou um valor de 146,3 na escala Pfund e o menor valor médio de cor foi
encontrado nos méis da embalagem ALG2CAS5, com 120,3 (escala Pfund) uma diferenca média
de aproximadamente 17%.

Figura 17 — Cor dos méis embalados em funcdo do material da embalagem e do tempo de
armazenamento.
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Médias seguidas pela mesma letra mindscula ndo diferem no tratamento, e maitsculas ndo diferem ao longo do
tempo, estatisticamente pelo teste de Tukey a 5% de probabilidade.
Fonte: Elaboracdo prépria, 2021.

O mel usado neste estudo apresentou uma cor clara caracteristica dos méis de florada
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de velame (Croton heliotropiifolius). Esta planta € um subarbusto comum no bioma caatinga,
considerado altamente melifero e originando méis de cores claras (LIBERATO; MORAIS,
2016).

Mendonca et al. (2019), ao avaliarem as caracteristicas fisico-quimicas de méis de
velame, observaram que a cor do mel se classificou em extra &mbar claro, o que vai de acordo
ao encontrado no presente estudo em que a cor variou de branco (etapas iniciais) a extra ambar
claro ao final do experimento.

O escurecimento do mel pode ser causado por alguns fatores, Singh e Singh (2018),
trazem o tempo de armazenamento, a umidade, contetdo antioxidante e agquecimento como
algumas das varidveis importantes deste processo. Sendo que o escurecimento por aquecimento
pode ser prejudicial a satde do consumidor.

Para Lacerda et al. (2010), o envelhecimento do mel causa escurecimento, sendo
esperado, como os resultados mostram, um leve aumento da cor do mel ao longo do tempo.

Ja Carneiro et al. (2002) analisaram as alteragbes em méis acondicionados em
temperatura ambiente na cidade de Teresina, no Piaui, que segundo os autores tem variagdo de
temperatura em torno de 30 a 42 °C, temperaturas semelhantes as de Mossoré — RN, cidade
deste estudo, em que as condigdes experimentais simularam o produto na prateleira (a
temperatura ambiente). Estes autores observaram um aumento na absorbancia dos méis em
torno de 21,5%, no entanto, os méis se mantiveram na mesma faixa de classificacéo de cor.

Kedzierska-Matysek et al. (2016), em estudo comparativo das caracteristicas fisico-
qguimicas do mel em diferentes temperaturas, observaram que méis em temperatura ambiente
apresentaram maior escurecimento em comparagdo a méis armazenados em freezer.

Segundo Fernandes, Rosa e Conti-Silva (2018), assim como no HMF, a incidéncia de
luz direta sob o mel contribui para o seu escurecimento de forma mais rapida, sendo, desta
forma, mais adequadas as embalagens opacas. Este fato justifica 0 menor escurecimento nos
méis das embalagens biodegradaveis, especialmente a ALG2CA15, em comparacdo aos méis

do controle, ja que estas ofereceram uma protecdo maior contra a incidéncia de luz nos méis.

5.2.9 Atividade Diastasica

No tempo zero (inicial) os meis apresentaram atividade diastasica de 20 °G, dentro das
especificacbes da legislacdo brasileira e internacional, que estabelecem o minimo de 8 °G
(BRASIL, 2000; CODEX ALIMENTARIUS, 2001).

Com relagdo ao tempo, a Unica embalagem que apresentou diferenca significativa foi a

ALG2, em que houve diminui¢do das unidades de diastases a partir do 45° dia. Enquanto as
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demais néo diferiram em relagéo ao tempo.

Dentro dos tratamentos, somente ao final do experimento (60° dia) observou-se
diferenca significativa no tratamento ALG2, que apresentou numero de diastase menor em
relacdo aos tratamentos ALG2CA10 e ALG2CA15. Ja o controle e a embalagem ALG2CA5
ndo diferiram estatisticamente de nenhum dos demais tratamentos.

Ao final do experimento, constatou-se que todos os tratamentos mantiveram as
concentracdes recomendadas de unidades Gothe, superior a 8 °G, como determina a legislacédo
(BRASIL, 2000).

Figura 18 — Atividade diastasica dos méis embalados em funcdo do material da embalagem e
do tempo de armazenamento.
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Médias seguidas pela mesma letra mintscula ndo diferem no tratamento, e mailsculas ndo diferem ao longo do
tempo, estatisticamente pelo teste de Tukey a 5% de probabilidade.
Fonte: Elaboragéo propria, 2021.

De acordo com Silva et al. (2016) e Tosi et al. (2004), é comum a atividade diastasica
diminuir ao longo do armazenamento e de acordo com as condi¢des deste, pois a enzima .-
amilase apresenta-se em maior quantidade em méis mais novos, sendo um indicador de frescor,
e menor quantidade a medida que o mel envelhece.

Silva et al. (2016), Czipa, Phillips e Kovacs (2019) e Qamer et al. (2013), também
observaram reducdo na atividade diastasica de méis ao longo do armazenamento.

White Junior et al. (1962) verificaram que a atividade diastasica reduziu ao longo do
armazenamento mesmo em temperatura ambiente (23-28 °C), condizendo com os resultados
obtidos neste estudo, sendo recomendado o armazenamento refrigerado a fim de retardar essa
reducdo. Kedzierska-Matysek et al. (2016) corroboram esse resultado, pois observaram 24,4%
de reducéo de atividade diastasica em méis armazenados em temperatura ambiente.

Dessa forma, conclui-se que o tempo de armazenamento influenciou ligeiramente na

reducdo da atividade diastasica dos méis da embalagem ALG2, exercendo menor influéncia nos
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méis das embalagens com percentual de cera entre 10% e 15%.

5.2.10 Defeitos, dissolucédo e vazamento nas embalagens

Durante o experimento foi observado, visualmente, o0 comportamento das embalagens
ao longo do tempo, quando a ocorréncia de dissolucdo, defeitos e/ou vazamentos. Na Figura
19, sdo apresentados os percentuais de embalagens que apresentaram problemas durante o

armazenamento.

Figura 19. Comportamento das embalagens biodegradaveis ao longo do experimento, com
relacdo a degradacdo e vazamentos.
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Fonte: Elaboragéo propria, 2021.

Como mostra a Figura 19, as embalagens de alginato de sodio (ALG2) se mostraram
muito inferiores as demais no que diz respeito a integridade do material, apresentando
vazamentos ou dissolugdo desde o 7° dia de experimento, onde 40% destas ja haviam
apresentado problemas, enquanto no mesmo periodo as embalagens ALG2CA5, ALG2CA10 e
ALG2CA15 apresentaram, respectivamente, 20%, 13,3% e 26,7% de problemas.

Aos 15 dias, 80% das embalagens ALG2 apresentaram defeitos, seguido das
embalagens: ALG2CA15 (40%), ALG2CA10 (33,3%) e ALG2CA5 (26,7%).

Com 30 dias de experimento, todas as embalagens de ALG2 apresentavam problemas
de vazamento e/ou dissolucao. As embalagens de ALG2CA15 permaneceram da mesma forma
da etapa anterior (40%), ndo apresentando novos problemas. As embalagens ALG2CA5
também apresentaram defeitos em 40% do seu quantitativo. Enquanto as embalagens de
ALG2CA10 se mantiveram com o menor percentual de defeitos (33,3%).

Aos 45 dias, 53,3% das embalagens ALG2CA15 apresentavam defeitos, seguidas das
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embalagens ALG2CAS5 (46,7%) e ALG2CA10 (40%).

Ao final do experimento, as embalagens ALG2CAS5 ultrapassaram as de ALG2CA15
em porcentagem de embalagens com defeitos, apresentando estas, respectivamente, 66,7% e
60% de defeitos, enquanto as embalagens ALG2CA10 apresentaram 53,3%.

Percebeu-se que as embalagens que continham alguma porcentagem de cera de abelha
em sua composicdo foram mais adequadas ao armazenamento de mel de abelha por mais tempo
que aquelas somente de alginato de sodio, sendo a embalagem com 10% de cera de abelha, a
que apresentou melhor potencial de armazenamento, mantendo o maior nimero de embalagens
integras durante todo o0 armazenamento, comparadas as demais embalagens.

Do que foi possivel pesquisar, at¢ 0 momento, ndo h& outro estudo em que foram
desenvolvidas embalagens biopoliméricas para o mel de abelha, ndo sendo possivel comparar
analiticamente o comportamento destas embalagens com outras semelhantes.

As embalagens convencionais, especialmente aquelas de plastico e vidro, apresentam
melhores propriedades de barreira que as propostas neste estudo, se mantendo integras por
muito mais tempo. No entanto, os resultados deste trabalho lancam o desafio do aprimoramento
das embalagens de biopolimeros, ja que estas apresentam potencial de retardar o escurecimento
do mel, manter os menores niveis de HMF, acidez, umidade e perda de massa. Além disso,
apresenta a caracteristica de ser biodegradavel, o que contribui diretamente com as questdes
ambientais e de sustentabilidade, diminuindo a producdo de descarte de mais embalagens

plasticas.

6 CONCLUSAO

Este estudo mostrou que a incorporacao de cera de abelha na composicdo de filmes de
alginato de sédio, foi capaz de reduzir em até 46,5% a TPVA e em até 33% a solubilidade, com
a adicdo de 10% de cera. Os filmes de alginato com cera também se mostraram menos
higroscopicos que os filmes de alginato usados como controle. Dessa forma, foi possivel obter
filmes com boas propriedades de barreira, devido a caracteristica hidrofobica da cera. No
entanto, os filmes apresentaram fragilidades, especialmente nas propriedades mecanicas, pois
houve diminuicdo da resisténcia a tracdo nos filmes com cera. A adicdo de cera também
aumentou a opacidade dos filmes de alginato, especialmente nos filmes ALG2CA10 e
ALG2CA1S.

A perda de massa dos méis foi significativamente menor com embalagens de alginato

contendo cera de abelha, em comparacdo as embalagens sem cera e ao controle, principalmente
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as embalagens com 10% e 15% de cera. Quanto as caracteristicas do mel (condutividade
elétrica, umidade, sacarose aparente, HMF e acidez), as embalagens com cera demonstraram
ser melhores que o controle e a embalagem de alginato sem cera. Sendo a embalagem
ALG2CA10 aquela em que os niveis desses parametros foram melhores na maior parte das
anélises. N&o houve diferencga significativa com relacdo a cor do mel, AR e pH, quando
comparado o controle as embalagens biodegradaveis.

Com a caracterizacdo do mel a cada etapa, e a observacdo do comportamento das
embalagens, foi possivel identificar que aquelas que continham cera entregaram maior
durabilidade e melhores propriedades de barreira, pois diminuiram a solubilidade em &gua, a
PVA, absorcédo de dgua em diferentes UR%, além de manter as caracteristicas fisico-quimicas
dos méis mais integras. Sendo a embalagem com 10% de cera a que melhor se adequou, de
forma geral, as caracteristicas exigidas para o armazenamento do mel.

Dessa forma, constatou-se que as embalagens de cera, especialmente as com 10%,
demonstram condicOes regulares de armazenamento do mel de abelha, em até 60 dias, e em
temperatura ambiente, sabendo da possibilidade de perda de até 53% ao final do periodo citado,
necessitando assim, de aprimoramentos que aumentem sua durabilidade.

Por fim, sugere-se que em estudos posteriores sejam realizadas analises microbiol6gicas
do mel embalado, e anélise do potencial antimicrobiano das embalagens, haja vista a cera de
abelha apresentar propriedades ja reconhecidamente antibacterianas e antifingicas, e o alginato
de sddio ser um excelente carreador de substancias ativas. Sugere-se ainda que a cera seja
emulsionada com substancia comestivel, para que estas embalagens possam ser consumidas
juntamente com o mel, onde o consumidor podera usufruir de todos esses beneficios. Para isso
sera importante também realizar analise sensorial para avaliar a aceitabilidade do consumidor

final.
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