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RESUMO. Este estudo desenvolveu filmes bioativos a base de amido de mandioca, incorporando
carvacrol livre e nanoencapsulado, e avaliou suas propriedades fisico-quimicas e térmicas. A técnica
de casting foi utilizada para produzir os filmes, que apresentaram transparéncia e uniformidade
visual. O angulo de contato revelou caracteristicas hidrofilicas, especialmente nos filmes com
carvacrol livre, enquanto a densidade aumentou significativamente com a adi¢do de carvacrol. A
analise termogravimétrica identificou estabilidade térmica similar em todas as formulagdes. O FTIR
confirmou a presenga de carvacrol na matriz dos filmes, indicando protecdo do composto ativo na
forma nanoencapsulada. Os resultados indicam que os filmes tém potencial para aplicagdes como
embalagens sustentaveis na conservagao de alimentos.

ABSTRACT. This study developed cassava starch-based bioactive films incorporating free and
nanoencapsulated carvacrol and evaluated their physicochemical and thermal properties. The casting
technique was used to produce the films, which presented transparency and visual uniformity. The
contact angle revealed hydrophilic characteristics, especially in the films with free carvacrol, while
the density increased significantly with carvacrol addition. Thermogravimetric analysis identified
similar thermal stability in all formulations. FTIR confirmed the presence of carvacrol in the film
matrix, indicating protection of the active compound in the nanoencapsulated form. The results
suggest that the films have potential for applications as sustainable packaging in food preservation.

PALAVRAS-CHAVE: embalagem ativa; carvacrol; nanotecnologia; seguranca de alimentos.
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1. INTRODUCAO

Filmes bioativos sdo uma alternativa sustentavel para embalagens alimenticias, contribuindo
para a extensdo da vida Gtil e adicionando propriedades antimicrobianas (Cui et al., 2021). A producéo
com materiais renovaveis, como proteinas e polissacarideos, traz beneficios econémicos e ambientais.
O amido de mandioca é um polissacarideo natural e biodegradavel, que se destaca na producdo de
filmes, devido & sua capacidade de formar géis e aumentar a viscosidade quando hidratado. Além
disso, apresenta baixo custo e disponibilidade abundante (Tappiban et al., 2018).

O desenvolvimento de filmes ativos com extratos vegetais, como o carvacrol, presente nos
6leos essenciais do orégano e tomilho, mostra-se promissor para a industria alimenticia por suas
propriedades antimicrobianas e seguranca para aplicacdo em alimentos (Laroque et al., 2021; Benincé
et al., 2024). Todavia, esses compostos bioativos quando aplicados de forma livre apresentam
limitacGes, devido a sua facil degradacdo ligada a fatores externos, como luz, umidade, oxigénio e
temperaturas. Com isso, alternativas sdo necessarias para proteger esses compostos, como por
exemplos, diferentes técnicas de nanoencapsulacdo. A nanoencapsulacdo do carvacrol em materiais
como a mucilagem de chia, além de oferecer uma protecao, também permite uma liberacao controlada
dos compostos bioativos, potencializando sua eficacia e contribuindo para a qualidade e seguranca
dos alimentos durante o armazenamento (Cacciatore et al., 2022).

Com isso, objetivo deste estudo foi desenvolver filmes bioativos & base de amido de
mandioca, incorporados com carvacrol em sua forma livre ou nanoencapsulada utilizando mucilagem

de chia, e avaliar suas propriedades fisico-quimicas e térmicas.

2. MATERIAL E METODOS

O amido de mandioca (Yoki Alimentos) e sementes de chia (Salvia hispanica L.) foram
adquiridos no comércio local na cidade de Porto Alegre, Rio Grande do Sul, Brasil. Foram utilizados
Glicerol (Merck, Darmstadt, Alemanha), Etanol e Tween 80 (Dinamica, Sdo Paulo, Brasil), e
Carvacrol 98% (Sigma-Aldrich, St. Louis, EUA). Demais reagentes foram de grau analitico.

As nanocapsulas contendo carvacrol foram produzidas pela técnica de deposicao interfacial.
A fase organica (carvacrol, Tween 80 e etanol) foi adicionada gota a gota a fase aquosa (mucilagem
de chia extraida conforme Krimmel et al., 2024) sob homogeneizacdo em Ultra-Turrax. Essas
nanocapsulas (CMNC) foram caracterizadas em estudo prévio apresentando potencial zeta de -11,4
+ 1,4 mV, eficiéncia de encapsulacéo de 98,65 + 0,06% e tamanho de 179,0 £ 2,3 nm (Cacciatore et
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al., 2022). Carvacrol livre foi preparado homogeneizando 10 mL de &gua destilada estéril, 0,106 g de

carvacrol e 0,1 g de Tween 80 (Cacciatore et al., 2022).

Os filmes foram produzidos pela técnica de casting, conforme Krimmel et al. (2024),
utilizando a melhor formulacéo testada (8%). Para a solucdo filmogénica, dissolveu-se o amido de
mandioca (4%, m/m) em agua destilada, com posterior aquecimento a 80 °C por 20 minutos sob
agitacdo, para garantir completa gelatinizacdo do amido. Em seguida, o glicerol (0,25 g/g de amido)
e o carvacrol (livre ou nanoencapsulado, 8%, v/v) foram adicionados a solugdo a 35 °C. A mistura
foi vertida em placas de Petri (0,30 g/cm?) e seca a 35 °C/16 horas. Um filme controle sem compostos
ativos também foi produzido (AMF). Os filmes adicionados de carvacrol livre e nanoencapsulado
foram denominados CL e CMNC, respectivamente.

O angulo de contato com a agua em cada filme foi medido com um goniémetro (modelo
Phoenix Mini, SEO, Korea) a 25 °C (Norma ASTM D5946). Uma gota de &gua (15 ul) foi colocada
na superficie do filme e observada com a lente. Os angulos foram medidos via software.

A andlise da densidade foi realizada conforme a norma ASTM D792-20, utilizando uma
balanca analitica (modelo AX200).

A estabilidade térmica dos filmes, bem como dos componentes individuais, foi analisada
utilizando um analisador termogravimétrico (TA Instruments, modelo Q50, New Castle, DE, EUA).
Aproximadamente 5 mg de amostra foi aquecimenta de 25°C a 650°C, com uma taxa de aquecimento
de 10°C/min sob fluxo de nitrogénio (20 mL/min).

Os grupos funcionais das amostras foram identificados um espectrometro FTIR (Spectrum
Two, Perkin Elmer, Llantrisant, UK). Os espectros do filme foram obtidos na regido de 4000 a 400
cm 2, sendo recolhidas 8 varreduras com resolucéo de 4 cm™.

Os dados foram analisados no software Statistica 12.0 (StatSoft, Inc, Tulsa, EUA) por meio
de anélise de variancia (ANOVA) seguida pelo teste de Tukey, com nivel de confianca de 95%. Todas

as analises foram realizadas em triplicata, e os resultados apresentados como média * desvio padréo.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

A molhabilidade dos filmes foi analisada por angulo de contato (0) (Figura 1), indicando
caracteristicas hidrofilicas, especialmente no filme CL, devido a maior porosidade e permeabilidade
ao vapor de agua (Kriimmel et al., 2024). Valores de 0 inferiores a 90° confirmam a hidrofilicidade

dos filmes (Njobuenwu et al., 2007). A reducdo de 6 com a adi¢ao de carvacrol reforga sua influéncia
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na hidrofilicidade, sendo essa caracteristica associada a composi¢cdo e a morfologia dos filmes

(Kriimmel et al., 2024).

Figura 1 — Imagens do angulo de contato e valores de densidade dos filmes de amido de mandioca
controle (AMF) e com adicéo de carvacrol livre (CL) ou nanoencapsulado (CMNC).

CL CMNC AMF
17,4° + 5,11¢ 29,5° + 2,29% 40,9° + 3,61°
1,40 £ 0,02 g/mL 1,424 0,03" g/mL 1,27 % 0,01* g/mL

A densidade dos filmes com carvacrol livre ou nanoencapsulado foi significativamente
maior (p < 0,05) que a do controle (Figura 1), possivelmente devido a redugdo da taxa de secagem
promovida pelo carvacrol, conforme observado por Laroque et al. (2021) em filmes de acetato de

celulose com carvacrol.

Figura 2 — Anélise termogravimétrica (TGA) (A) e espectros de FTIR (B) dos filmes produzidos
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A TGA (Figura 2A) identificou um estagio de perda de massa para o carvacrol iniciando
em ~40°C e finalizando em ~180 °C, estando atribuido perda dos compostos volateis e total
degradacdo do composto. Ja nos filmes, trés estagios de perda de massa foram identificados, sendo
estes: eliminag@o da umidade residual (~100 °C), decomposicdo do glicerol e inicio da decomposicao
do amido (~200 °C), e degradacdo térmica completa (~350 °C), com massa residual de 9% a 11%.
Achados similares foram relatados em filmes de amido de mandioca com [-caroteno (Assis et al.,
2018) e em filmes ativos de quinoa com 6leos essenciais de oregano e tomilho (Pagno et al., 2016).

A incorporacdo de carvacrol, tanto livre quanto nanoencapsulado, ndo alterou significativamente as
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propriedades térmicas ou fisicas dos filmes quando comparados ao controle, que permaneceram

transparentes, uniformes e adequados para embalagens de alimentos. Todavia, 0 estagio de
degradacéo do carvacrol, que anteriormente se manifestava a cerca de 180°C, ndo foi observado nos
filmes. Dessa forma, sua degradagéo ocorre simultaneamente a dos filmes, em ~350 °C.

Os filmes de amido de mandioca contendo carvacrol, tanto na forma livre quanto
encapsulada, foram analisados por FTIR para identificacdo de grupos funcionais (Figura 2B). No
AMF, destacou-se uma banda em ~3285 cm™!, atribuida ao alongamento de grupos —OH, enquanto a
banda em ~2930 cm™! foi associada as vibragdes C—H (Monroy et al., 2018). Bandas entre 1645 e
1360 cm™ indicaram a vibracdo de flexdo de moléculas de 4gua e a banda intensa em ~1006 cm™* foi
atribuida as vibragdes C-O (Nasir et al., 2020). As regides entre 1151 e 857 cm™ remetem estruturas
ordenadas e amorfas do amido, além de deformagdes C-O-C e C-O (Monroy et al., 2018).

Bandas caracteristicas do carvacrol foram detectadas em ~3359 cm™ (ligacdo O-H), 2960—
2869 cm™ (alongamento C—H de grupos metil e isopropil), 1423 e 1623 cm™ (deformagdes C—H) e
1249-800 cm™ (flexdo O-H do anel fendlico) (Bertuola et al., 2020). No filme com CL, o espectro
foi semelhante ao do carvacrol puro, indicando sua incorporacdo na matriz. Em contraste, o filme
com CMNC apresentou auséncia dessas bandas, sugerindo que a encapsulagdo protegeu 0 composto

ativo, modificando sua interacdo com a matriz do filme.

4. CONCLUSOES

A técnica de casting, combinada a incorporacdo de carvacrol nas formas livre e
nanoencapsulada, resultou em filmes com boas propriedades fisico-quimicas e estabilidade térmica,
destacando o amido de mandioca como uma matriz promissora para embalagens biodegradaveis. A
nanoencapsulacdo mostrou-se eficaz na protecdo do carvacrol, ampliando sua estabilidade e
funcionalidade, evidenciando o potencial desses materiais para aplicacdes sustentaveis em

embalagens alimenticias.
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