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Resumo: Produziu-se filmes flexiveis a partir do colageno da Til4pia, plastificados
com glicerol e aromatizados com 6leo essencial de Cravo-da-india. Ocorreu-se em
duas etapas principais: a extracao do colageno, obtendo rendimento de 22,2%, e a
producado do filme flexivel a partir do coladgeno obtido, com adicéo de plastificante e
aromatizante, através do método casting. Caracterizou-se o filme quanto ao teor de
umidade, textura, atividade de agua (Aw) e espessura. Para a umidade alcancou-se
média de 17,13+2,2% enquanto a atividade de agua foi de 0,50+0,04. O valor
maximo de tensdo encontrado foi de 0,755+0,001 mPa e deformacdo maxima de
1,231+0,44%, a espessura foi 0,069+0,01mm. Em comparacgéao a literatura os filmes
obtiveram éxito. O teste de textura mostrou que o mesmo € resistente e pode ser
aplicado em diversos usos.

Palavras-Chaves: Tilapia, colageno, 6leo essencial.

PRODUCTION AND CHARACTERIZATION OF FLEXIBLE FILMS
FROM TILAPIA-DO-NILO COLLAGEN WITH ADDITION OF
PLASTICANT AND ESSENTIAL OIL OF CLOVE OF INDIA

Abstract: Flexible films were developed from the collagen present on Tilapia's skin
plasticized with glycerol and flavored with essential oil of clove of India. The
procedure was divided into two main steps: the extraction of collagen with 22.2%
yield and the production of the flexible film from the obtained collagen with addition of
plasticizer and flavoring through the casting method. The films were characterized as
moisture content, texture, water activity (wa) and thickness. The mean moisture
content was 17.13 + 2.2% while water activity was 0.50 £ 0.04. The maximum value
of the stress found was (0.755 + 0.001 mPa) and deformation (1.231 + 0.44%) and
the thickness was 0.069 + 0.01 mm. These results were successful for the film when
compared to literature data. The texture test showed that it is resistant and can be
applied in several uses.
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1. INTRODUCAO

Segundo dados da FAO (2010) [1], ha um crescimento mundial nho consumo de
pescados. Essa demanda deve-se a necessidade de oferta de alimentos para uma
populacdo cada vez maior e busca por melhor qualidade de vida, principalmente
novos habitos alimentares. A populacdo esta consumindo fontes de proteinas mais
saudaveis, com menor teor de gordura saturada, o que vem levando o aumento da
demanda por carnes de peixes [2].

O Brasil possui uma vasta area para a pratica da piscicultura, porém ainda ndo muito
explorada, mas que apresenta grande potencial para o desenvolvimento. A espécie
tilapia do Nilo (Oreochromis niloticus) € a mais cultivada no Brasil, pois € de facil
adaptacdo e apresenta diversas vantagens para seu cultivo, adapta-se tanto ao
cultivo extensivo quanto ao sistema de criacdo em tanques- rede, robustez, rapido
crescimento, facil producgdo, carne de excelente sabor e facil aceitacdo. Além disso,
€ apreciada pela industria de filetagem, gracas as propriedades sensoriais e a
inexisténcia de espinhos em “Y” [3].

Uma quantidade significativa de residuos organicos é gerada nas diferentes etapas
da cadeia produtiva da tilpia, que acaba se apresentando como um problema para
o abatedouro. O rendimento médio do filé de tilapia é de 30%, enquanto os residuos
representam 70%, distribuido em cabeca 14%, carcaca 35%, visceras 10%, pele
10% e as escamas 1% [4].

O colageno do tipo | é encontrado de forma abundante principalmente em peixes de
agua doce e marinhos e sua extracdo pode se dar através da pele, escamas e
outras partes do corpo do animal [5]. Sendo assim, o aproveitamento do residuo
encontrado na industria de pescado pode encontrar um produto de valor agregado
como resultado.

Os Oleos essenciais (OEs) sdo substancias oleosas aromaticas obtidas através de
material vegetal, que apresentam terpenos e fendlicos em sua composicdo, 0s
quais, nos ultimos anos, vém sendo estudados devido ao seu uso medicinal e
comercial em diversos produtos higiénicos e drogarias devido a erradicacado das
bactérias [6,7]. Os OEs também tém sido utilizados na composicdo de filmes e
embalagens incorporando acao bioativa e melhorando suas propriedades. O 6leo
de cravo é excelente inibidor de crescimento de microrganismos, como leveduras e
bactéria, atua também como um fungicida natural eficaz, inibindo a atividade dos
fungos [6].

Os filmes flexiveis comp8em parte relevante do cenario de pesquisa nacional e
internacional, com discussdes importantes quanto a caracterizacdo, formulagéo e
aplicacado destes materiais [8]. Em vista da grave poluicdo ambiental causada por
embalagens plasticas, ha um interesse consideravel no desenvolvimento de
embalagens flexiveis feitas a partir de matérias-primas naturais e biodegradaveis.

O objetivo do presente estudo foi extragdo do colageno da pele da tilapia e aplicacédo
no desenvolvimento de filmes flexiveis com adicédo do 6leo essencial de cravo.
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2. METODOLOGIA

2.1 Extracéo de colageno

A matéria-prima (pele de tilapia) recebeu pré-tratamento, de acordo
com a metodologia descrita em Montero e Gomez-Guillén (2000) [9]. A pele foi
lavada em agua abundante, em seguida foi submersa em solucdo NaCl (0,8M) na
proporcao de 1:6 (peso de pele/peso de solucédo), deixando-a em repouso por 10
minutos. O processo foi realizado mais duas vezes com posterior enxague. A seguir,
a amostra foi imersa em solucédo alcalina de NaOH (0,2M) durante 40 minutos. Este
processo também foi repetido mais duas vezes. A pele foi retirada da solucdo de
NaOH e foi colocada em solucéo de acido acético (0,5M) em proporcao 1:10 (peso
de pele/peso de solucdo), durante 3 horas, em temperatura ambiente, com posterior
enxague em agua abundante. A amostra foi deixada em agua destilada por 12 horas
a 50 °C, sob agitacdo lenta. A esquematizacdo do processo para extracdo do
colageno da tilapia-do-nilo € ilustrado na Figura 1.

Figura 1: Processo de extracéo de colageno
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O produto resultante das lavagens foi filtrado, seco em estufa de circulacao

de ar forcada a 50 °C, e em seguida foi moido e pesado para o calculo de
rendimento do colageno obtido. O calculo foi realizado de acordo com a equacéo (1).

R = Peso seco do colageno x 100 (Equagéo 1)

Peso umido de pele
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2.2 Obtencéo do filme

Os filmes flexiveis foram elaborados por casting, em que, inicialmente, o
coldgeno (4g) foi triturado e posteriormente dissolvido em agua destilada (200 mL) e
adicdo de acido acético foi realizada para que houvesse um pH entre 3 e 4 na
solucdo, o que facilita a dissolucdo do coldgeno sem prejudicar suas estruturas
fibrilares, aguardou-se 30 minutos sob agitacdo na temperatura ambiente. Apos a
dissolugdo completa, o material foi aquecido (83 °C) e adicionados o 6leo essencial
de cravo-da-india (0,12%) e glicerol (0,6%). A solucdo permaneceu em agitacao por
10 minutos e posteriormente foi espalhada em placas de Petri. A solucao (40g) foi
desidratada em estufa de circulacdo de ar (40 °C + 2) pelo periodo de 24 horas. A
esquematizacdo para a producao do biofilme pode ser observada na Figura 2.

Figura 2. Producéo do biofilme.
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2.3 Caracterizacao da formulacéao

dleo essencial
de cravo-da-
india 0,12%

Determinacéo das propriedades fisicas

Os filmes foram submetidos a andlises do teor de umidade (Balanca
Infravermelho Shimadzu) e da atividade de agua (Lab Master — Novasina), de
acordo com metodologia proposta por Costa (2013) [10].

Determinacédo das propriedades mecanicas

A espessura dos filmes foi avaliada por meio de micrébmetro digital Digimess
de ponta plana (com resolucdo de 0,001 mm). Os ensaios de tracdo foram
realizados em uma maquina universal de ensaios da marca BROOKFIELD -
BRASEQ, modelo CT310K, com carga maxima de 10 KN, seguindo a norma ASTM
D-882 (2001) [11], com velocidade de 0,50 mm/s e temperatura de 25 °C, carga de
trigger de 7 g, ponta de prova TA3/100 e dispositivo TA/TPB. Foram realizados
ensaios de tracdo em 6 corpos de prova.
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Caracterizacao morfolégica

As caracteristicas de superficie e a dispersdo dos elementos dos filmes foram
avaliadas através de Microscopio Eletrbnico de Varredura (Jeol, modelo JSM
6510LV).

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

O rendimento de colageno extraido das peles de tilapia foi de 22,2%, a partir
da metodologia aplicada. O rendimento, em peso seco, de coldgeno extraido de
pescada amarela foi de 8,3% [12]. Bueno et al (2010) [13] obtiveram rendimento de
18,3% de colageno a partir da pele de tilapia. O rendimento pode variar com 0
método de extracdo empregado e com a idade e a espécie do peixe utilizado.

Todos os filmes produzidos neste estudo apresentaram-se inteiros quanto a
forma, bem flexiveis e dobraveis ao manuseio (Figura 3).

Figura 3. Filme de colageno extraido de pele de tilapia adicionado de 6leo de
cravo.

A umidade relativa é um fator importante, pois teores elevados deste
parametro torna o filme susceptivel a alteracdes durante o armazenamento. O
resultado obtido para umidade neste estudo foi de 17,13% (Tabela 1). Essa
formulacdo apresentou um comportamento ndo higroscoépico, visto que até 13% é
considerado uma umidade estavel e de 6% a 8% é considerado um comportamento
higroscopico [14]. A atividade de agua possui grande influéncia nas propriedades de
barreira. O valor de Aw obtido foi de 0,507.

Tabela 1. Analises de caracterizacdo do filme

F U + dp (%) Awtdp  E+dp (mm) o (mPa) £ (%)

Filme 17,13+2,02 0,507+0,04 0,069+0,01 0,755+0,001  1,231+0,440

*F = filme; U + dp = Umidade + desvio padréao; Aw * dp = atividade de agua + desvio
padréo; E £ dp = espessura + desvio padréo; o = valor maximo de tenséo; € =
deformacgdo maxima.

Quando comparado a outros estudos, a espessura do filme obtido (0,069 mm)
foi superior a de filmes de colageno de tildpia-do-nilo adicionados de nanoargila,
glicerol e 6leo de cravo (entre 0,02 mm e 0,04 mm) [15]. Uma ampla faixa de valores
de espessura para filmes biodegradaveis tem sido reportada na literatura [16]. A
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espessura do filme é dependente da sua composicdo, dos parametros de
processamento do filme, e sua aplicacdo. A maior concentragdo de proteinas
utilizada na formulacéo dos filmes induz ao aumento de soélidos na matriz polimérica
formada apds a secagem da solucao filmogénica e, portanto, aumenta a espessura
dos filmes biodegradaveis.

Zavareze et al (2012) [17] encontraram valores de resisténcia a tracdo de
5,76 mPa para filmes a base de proteinas miofibrilares de pescado. Os filmes devem
ter uma resisténcia mecanica adequada para garantir a integridade dos mesmos
quando utilizados como embalagem, esta resisténcia pode ser alterada de acordo
com a formulacado e percentual de colageno na solucao.

Os filmes produzidos neste trabalho se mostraram continuos, sem fraturas ou
rupturas apés a secagem. Apresentaram-se com bom aspecto e manuseabilidade
Figura 4.

Figura 4: Micrografias dos filmes obtidos com colageno de tilapia e Oleo
essencial de cravo

SElI  20kV WD15mm SS50 x2,500 10pm

SEl  20kV WD15mm SS50 x400 S50pm  e—

Através da analise de microscopia, foi possivel observar a formacdo de
bolhas de ar ao longo da superficie e presenca de particulas de colageno
provenientes do processo de dissolugdo. Em todos os filmes foi possivel observar a
presenca de residuos da pele do peixe, indicado por pequenos pontos pretos,
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proveniente da etapa de filtracdo do colageno. A presenca de particulados e bolhas
influenciam na resisténcia mecéanica dos filmes, agindo como pontos concentradores
de tensdo. Estas imperfeicoes podem ser minimizadas com o uso do banho
ultrassom para retirada do ar residual e para utilizacdo de filtros com menor
porosidade, que garanta total extracdo de particulas oriundas do processo de
extracao do colageno.

4. CONCLUSAO

O filme flexivel obtido a partir do colageno extraido da pele de tilapia
apresentou bons resultados em relacdo aos ensaios mecanicos, testes de umidade
e atividade de a4gua (Aw). A amostra ndo pode ser considerada higroscopica em
relacdo a umidade relativa, o que é um ponto positivo para o armazenamento. Assim
como a atividade de agua (Aw), que demonstra que o filme ndo é suscetivel a
propagacdo de fungos e microrganismos. O 06leo essencial de cravo inibiu o odor
caracteristico do coldgeno obtido da tilapia, e pode conferir ao filme propriedades
antimicrobianas. O ensaio de tracdo revelou valores que demonstram resisténcia do
filme, o que é positivo para esse tipo de material em suas diversas aplicacoes.
Quanto a espessura, ha a dificuldade em controlar essa varidvel no método
empregado no presente artigo.
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