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Introducéo

As espumas tém diversas aplicacdes no nosso cotidiano, como nas industrias
alimenticias e farmacéuticas. Elas podem ser classificadas como dispersfes coloidais na qual
se tem duas fases, gas e liquido, onde o gas encontra-se disperso na fase liquida. As espumas
sdo sistemas termodinamicamente instaveis, o que indica que as fases inicialmente misturadas
tendem a se separar ap6s um periodo de tempo [1, 2]. Geralmente, sdo utilizados agentes
espumantes, como surfactantes, para auxiliar na formacdo das espumas e aumentar a
estabilidade das mesmas. Contudo, grande parte dos surfactantes utilizados atualmente séo
derivados do petréleo, uma fonte ndo renovavel. Por conta disso, alternativas mais
ambientalmente amigaveis, como surfactantes de derivados de fontes renovaveis,
(nano)particulas solidas e polissacarideos vém sendo bastante estudadas [3, 4]. O uso de
polissacarideos no preparo das espumas apresenta vantagens devido a atividade interfacial, ao
baixo custo, abundancia na natureza e biocompatibilidade, alem de serem biodegradaveis,
devido a isso sdo amplamente utilizados nas inddstrias cosmética e alimenticia [5-8]. Por esses
motivos foram selecionadas as gomas tara (GT), gelana (GG), alfarroba (GLBG), tambem
conhecida como LBG, xantana (GX), kappa-carragena (KC) e a metilcelulose (MC), sendo o
principal objeto de estudo devido ao baixo custo.

Materiais porosos podem ser produzidos a partir de dispersdes coloidais, como espumas
e emulsGes, de maneira facil, rapida e de baixo custo. A utilizacdo de espumas como moldes
para a fabricacdo dos materiais porosos dispensa o uso de solventes organicos e a etapa de
secagem desses solventes, tornando o método mais simples. Uma etapa importante da
preparacao desses materiais € a secagem do solvente dgua das espumas, que determina o tipo e
as caracteristicas dos materiais porosos obtidos. Quando a secagem ocorre em condicdes
supercriticas, preservando a estrutura, resultando em alta porosidade e area superficial se tem
aerogéis. Quando a secagem se da via liofilizacdo, onde pode ocorrer a formacao de cristais de
gelo obtendo poros maiores, consequentemente menor area superficial, se tem criogéis. E por
fim, quando a secagem ocorre a pressao ambiente ou a vacuo, suscetivel ao colapso das bolhas
da espuma, se tem os xerogéis, que tendem a apresentar alta densidade e baixa porosidade [9-
11].

O presente trabalho avalia a performance da metilcelulose na formagéo e estabilizagao
de espumas, bem como a adicdo de gomas xantana, gelana, kappa-carragena, alfarroba a
solucdo de metilcelulose afetam na formacéo e na estabilidade das espumas. Além disso a
utilizacdo das espumas estabilizadas por polissacarideos — metilcelulose, goma xantana, goma
gelana, goma kappa-carragena - como moldes para a fabricacdo de materiais porosos, via
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secagem do solvente, por dois métodos diferentes: em estufa a 60°C, tendo a formagdo deum
xerogel, e via congelamento por nitrogénio liquido seguido de liofilizacdo, obtendo um criogel.

Materiais e Métodos
Preparo das solucbes

Foram preparadas solugdes aquosas dos diferentes polissacarideos investigados,
individualmente, em diferentes concentracdes. As solugdes aquosas foram preparadas conforme
descrito abaixo.

— metilcelulose, preparada em banho de gelo sob agitacdo por 48 horas.

— goma tara, aquecimento a 60°C, por cerca de 48 horas.

— goma gelana, agitacdo por 1 hora.

— goma alfarroba, aquecimento a 60°C, por cerca de 48 horas.

— goma xantana, agitacdo por 1 hora.

— goma kappa-carragena, em solucdo de cloreto de potassio 1 mM, pH ~9,
aquecimento a 80°C, por cerca de 48 horas.

Solugdes aquosas contendo misturas de metilcelulose e as gomas também foram
preparadas em diferentes concentragdes e proporcdes. Para aquecimento e agitacéo foi utilizado
um agitador magnético com aquecimento. As composicdes das solucBes preparadas estdo
apresentadas na Tabela 1.

Tabela 1. ComposicOes das Solugbes Aquosas dos diferentes polissacarideos investigados
(Concentragbes em %m/V).

Polissacarideo Composicao

MC 0,01%

MC 0,05%

Metilcelulose MC 0,10%

MC 0,50%

MC 1,00%

GT 0,03%

_ KC 0,03%
Outros polissacarideos

GLBG 0,03%

GG 0,03%

GX 0,03%

Metilcelulose com Goma Tara MC 0,1% + GT 0,01%
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MC 0,1% + GT 0,03%

MC 0,1% + KC 0,01%
Metilcelulose com Goma Kappa-Carragena

MC 0,1% + KC 0,03%

MC 0,1% + GLBG 0,01%
Metilcelulose com Goma Alfarroba

MC 0,1% + GLBG 0,03%

MC 0,1% + GG 0,01%
Metilcelulose com Goma Gelana

MC 0,1% + GG 0,03%

MC 0,1% + GX 0,01%
Metilcelulose com Goma Xantana

MC 0,1% + GX 0,03%

Caracterizacéo das solucGes
Medida de viscosidade

A viscosidade das solugdes de metilcelulose, das gomas estudadas e das misturas de
metilcelulose com as gomas foi medida a 25°C, em duplicata, utilizando um viscosimetro Anton
Paar, modelo SVM300.

Caracterizacdo das espumas
Avaliacdo da espumabilidade

Inicialmente, foi realizado um estudo prévio da espumabilidade das solu¢des aquosas
de metilcelulose. As solucdes foram agitadas em béquer de 250 mL por 1 minuto com o auxilio
de um misturador de bebidas de uso. A altura de cada espuma foi medida utilizando uma régua
adesiva colada no béquer utilizado no preparo da espuma. O teste foi realizado em triplicata. O
mesmo teste foi realizado com as solucBes de cada goma estudada e as misturas de metilcelulose
e cada goma.

Avaliacdo da estabilidade

Foi avaliado a estabilidade das espumas preparadas a partir das solu¢des aquosas com
composicgdes apresentadas na Tabela 1. As espumas foram preparadas pelo mesmo método da
avaliacdo da espumabilidade e a altura de espuma foi medida em diferentes intervalos de tempo,
até a quebra da mesma. Este teste também foi realizado em triplicata.

Preparo dos materiais porosos

O material sélido foi preparado a partir das solu¢des de MC 1,5%, MC 1,5% + GX
0,45%, MC 1,5% + GG 0,45% e MC 1,5% + KC 0,45%. Dois métodos de agitagdo foram
empregados para o preparo das espumas: agitador mecanico de pas e tdrrax, ambos com tempo
de agitacdo de 5 minutos. As espumas obtidas foram transferidas para diferentes moldes e dois



e : 63° Congresso Brasileiro de Quimica
s% : é v BQ 05 a 08 de novembro de 2024
Salvador - BA

métodos de secagem do solvente, agua, foram empregados, sendo o primeiro em estufa a 60°C
por cerca de 36 horas e 0 segundo via congelamento em nitrogénio liquido e liofilizacdo por
cerca de 24 horas.

Microscopia eletrénica de varredura (MEV)

Imagens de MEV para 0s materiais porosos obtidos através da remocao de solvente das
espumas de polissacarideos foram obtidas utilizando-se um microscépio modelo JSM — 6610
da Jeol, no LabMic-UFG, ap6s metaliza¢do das amostras com ouro.

Resultados e Discussao

Viscosidade das solugdes

A viscosidade das solugfes € uma propriedade importante que pode afetar a formacéo
das espumas, dificultando a dispersdo do gas na solucdo e na estabilidade das mesmas,
influenciando a drenagem do liquido pelas paredes das bolhas [1, 2].

Figura 1. Valores de viscosidade dindmica obtidas para as solugdes aquosas de metilcelulose em
diferentes concentracdes.
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Figura 2. Valores de viscosidade dindmica obtidos para as demais solucfes aquosas de polissacarideos
investigadas.
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Viscosidade dinamica (mPa.s)

As medidas de viscosidade dinamica das soluc¢des indicaram que a viscosidade aumenta
com a concentracdo de metilcelulose, figura 1, o que ja era esperado, pois hd o aumento da
interacdo entre as moléculas do polissacarideo, levando ao emaranhamento das cadeias do
polimero, dificultando o movimento das moléculas e, consequentemente, aumentando a
resisténcia ao fluxo [12, 13].

Em relacdo a viscosidade das solugdes contendo apenas gomas, observa-se que, no
geral, os valores de viscosidade dindmica sdo equiparaveis na mesma concentracdo. Entretanto,
as gomas gelana e xantana apresentaram viscosidades mais elevada, 2,76 mPa s e 1,91 mPa s,
respectivamente, o que pode estar relacionado com a massa molar de cada polimero. Essa
diferenca pode estar relacionada ao fato que de polimeros com maior massa molar tendem a
apresentar viscosidades maiores. Porém, até o presente momento, ndo temos informacdes
acerca da massa molar dos polimeros estudados para confirmar essa hipotese.

A viscosidade também é afetada pela adi¢cdo das gomas, o0 que pode estar relacionado
com a interacao dos diferentes polissacarideos entre si. Por exemplo, foi observado um aumento
de viscosidade dindmica significativo na mistura contendo MC 0,01% e GG 0,03%, quando
comparado com a viscosidade das solugdes de metilcelulose e goma gelana separadas nas
mesmas concentracdes, figura 2. Tendo em vista que tanto a goma gelana quanto a carragena
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sdo anibnicas, o aumento de viscosidade ndo pode estar relacionado a efeitos de carga,
provavelmente se deve a outro tipo de interacdo, as quais ainda ndao foram avaliadas.

Avaliacdo da espumabilidade das solugdes
Para avaliar a espumabilidade das diferentes solugdes estudadas, foi calculado o fator
de expansdo das espumas. Esse fator é definido como a razdo entre a altura da espuma formada

logo apos findada a agitacdo e a altura inicial da solucdo antes da agitacdo. Calculado a partir
da equacéo 1.

Altura da espuma

Fator de expansio (%) = ( )xlOO (Equacéo 1)

Altura da solugio inicial

Figura 3. Fator de expansdo das espumas formadas a partir das diferentes soluc6es aquosas de
polissacarideos investigadas.
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E possivel observar na figura 3 que o aumento da concentracio de metilcelulose leva ao
aumento do fator de expansdo, ou seja, um maior volume de espuma € obtido, até um certo
ponto pois, ao passar de 0,1% para 0,5%, ha uma diminuicdo do fator de expansdo. Essa
diminuicdo com o aumento da concentracdo esta associada ao aumento da viscosidade da
solucdo, que salta de 1,22 mPa s para 3,99 mPa s, que diminui a mobilidade das moléculas
dificultando a disperséo do gas na solucéo [1, 2].

A adicdo de gomas também interfere na espumabilidade. A adicdo da goma gelana a
solucdo de MC na concentracdo de 0,03% leva ao aumento da viscosidade da solugédo, em
comparagio com a solucio de metilcelulose, o que causa a diminuicdo do fator de expanséo. E
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observado que algumas gomas, como a xantana, contribuem positivamente para a
espumabilidade, aumentando o volume de espuma formado. As solucBes contendo apenas as
gomas (0,03%), na auséncia de MC, ndo apresentaram formacao de espuma significativa apds
agitacdo por 60 segundos, indicando que, isoladamente, essas gomas ndo atuam como bons

agentes espumantes.

Teste de estabilidade: altura de espuma versus tempo
A estabilidade das espumas foi avaliada medindo-se a altura das espumas em diferentes

intervalos de tempo até a sua completa ruptura. O parametro R15 refere-se a altura da espuma
medida 15 minutos apos a formacao inicial, mensurando o quanto da espuma permanece apos
decorrido esse intervalo de tempo, calculado através da equacdo 2. Quanto maior o valor do

R15, maior ¢ a estabilidade da espuma.

R15 (%) = ( Altura da espuma )x100 (Equacdo 2)

Altura da solugio inicial

Figura 4. Pardmetro R15 para as espumas formadas a partir das diferentes solucdes aquosas dos
polissacarideos investigados.
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Os maiores valores de R15 foram observados para solugdes de metilcelulose
combinadas com as gomas gelana e xantana. Portanto, as espumas formadas por essas misturas
se apresentaram mais estaveis quando comparadas as outras. Isso pode ser atribuido a
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viscosidade dessas solucdes, por serem relativamente viscosas, a drenagem do liquido que
compdem as espumas tende a ser mais lento [1, 2]. Entretanto isso ndo é observado na mistura
de kappa-carragena e metilcelulose, que possuem valores de viscosidade dindmica
relativamente proximas. Outra propriedade das solucBes que pode influenciar tanto na
formacdo, quanto na estabilidade das espumas é a atividade superficial, que serdo mensuradas
em etapas futuras.

Materiais porosos obtidos a partir das espumas

Os materiais porosos obtidos a partir das espumas estabilizados por MC e suas misturas
com outros polissacarideos tém como caracteristica serem leves, com a aparéncia que lembra
isopor, sendo de dificil corte por laminas. Imagens das amostras que passaram pela etapa de
secagem via congelamento em nitrogénio liquido e liofilizacdo foram obtidas e sdo apresentadas
na Figura 5.

Figura 5. Imagens dos materiais porosos obtidos a partir das espumas preparadas por agitacdo via turrax
e método de secagem por liofilizagéo.
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Figura 6. Imagens dos materiais porosos obtidos a partir das espumas preparadas via agitador
mecanico de pas e método de secagem por liofilizagéo.

Imagens de microscopia eletrénica de varredura

Imagens de microscopia eletrénica de varredura (MEV), também foram obtidas. Na
Figura 7A sao apresentadas as imagens de MEV do material preparado a partir da solucéo de
metilcelulose, com o método de agitacdo via turrax e método de secagem por liofilizacdo
(criogel), enquanto na Figura 7B, a micrografia do material preparado a partir da solugéo de
metilcelulose com método de agitagio por tdrrax, e método de secagem via estufa (xerogel). E
possivel observar que o criogel possui uma quantidade maior de poros de menor tamanho
quando comparado ao xerogel, que tem uma aparéncia mais irregular e densa, concordando
com a literatura, que mostra que o método de remocdo do solvente pode impactar nas
propriedades morfol6gicas dos materiais [10]. Durante a secagem em estufa a 60°C era
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esperado que as bolhas da espuma se colapsassem, gerando poros maiores e mais irregulares,
como observado na Figura 7B.
Figura 7. Imagens de MEV dos materiais porosos obtidos a partir das solu¢des de metilcelulose.
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A Figura 8A mostra a imagem de MEV do material poroso preparado a partir da solugéo
de metilcelulose e goma xantana, com o0 método de agitacdo via turrax e método de secagem
por liofilizacdo, enquanto a Figura 8B, mostra a imagem obtida para o material poroso
preparado a partir da solu¢do de metilcelulose e goma xantana com método de agitacdo via
agitador de paletas e método de secagem por liofilizagdo. E possivel observar que o material
preparado pelo método de agitacdo de maior poténcia tem as cavidades com tamanhos mais
homogéneos quando comparado ao que o foi preparado com o agitador de paletas, que apresenta
regides com poros maiores e outras Com poros menores.

Figura 8. Imagens de MEV dos materiais porosos obtidos a partir das solugdes da mistura de
metilcelulose e goma xantana.
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Por fim, na Figura 9A tem-se imagens de MEV do material poroso preparado a partir
da solucdo de metilcelulose e kappa-carragena, com o método de agitagdo via tdrrax e método
de secagem por liofilizacdo. Na Figura 9B, a micrografia foi obtida para o material preparado
a partir da solucdo de metilcelulose e goma xantana com método de agitacdo via agitador de
paletas, e método de secagem via estufa a 60°C. E possivel observar em ambas as imagens
pequenos cristais que podem ser atribuidos ao sal cloreto de potéssio, usado no preparo da
solucdo da kappa-carragena. Além disso, tambem é possivel observar que o material da Figura
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9A tem poros menores e mais homogéneos quando comparado ao material apresentado na
Figura 9B.

Figura 9. Imagens de MEV dos materiais porosos obtidos a partir das solu¢bes da mistura de
metilcelulose e kappa-carragena.
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Conclustes

A partir dos resultados obtidos, conclui-se que a metilcelulose apresenta um bom
desempenho na formacdo de espumas, com aumento significativo no fator de expanséo em
concentracOes de até 0,1%. Além disso, a adicdo de gomas, como a xantana e gelana, melhora
a estabilidade das espumas, conforme evidenciado pelos elevados valores de R15 observados
nessas combinacgdes, 0 que se deve a maior viscosidade das solucdes. Por outro lado, gomas
como a kappa-carragena, apesar de aumentarem a viscosidade, ndo contribuiram de maneira
significativa para a estabilidade das espumas. Em relacdo a possivel aplicacdo das espumas
como moldes para a producdo de materiais porosos, os resultados indicam que € possivel obter
esses materiais com porosidade e morfologia controladas pelo método de preparo e pelo tipo
de polissacarideo empregado. A utilizacdo de espumas estabilizadas por polissacarideos,
portanto, mostra-se promissora tanto para a formacdo de espumas estaveis quanto para a
producdo de materiais porosos de maneira ambientalmente amigavel.
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