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Inventia se referd la un material polimeric si la un
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de film uniform, avand o grosime de 0,148....0,237 mm,
flexibilitate marita, un grad de inhibare dupa 24 h de
actiune a unor microorganisme de 59...82%, si o
activitate antioxidanta marita de la 1,6% la 6,78%.

Revendicari: 2

Cu incepere de la data publicdrii cererii de brevet, cererea asigurd, in mod provizoriu, solicitantului, protectia conferitd potrivit dispozitiilor
art.32 din Legea nr.64/1991, cu exceptia cazurilor in care cererea de brevet de inventje a fost respinsa, retrasd sau consideratd ca fiind retrasa.
Intinderea protectiei conferite de cererea de brevet de inventie este determinatd de revendicarile continute in cererea publicatd in conformitate

cu art.23 alin.(1) - (3).

RO 131873 A0



TR R PEEe

R 3
foofreie b

Cerare ge breveti ge it

Lo 2 dolf 005%5 i

wentie

GANPNUAAETACAREANEINDABFETSNAAONOBLSN

4

W

]

%ﬁwa@:pogﬂ M'O‘g nZolp|

hventia se referi la compozitia unor noi materiale polimerice obtinute prin incorporarea de
Ueiuri vegetale, cum ar fi ulei din sdmburi de macese si nanoargila tip montmorilonit in
rnatriceéde chitosan, cu proprietéfi antimicrobiene si antioxidar:te, pentru aplicatii in industria
anbalajelor, si un procedeu de obtinere a acestora.

Bioincorporarea constd in introducerea gi imobilizarea unor molecule bioactive, in
matrici polimerice. Aceastd metoda este intens utilizata in industria alimentard [Gémez-Estaca
etal., 2010; Lépez-Mata et al., 2013].

in ultimele decenii, incorporarea compusilor bioactivi precum vitamine, proteine,
coloranti, argile sau uleiuri vegetale a devenit o tehnologie de mare interes. Incorporarea de
compusi bioactivi in matrici polimerice se poate realiza prin tehnica emulsiei. Emulsiile sunt
amestecuri a doud lichide imiscibile care sunt stabilizate cu ajutorul unui agent tensioactiv. O
enulsie poate fi obfinutd utilizdnd diferite procese, precum: microfluidizarea, omogenizarea
la presiune 1naltd sau ultrasonarea. Emulsiile sunt in general obtinute prin procesul de
dispersare cu ajutorul ultrasunetelor, fiind o metoda accesibild si convenabila din punct de
vedere economic [Sugumar et al., 2015]. Pentru stabilizarea emulsiilor, in general se folosesc
surfactanti precum Tween 20 sau Tween 80, cu rol de a usura dispersarea fazei interne in cea
externd si de a stabiliza emulsia prin formarea unui strat monomolecular in jurul particulelor
dispersate si astfel protejandu-le de aglomerare.

Biopolimerii utilizati ca matrici sub forma de filme sunt materiale excelente pentru

incorporarea unor tipuri variate de aditivi, precum substante antioxidante sau agenti
antifungici si antimicrobieni [Rhim and Ng 2007].
Determinarea proprietdtilor de barierd ale unui polimer este importantd pentru estimarea si
prezicerea termenului de valabilitate a produsului ambalat. In general, polizaharidele inclusiv
chitosanul, pot forma legaturi intra- si intermoleculare si astfel este de asteptat ca aceste
materiale biodegradabile sd aibd proprietdfi superioare de barierd comparativ cu filmele
conventionale utilizate in industria ambalajelor. Vaporii de apa, oxigenul si dioxidul de
carbon sunt parametri importanti care sunt studiati in aplicatiile pentru ambalaje, deoarece
patrunderea oxigenului prin peretii ambalajului conduce la oxidarea alimentului (modificari
de miros, culoare, aroma) [Mura et al., 2011].

Chitosanul este un polimer biodegradabil, netoxic, derivat din chitind, aceasta fiind al
doilea polimer natural dupd celulozd. De asemenea, chitosanul este un material mai des
utilizat in industria ambalajelor comparativ cu al{i biopolimeri, datoritd activitatii sale
puternic antimicrobiene Impotriva bacteriilor si mucegaiurilor §i prin urmare poate prelungi

termenul de valabilitate al alimentelor. S-a demonstrat ¢ filmele de chitosan pot crea o
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brierd semipermeabild, care poate intdrzia cresterea microbiand si astfel protejeaza calitatea
almentelor [Gonzélez-Aguilar et al., 2009]. Cu toate acestea, unul dintre principalele
dezéwantaje ale chitosanului estg actiunea sa limitatd ca ‘bariera impotriva umiditagii ;i are
poprietdti antioxidante slabe. Pentru imbunititirea acestor properietdti s-a studiat
peibilitatea incorporarii de compusi bioactivi, precum uleiuri vegetale, in matricea de
chitosan [Campos et al., 2011].

Industria alimentard a acordat o atentie deosebitd uleiurilor vegetale datoritd
proprietatilor antioxidante si antimicrobiene. Uleiul din sdmburi de macese are o consistentd
usoard, de culoarea chihlimbarului, fiind obtinut din miezul semintelor de maécese. Din
sdmburii de micese se poate extrage un continut mic de ulei, aproximativ 8 %; principalii
componenti ai uleiului de méacese sunt acizii linolenic si linoleic (40,5 % si respectiv 16 %)
[da Silva er al., 2008]. Uleiul din sdmburi de macese (UM) contine o varietate de compusi
chimici (in principal, carotenoide, tocoferoli, squalene, fitosteroli, compusi fenolici, acizi
grasi) care conferd activitate antioxidanta si antimicrobiand acestuia [Grajzera et al., 2015].

O altd alternativd privind Imbunatéfirea proprietdtilor de barierd, precum si cele

mecanice ale filmelor pe bazi de chitosan, reprezintd obtinerea de nanocompozite deoarece
prin folosirea unei cantitdti mici de nanoargild materialul nou obtinut va avea proprietiti
fizice, termice §i mecanice semnificativ mai bune. Din mai multe studii s-a observat
imbunatitirea proprietafilor mecanice [Lavorgna et al., 2010] si de barierd [Casariego et al.,
2009] ale filmelor pe baza de chitosan incorporate cu un continut de 1-5 wt.% nanoargila.
imbunatdfirea proprietatilor mecanice si de barierd, prin incorporarea unor substante cu
caracter antioxidant §i antimicrobian, precum uleiul de macese si nanoargild C30B.
Compozitia conform invenfiei inliturd dezavantajele mentionate prin aceea ¢ uleiul de
mdcese $i nanoargila C30B sunt incorporate in filmul de chitosan la temperatura camerei, prin
procesul de dispersare cu ajutorul ultrasunetelor si astfel se asigurd controlul proprietatilor
obfindndu-se un material flexibil si cu proprietdti mecanice, antimicrobiene i antioxidante
mult imbunatatite comparativ cu cele ale filmului de chitosan pur.
Scopul inventiei de fata este incorporarea unor compusi bioactivi, respectiv uleiul de macese
si nanoargila C30B in matricea de chitosan si crearea unei bariere intre compusii bioactivi si
mediu. Aceastd barierd reprezintd o protectie impotriva oxigenului, apei, luminii si evitarea
contactului cu alimentul, precum si controlul eliberarii lor in timp.

Pentru obtinerea materialelor incorporate descrise in inventia de fata s-au utilizat:
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- Chitosan cu masd moleculard medie (CHM), achizitionat de la firma Sigma Aldrich, cu
M = 190,000-300,000 g/mol, grad de deacetilare de 75-85% si vascozitate 200-800 cP;
- UTei din sdmburi de macese (UM) comercial de la firma ﬁerbavit, Romania;

- Tween 80 (T80): Cunoscut si sub denumirea de Polisorbat 80, Tween 80 este un surfactant
neonic si emulsifiant si se prezintd sub forma unui lichid galben véscos solubil in apa. In
pratocolul experimental s-a utilizat Tween 80 produs de firma Sigma Aldrich, a carui masa
maleculard este de 1310 g/mol, cu un continut > 58 % acid oleic.

- Cloisite 30B Montmorilonite (C30B) procurat de la firma Southern Clay Inc de la
Rockwood Additives Ltd., este o argild tip montmorilonit modificatd cu sare cuaternard de
amoniu (MT2EtOH = clorura de alchil bis (2-hidroxietil) metilamoniu), cu un continut de
argla de 75 %, umiditate < 2 % si densitate 1,98 g/cm’. Structura argilei contine lanfuri de
grisimi derivate din seu (T) cu urmdtoarea compozitie: ~ 65 % C18, ~ 30 % C16 si ~ 5 %
C14. Cloisite 30B este cea mai utilizata argila tip montmorilonit, deoarece fiind modificata
organic cu un surfactant, dispune de doud grupari functionale (grupadri OH si ramificari alchil
legate de grupdri cuaternare de amoniu) [Esposito ef al., 2010] si este aprobat pentru utilizarea
in contact cu alimentele de catre FDA.

Procedeul de obtinere a unor noi materiale cu flexibilitate, proprietdfi mecanice, antioxidante
si antimicrobiene Imbunitatite, pe bazd de filme pentru aplicatii in industria ambalajelor,
conform inventiei, constd in aceea cd s-au obtinut filme pe bazd de CHM/UM si
CHM/UM _C30B prin tehnica de evaporare a solventului in conditii controlate. Pentru aceasta
s-au dizolvat 3 g chitosan in 100 mL solutie acid acetic de concentratie 5 %, timp de 72 ore
sub agitare magneticd. Apoi, in solugia de chitosan se adaugd 2 mL ulei din sdmburi de
macese (0,75 mL/1g chitosan) si 0,375 g Tween 80 (0,125 g/1g chitosan), si respectiv 2 mL
ulei din sdmburi de macese (0,75 mL/1g chitosan), 0,09 g argila C30B si 0,375 g Tween 80
(0,125 g/1g chitosan). Solutiile astfel obtinute au fost omogenizate cu ajutorul unui aparat de
ultrasonare UPS0H (Hielscher — Ultrasound Technology, Teltow, Germania, 50 W la 30 kHz).
Filmele au fost obtinute prin turnarea a 50 mL emulsie in vase Petri din sticla (153 em?) si
uscarea mai intdi la nisd la 25 °C timp de 24 h si apoi la etuva la 40 °C. Pentru o uscare mai
eficienta. filmele au fost ulterior uscate si la etuva de vid, la 40 °C, timp de 24 ore, pentru a
obtine filme uniforme de culoare gilbui-rosiatic. Inainte de caracterizarea fizico-chimica,
filmele au fost conditionate in exicator timp de 2 zile la 22 °C, cu o solutie saturatd de NaBr

(58% umiditate relativa).

Tehnologia de obtinere descrisd mai sus este redatd schematic in Figura 1.
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Agitare magnetica
Temperatura camerei
Ultrasonare

Figura 1. Schema tehnologiei de obtinere a filmelor pe baza de chitosan, ulei din samburi de

méicese si argilda C30B

Inventia prezinti avantajul ci se obtin filme pe baza de chitosan incorporate cu ulei
de micese si argild modificata organic C30B, cu proprietati speciale, ce se pot utiliza ca
ambalaje in industria alimentara.

In continuare se dau 2 exemple de realizare a inventiei, unde sunt redate
comportarea mecanici i permeabilitatea la O,/CO, a materialelor obtinute, gradul de inhibare
a unor microorganisme ca de exemplu Bacillus Cereus, Escherichia coli §i Salmonella
typhymurium i precum si date privind caracterul antioxidant ale materialelor pe bazad de
CHM contindnd ulei din sdmburi de micese si argila C30B ca agenti antimicrobieni si

antioxidanti.
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M:tode de caracterizare

FTIR-ATR: Probele au fost investigate cu ajutorul tehnicii analitice FTIR-ATR, inregistrand
spectrele gorespunzétoare in absorﬁan;é, in domeniul spectral cugrins intre 500-4000 cm™ cu
ajrorul unui spectrometru Bruker VERTEX 70. Toate spectrele (16 scandri cu o rezolutie de
4 an' §i raportat la un spectru background adecvat) au fost inregistrate la 25 °C. Procesarea i
aniliza spectrelor s-au realizat folosind programele OPUS si Origin.

Priprietifi mecanice: Testarea la tractiune — caracteristicile evaluate la testele de tractiune
(modulul Tui Young, rezistenta la rupere, alungirea la rupere) au fost inregistrate conform
standardului SR EN ISO 527-2/1996, utilizdnd un aparat Instron 3345, avand viteza de testare
de 10 mm/min, lungimea epruvetei fiind de 40 mm. Toate epruvetele au fost initial
corditionate la 23 °C si 50 % umiditate relativad. Au fost testate 5 epruvete si s-au luat in
corsiderare valorile medii ale rezultatelor.

Permeabilitatea la 0O/CO; — Testele de permeabilitate au fost realizate cu ajutorul unui tester
de permeabilitate model Lyssy L100-5000 (Systech Illinois), la 23 °C, dupa ce probele au fost
stabilizate minim 4 ore. Principiul de functionare al aparatului constd in modificarea presiunii
prin intermediul transmiterii gazului prin filme. In camera de masurare, probele sub forma de
filme sunt separate in doud compartimente, compartimentul inferior fiind vidat sub presiune
definitd, in timp ce un flux continuu de gaz (O, CO», N,, etc) trece prin compartimentul
superior. Prin inchiderea supapei creste presiunea in compartimentul inferior datoritd
migratiei prin intermediul filmului a gazului din compartimentul superior. Instrumentul
masoard timpul necesar pentru cresterea presiunii in termen de doud limite pre-definite si
compardnd cu valorile masurate pentru un film etalon, calculeazd permeabilitatea filmului
testat.

Teste antimicrobiene — Testele antimicrobiene au fost efectuate in conformitate cu metodele
standard ISO 16649-2 SR / 2007 - Microbiologia produselor alimentare si animale. Protocolul
experimental pentru testarea eficientei antimicrobiane impotriva Bacillus cereus, Escherichia
coli si Salmonella typhimurium, constd in urmatoarele etape: sterilizarea mostrelor;
contaminare cu bacterii de culturd ATCC; inoculare si incubare efectuata la 24 si 48 de ore la
44°C; identificarea germenilor tintd. Sterilizarea probelor a fost facuta intr-o autoclavd la
110°C, 0,5 bari timp de 20 min.

[dentificarea germenilor {intd: Urmadatoarele metode standardizate ale procedurilor
bacteriologice au fost utilizate In conformitate cu standardele in vigoare:

e SR [SO 16649 - Escherichia coli; Metoda orizontald pentru enumerarea bacteriilor din

genul Escherichia coli B -glucuronidaza pozitiva. Partea 2: Tehnica numaririi coloniilor la 44
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C folosind 5-brom-4-clor-3-indolil beta-D-glucuronid conform "Minerale Modified Glutamat
bulion" (Cat. 1,365) producerea coloniilor albastru sau verde-albastru pe agar glucuronid,

e SE EN ISO 6579/2003/AC/2004/AC/2006, 2007, Metdda orizontald pentru detectarea
bicteriilor din genul Salmonella spp;

* SR EN ISO 7932/2005, Metoda orizontala pentru numararea Bacillus Cereus prezumtiv.
Tthnica de numarare a coloniilor la 30°C.

Activitatea antioxidantd: Pentru realizarea testului s-a utilizat 300 mg din fiecare proba, care
au fost plasate intr-un vas ce contine 10 mL cloroform sub agitare continui timp de 24 ore.
Din fiecare amestec s-a extras un volum de 1,5 mL care s-a amestecat cu 3 mL de solutie
etinolicd DPPH (1.5*%10-4 mol/L). Controlul a fost obfinut prin amestecarea aceluiagi volum
decloroform cu 3 ml de DPPH. Amestecurile au fost lasate timp de 30 minute la temperatura
camereli, la Intuneric, dupa care s-a masurat absorbanta la 520 nm. Activitatea de dezactivare a

radicalului a fost calculata folosind urmatoarea ecuatie:

A

control ~— “1proba (1)

%RSA4 =100x%

proba
Unde: %RSA reprezintd activitatea procentuald de inactivare a radicalului, Acpuos €ste

absorbanta solutiei etanolice de DPPH si A5, €ste absorbanta probei.

Exemplul 1.

Intr-un pahar Berzelius se prepard o solutie de chitosan prin dizolvarea a 3 g de chitosan in
100 mL solutie slab acida si se lasa la temperatura camerei sub agitare magnetica timp de 72
ore. In solutia de chitosan se adauga 2 mL ulei de macese (0,75 mL ulei/lg CHM) si 0,375 g
Tween 80 (0,125g/1g CHM) si se ultrasoneaza timp de 10 min, cu ajutorul unui aparat de
ultrasonare UP50H. 50 mL din emulsia obtinutd se toarnd intr-un vas Petri din sticld (153
cm?) si se lasd la etuva la 40 °C timp de 24 ore obtindndu-se filme cu compozitia 55,8 %
chitosan cu masa moleculard medie, 37,2 % ulei din sdmburi de micese, 6,97 % Tween 80.
Pentru o uscare mai eficienta (evaporarea acidului acetic) filmele au fost uscate si la etuva cu
vid, la 40 °C, obtinidndu-se filme uniforme galben/rosiatice, cu grosime de 0,237 mm, avand
rezistentd la rupere de 60,09 MPa si o valoare a modulului lui Young de 3232,33 MPa.
Alungirea la rupere are o valoare de 11,65 %, gradul de inhibare dupd 24 ore de actiune a
unor microorganisme a fost de 59 % pentru Bacillus cereus, 86 % pentru Escherichia coli, si
de 61 % pentru Salmonella typhymurium, permeabilitate micd la O, si CO; de 212 ml/m?/zi

si respectiv 37 ml/m?/zi, iar activitatea antioxidanti este de 6,78 %.
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Eiemplul 2.

St procedeaza ca in exemplul 1, iar in solutia de chitosan se adaugd in plus 0,09 g argila
modificatad org;nic, C30B, filmul rezultat avand compozitia 54’94% chitosan cu masi
moleculard medie, 36,6 % ulei din sAmburi de macese, 6,86 % Tween 80 si 1,64 % argild
CI0B. Se obtine un film galbui/rosiatic cu o grosime de 0,193 mm, avand rezistenta la rupere
de 70,72 MPa si o valoare a modulului lui Young de 4110,95 MPa. Alungirea la rupere are o
vioare de 11,4 %, gradul de inhibare dupi 24 ore de actiune a unor microorganisme a fost de
82 % pentru Bacillus cereus, 90 % pentru Escherichia coli, si de 68 % pentru Salmonella

Lyphymurium, permeabilitate mica la O, si CO; de 134 ml/m%/zi si respectiv 18 ml/mz/zi, iar

aclivitatea antioxidanta este de 6,22 %.

Materialele sintetizate au fost testate cu ajutorul spectroscopiei FTIR-ATR cu scopul
dea se demonstra incorporarea in emulsia de chitosan a uleiului de macese. Astfel, din
spectrele FTIR-ATR — Figura 2, se observa cd unele benzi caracteristice uleiului de macese s-

au evidentiat si in spectrele FT-IR ale probelor CHM/UM si CHM/UM_C30B. Astfel, in
intervalul 3100-2800 cm-l se evidentiazd benzile de absorbtie caracteristice vibratiilor
simetrice §i asimetrice ale grupdrilor alifatice v(C-H) din CH, si CH, din resturi alchil ale
trigliceridelor. Banda de la 1741 cm™ este caracteristica uleiurilor cu un continut mare de acizi
grasi saturafi, iar banda caracteristica uleiului de micese de la 1461 cm™ este asociati

vibratiilor de deformare 6(CH).
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Figura 2. Spectrele FTIR-ATR ale uleiului de macese, chitosan si a materialelor obtinute prin
tehnica emulsiei

Au fost testate proprietitile mecanice ale materialelor obtinute. Proprietatile mecanice

sunt importante atunci cand facem referire la materiale propuse pentru aplicatii in industria

ambalajelor, deoarece rezistenta la rupere si flexibilitatea asigurd integritatea ambalajului.
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Poprietatile mecanice ale filmelor pe baza de chitosan sunt afectate de citre tipul de chitosan,
przenta plastifiantilor si de temperatura de uscare a filmului.
Pentru filmul de chitosan pur, consideratareferin;é in cadrul inventiei, s-a obtinut o
rezistentd la rupere de 122,02 MPa, o valoare a modulului lui Young de 9302,12 MPa si o
alingire la rupere de 3,8 %. Astfel, din rezultatele obtinute — Figura 3, se observa ci
alingirea la rupere a materialului creste semnificativ de la 3,8 % in cazul filmului de chitosan
lal1,65 % prin addugarea uleiului din sdmburi de macese si la 11,4 % prin addugarea argilei
CI0B. Nu se observa diferente majore intre materialul care contine argila C30B (Exemplul 2)
sitel care are doar ulei in compozitie (Exemplul 1). S-au inregistrat valori mari ale modulului
IuiYoung pentru filmul de chitosan de aprox. 9000 MPa, acesta fiind un material rigid. Pentru
filmele in care s-a incorporat ulei si argila, valorile modulului lui Young au scazut la 3232,33
MPa si respectiv 4110,95 MPa. De asemenea, rezistenta la rupere a materialelor incorporate
este mai micd comparativ cu cea a filmului de chitosan, deoarece uleiul vegetal actioneaza ca
un plastifiant. Totusi, rezistenta la rupere a filmului incorporat cu ulei este de 60,09 MPa si
respectiv 70,72 MPa pentru materialul care contine si argila, aceste valori fiind acceptabile in

cazul materialelor propuse pentru obtinerea de ambalaje bioactive.
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pentru CHM si materialele (Exemplele1-2) obtinute prin tehnica emulsiei
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Permeabilitatea la gaze a unui material polimeric poate fi definita ca fiind proprietatea
miterialului de a perm1te trecerea unui gaz sau a vaporilor de apa prin el Proprietatile de
baierd ale unui film au o importantd fundamentala pentru aplicatii in ob;merea ambalajelor de
uzalimentar, deoarece prin contactul alimentelor cu oxigenul au loc mecanisme de degradare
ale alimentelor, cum ar fi: fenomene corozive, oxidari si modificari ale proprietatilor
organoleptice. Oxigenul afecteaza in mod negativ proprietatile alimentelor in timpul perioadei
dedepozitare prelungitd, deoarece acesta poate provoca oxidarea proteinelor si, de asemenea,
poite afecta negativ aroma si culoarea alimentelor. Astfel, o valoare mai micd a
pemeabilitatii la oxigen a materialelor de ambalare, inseamna o protectie mai mare a calitafii
praeduselor. De asemenea, dioxidul de carbon poate initia reactii de deteriorare si trebuie
elininat pentru a asigura prospetimea produselor alimentare.

In literatura au fost raportate valori scazute ale permeabilititii la O, pentru filme de
chitosan [Butler et al., 1996]. In cazul materialelor supuse inventiei, pentru permeabilitatea la
oxigen s-au obtinut valori de 134 ml/m*zi (Exemplul 2) si 212 ml/m%/zi (Exemplul 1).
WVariatia permeabilitatii la oxigen in functie de compozitie, prezentatd in Tabelul 1, a
evidentiat o scadere a acestei proprietafi, dupa adaugarea nanoargilei C30B 1in sistem. Cele
mai multe materiale comerciale folosite in industria ambalajelor sunt: polietilena (PE),
polipropilena (PP), poli(acid lactic) (PLA), polietilentereftalat (PET). Pentru comparatie au
fost testate doua tipuri de ambalaje comerciale pe baza de LDPE/PP — Tabel 1. Se observa ca
pentru materialele obtinute in cadrul inventiei se obtin valori ale permeabilitédfii mult mai mici

comparativ cu ambalajele din comert pe bazd de LDPE/PP.

Tabel 1. Rezultate teste permeabilitate la dioxid de carbon si oxigen

Nr. Proba Grosime proba CO, 0,
(mm) ml/m?/zi ml/m?/zi

1 Folie ambalare 0,009 128 347 35629

LDPE/PP

2 Pungi de congelator 0,020 64 601 50 266

1 CHM 0,148 45 67

2 CHM/UM 0,237 37 212

3 CHM/UM_C30B 0,193 18 134
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S-a investigat activitatea de inhibare a materialelor sintetizate asupra a doud bacterii
Gnm-negative si anume Escherichia coli si Salmonella typhimurium, $i o bacterie Gram-

“ “
paitiva, Bacillus cereus. Rezultatele testelor antimicrobiene sunt ilustrate in Tabelul 2.

Tabel 2. Activitatea antimicrobiana a CHM si a materialelor (Exemplelel-2) obtinute

prin tehnica emulsiei

F % Inhibare ATCC % Inhibare % Inhibare Sa/monella
Probe Bacillus cereus 14579 | Escherichia Coli | typhymurium 14028
ATCC 25922
24h 24h 24h
Folie comerciala PE 0 0 0
CHM 82 73 65
CHM/UM 59 86 6l
L CHM/UM_C30B 82 90 68

Din Tabelul 2, se observa céd folia comerciald de polietilend nu manifesta efect de
inhbare impotriva coloniilor Bacillus cereus, Escherichia coli si Salmonella typhimurium, in
schimb in cazul probelor care contin CHM, cresterea celor trei bacterii a fost inhibata. La 24
h, s-a Inregistrat un procent de inhibare cuprins intre 59 % si 90 % pentru toate cele trei
bacterii. Precum se observd din Tabelul 2, activitatea antimicrobiand a materialelor a fost
usor influentata de continutul de ulei de micese si argila C30B. Astfel, cea mai eficienta
activitate antimicrobiand s-a obtinut fata de Escherichia coli, obtindndu-se un procent de
inhibare la 24 h de 86 % si 90 % pentru filmele care contin ulei de méacese si respectiv argila
C30B.

Proprietitile antioxidante, in special activitatea de inactivare a radicalilor, sunt
importante deoarece radicalii liberi au un efect negativ asupra produselor alimentare.
Activitatea de inactivare a radicalilor pentru materiale pe bazd de chitosan a fost masurata
folosind metoda DPPH ((2,2-diphenyl-1-picrylhydrazyl)). DPPH este un foarte cunoscut
radical care prezintd un maxim de absorbtie in UV la 517 nm si care devine incolor sau slab
gilbui atunci cand este neutralizat.

Din rezultatele inregistrate pentru evaluarea activitdfii antioxidante $i prezentate in
Figura 4 se constatd ca prin incorporarea uleiului de macese si respectiv a argilei C30B,

vvvvv

pentru referinta CHM la 6,78 % (Exemplul 1) si 6,22 % (Exemplul 2). Activitatea
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artioxidantd a emulsiilor pe bazd de chitosan (Exemplele 1 si 2) poate fi atribuitd efectului

shergetic dintre chitosan si ulei.

@ FS

5 o -
(=3 < <
- L

Activitate stingere DPPH, %
(-

CHAI CHM- UM ‘ C}i\[UMiCSOB
Figura 4. Activitatea antiradicalica DPPH a CHM si materialele (Exemplele1-2) obtinute prin

tehnica emulsiei
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PROCEDEU SI COMPOZITIE PENTRU OBTINEREA
DE NOI MATERIALE POLIMERICE PRIN INCORPORAREA DE ULEIURI
VEGETALE iN MATRICEA DE CHITOSAN, CU APLICATII IN INDUSTRIA
AMBALAJELOR PENTRU ALIMENTE

REVENDICARI

1. Material polimeric biocompatibil, cu proprietati antimicrobiene si antioxidante pentru
aplicatii in industria ambalajelor pentru alimente caracterizat prin aceea ci este constituit
din 54,9...55,8 % chitosan cu masd moleculara medie, 36,6...37,2 % ulei din sdmburi de
micese (0,75 mL/1g chitosan), 6,86...6,97 % Tween 80 (0,125 g/1g chitosan) si 1,64 % argild
C30B.

2. Procedeu de obtinere a materialului definit la revendicarea 1 caracterizat prin aceea ci
materiile prime se prelucreaza in solutie la temperatura camerei, din care se ob{in emulsii, din
care rezultd dupd evaporarea solventului in conditii controlate un material sub forma de film
uniform de culoare galbui-rosiaticd, cu o grosime de 0,148 mm - 0,237 mm si flexibilitate
maritd, cu o alungire de 3,8..11,65 %, un modul de elasticitate de 3232,33...9302,13 MPa,
rezistentd la rupere de 60,09...122,02 MPa, gradul de inhibare dupi 24 ore de actiune a unor
muicroorganisme de 59-82% pentru Bacillus cereus, 86-90% pentru Escherichia coli, $i de 61-
68 % pentru Salmonella typhymurium, permeabilitate mica la O, de 67..212 ml/m*/zi si

respectiv CO- de 18...45 ml/m*/zi si prezintd activitate antioxidantd maritd de la 1,6 % la 6,78

%.
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