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O aumento no consumo de combustiveis fdésseis tem se tornado uma grande
preocupacao, visto que estes sdo recursos ndo-renovaveis. Os materiais plasticos, fruto do
cragueamento do petréleo, sdo amplamente utilizados pela sociedade bem como por diversos
segmentos industriais; no entanto, o descarte indevido destes materiais acarreta graves
problemas ambientais (FARIA & FRANCHETTI, 2010). Por este motivo, se faz necessario o
desenvolvimento de pesquisas que encontrem substitutos destes materiais.

Os polissacarideos, polimeros naturais, vem sendo amplamente pesquisados devido a
sua nao-toxicidade, biodegradabilidade, biocompatibilidade, baixo custo e alta aplicabilidade
em industria de segmento alimenticio, farmacéutico, cosmético e téxtil (THOMBARE et al,
2016). Os biopolimeros podem ser classificados em diversas categorias, uma delas é “gomas”
a qual inclui agoma guar. Este polissacarideo produz solugdes muito viscosas, mesmo presentes
em baixas concentracdes, devido ao seu elevado peso molecular e presenca de extensas
associacdes intermoleculares através de pontes de hidrogénio (GONG et al, 2012). A goma
guar é um polimero natural extraido da semente da planta Cyamopsis tetragonalobus e é
comercialmente cultivada em partes Subcontinente Indiano assim como no norte da Africa e na
América do Sul (GONG et al, 2012). Possui a caracteristica de ter um alto carater hidrofilico
atribuido & interacdo das hidroxilas presentes na galactose com a &gua formando ligacdes de
hidrogénio (THOMBARE et al, 2016) sendo este um dos fatores que limita sua utilizagdo em
uma gama maior de areas industriais. A goma guar € um composto organico constituido por
unidades BR-1,4-manose glicosidica e uma unidade a-1,6-galactose a cada duas unidades de
manose, formando ramificagcdes (OLIVEIRA et al, 2015).

Algumas técnicas foram desenvolvidas para diminuir a solubilidade dos filmes
poliméricos a partir da modificacdo quimica da estrutura dos polimeros hidrofilicos, sendo
algumas delas j& bastante utilizadas, como o processo de reticulagédo. Este, nada mais é do que
a formacdo de ligacOes cruzadas, processo também conhecido como cross-linking, em que sdo
formados os hidrogéis, sistemas poliméricos reticulados hidrofilicos, porosos e com a presenca
de redes capazes de aprisionar uma grande quantidade de agua sem sofrer dissolucao
(BATISTA, 2015). Os hidrogéis podem ser preparados tanto por reticulagdo fisica quanto
quimica. A fisica apresenta a vantagem de ndo precisar de agente reticulante; em contrapartida,
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apresenta hidrogéis mecanicamente fracos e séo afetados de acordo com mudancas no ambiente
tais como o pH, temperatura e forga iénica. A reticulagdo quimica produz hidrogéis mais fortes
(MALI etal, 2018). Para que a reticulagdo quimica ocorra, faz-se o uso dos agentes reticulantes
capazes de reagir com as hidroxilas presentes na goma, modificando as caracteristicas fisico-
quimicas deste biopolimero.

Os agentes reticulantes comumente utilizados sdo o glutaraldeido, acido boérico e
epicloridina, mas possuem a desvantagem de serem toxicos e isto limita suas aplicacGes (SHI
et al, 2008). Desta forma, o &cido citrico surge como alternativa de agente reticulante néo-
toxico. A estrutura do &cido citrico consiste em uma hidroxila e trés grupos carboxilicos sendo
encontrado em frutas citricas (SHI et al, 2008) e ja é presente no organismo como produto
metabdlico produzido através do ciclo de Krebs, também conhecido como ciclo do acido citrico
(YANG et al, 2004). A reacdo de esterificagdo ocorre em meios com temperaturas
suficientemente altas onde o &cido citrico forma o anidrido ciclico e esterifica as hidroxilas
presente na estrutura do polimero (MALI et al, 2018) diminuindo sua solubilidade em agua.
Portanto, um dos fortes indicios de que a reticulagcdo estid efetivada € o surgimento de
grupamentos ésteres a cadeia da goma guar.

A finalidade deste trabalho é analisar o efeito da variacdo do agente reticulante tanto na
estrutura da goma guar quanto na solubilidade dos filmes poliméricos; visto que, de acordo com
a literatura, a adicdo de agentes reticulantes altera algumas de suas propriedades fisicas, tais
como: estabilidade térmica, mecanica, solubilidade do material e a capacidade de
intumescimento (BANEGAS, 2008).

A formacdo dos filmes envolve a atuacéo de forcas de coeséo entre o filme e o suporte
escolhido, sendo necessaria a presenca de um agente formador de filmes, a goma guar, um
solvente, a agua, e substancias capazes de alterar as propriedades fisico-quimicas (SILVA,
2016) visando expandir a utilizacdo dos biopolimeros hidrofilicos através de modificacGes
quimicas. Com a deposicao do material sob o suporte, as particulas entram em contato direto e
forma um aglomerado compacto devido a evaporacao e a tensdo interfacial entre a agua e o
polimero formando um filme fino e homogéneo (SIEPMANN, 2008).

Foram preparados filmes poliméricos de goma guar na propor¢éo de 0.9% (m/v) sem a
adicdo do agente reticulante, o acido citrico (AC), e com 0 mesmo nas proporcdes de 10%
(m/m), 20% (m/m) e 30% (m/m). A solug&o foi preparada em 200mL de agua destilada, mantida
sob agitacdo magnética por um periodo de 3 horas a uma temperatura de 55°C. Apds a
homogeneizacdo, a amostra sofre a acdo de ondas ultrassénicas por 20 minutos e € mantida por
24 horas em um dessecador com silica para retirada das bolhas de ar que podem ter sido
formadas durante o processo de solubilizagdo. A solucdo livre de bolhas é vertida em placas
circulares de acrilico e disposta em uma estufa para formacdo do filme pelo método de
evaporacéo do solvente (casting) em um ambiente livre de perturbacdes.

Para a analise das alteracGes na estrutura da goma guar, foram realizadas analises na
regido do infravermelho utilizando a espectroscopia com transformada de Fourier (FTIR)
SHIMATZU medindo a absorbancia nos comprimentos de onda na faixa de 4000-500 cm™ e
utilizando o software Origin 8.0® para o tratamento dos dados obtidos. Para a andlise da
solubilidade, foram cortados filmes com dimensdes de aproximadamente 3cm x 3cm e
colocados na estufa a uma temperatura de 80°C por um periodo de 24 horas para retirar a agua
superficial. Todas as medidas foram realizadas em triplicata para que imprecisdes devido aos
equipamentos fossem minimizadas. Apds a medicdo da massa inicial dos filmes secos, estes
foram submersos em 30mL de agua destilada por um periodo de 24 horas e quando retirados
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foram depositados na estufa para retirada da agua e pesados até a obtencdo de uma massa
constante. A quantidade de massa solubilizada neste ensaio foi mensurada de acordo com a
equacao 1, na qual W; e Ws refere-se a massa inicial e final, respectivamente.

W; — Wy
S(%) = ———x100 (1)
Wi

Foi realizada a analise do espectro da regido do infravermelho para que fosse possivel
avaliar uma provavel estrutura para goma guar e quais alteracfes podem ter sido causadas
devido & adigdo do acido citrico. Isto € possivel através da analise das bandas obtidas, j& que
cada uma delas é caracteristica de um agrupamento. Foram encontradas algumas bandas no
espectro que indicam a estrutura prevista pela literatura com base na frequéncia da ligagédo
quimica que esta ocorrendo. Primeiro, foi analisada a estrutura da goma guar sem a adi¢do do
acido citrico e foi notada uma banda no comprimento de onda 3316 cm™ que esta atribuida a
vibrac6es do grupamento -OH, o que esta de acordo com BANEGAS et al (2013) que reporta
bandas na faixa de 3600- 3200 cm™ associadas a esse tipo de vibragdes. Verificou-se a
ocorréncia de uma banda no comprimento de onda 2893 cm™ que indica a presenca do
grupamento -CH (BANEGAS et al, 2013; MALI et al, 2018; GONG et al, 2012). As bandas
presentes nos comprimentos de onda 1145 cm™®, 1059 cm™ e 1016 cm™ sdo atribuidas ao
estiramento do grupo C-OH (BANEGAS et al, 2013).

A analise dos espectros para a estrutura da goma guar com o agente reticulante acido
citrico nas diferentes proporg¢des de 10% (m/m), 20% (m/m) e 30% (m/m) apresentou uma nova
banda no comprimento de onda 1714 cm™ que segundo MALI et al (2018) é atribuida a
carbonila presente no éster. Assim, o surgimento desta € um forte indicativo que de a reacédo de
esterificacdo entre o grupamento do acido com as hidroxilas da goma guar foram efetivadas e,
portanto, a reticulacdo ocorreu de maneira eficaz. Também foi analisada que quanto maior a
concentracdo do acido citrico maior a intensidade das bandas obtidas e isso pode estar atribuido
a maior densidade de reticulacdo. Portanto, quanto mais &cido citrico € adicionado a solugédo
dos filmes poliméricos, maior a quantidade do grupamento carboxila presente na estrutura da
goma guar.

A anélise da solubilidade foi realizada apenas para os filmes reticulados com acido
citrico, visto que os filmes sem a adi¢do do agente reticulante sdo completamente soltveis em
agua, formando novamente o hidrogel. O aumento da porcentagem de acido citrico reduz o
caréter hidrofilico dos filmes, visto que a formacao das liga¢des cruzadas dificulta a penetracdo
de moléculas de solvente (BANEGAS, 2008). Quanto maior a concentragdo do agente
reticulante adicionado, maior é a densidade de reticulacdo e menor a presenca de hidroxilas
livres, hidroxilas essas que possuem carater decisivo na solubilidade dos hidrogéis, uma vez
que elas formam liga¢des de hidrogénio com as moléculas de &gua.

As analises realizadas visando a quantificacdo da solubilidade dos filmes de goma guar
reticulados com distintas concentrac@es de acido citrico é de fundamental importancia, visto
que este é considerado um fator-chave para que este biopolimero tenha seu uso difundido em
diversas areas industriais. Para a obtencéo dos resultados foi utilizada a equacdo 1 e os valores
calculados para a variacdo percentual de massa no experimento foi de 23.6 £2.8%, 19.6+ 1.8%
e 25.8+ 2.7% para o filme reticulado com 30%, 20% e 10% de &cido citrico, respectivamente
e, ao final, os filmes se mantiveram, aparentemente, integros. Como os filmes preparados sem
a adicdo do acido citrico foram completamente soltveis, formando novamente os hidrogéis, ndo
foi realizada a quantificacdo de sua variacdo na massa. Partindo da andlise dos resultados
obtidos para os filmes reticulados com 20% e 10% de &cido citrico, temos o resultado previsto
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de que a solubilidade diminuiu de acordo com o aumento do acido citrico, visto que as
hidroxilas presentes na estrutura da goma guar reagiram com as carboxilas do &cido citrico ndo
estando, entdo, disponiveis para realizacdo de pontes de hidrogénio com a agua. O resultado
obtido para o filme reticulado com 30% de acido citrico possui um comportamento andémalo,
gue ndo condiz com a explicacdo dada anteriormente. Como a variacdo obtida foi pequena, 0s
resultados podem ser considerados coerentes e 0s erros podem ser considerado experimentais,
atribuidos a balanca que, possivelmente, se encontrava descalibrada.

Portanto, podemos concluir que a obtencdo dos filmes poliméricos de goma guar 0.9%
(m/v) sem adicdo do agente reticulante e com 0 mesmo nas proporc¢des de 10% (m/m), 20%
(m/m) e 30% (m/m) pode ser realizada com éxito utilizando o método de evaporagdo do
solvente (casting) e com o auxilio de outros aparatos pode-se obter um filme homogéneo e com
a superficie sem bolhas. Através da analise de espectroscopia na regido do infravermelho com
Transformada de Fourier (FTIR) pode-se inferir ligagcOes tipicas do polimero goma guar que
condiz com a prevista na literatura. A reticulacao dos filmes contendo o agente reticulante acido
citrico ocasionou o aparecimento de uma banda caracteristica do grupamento carbonila do
grupo ester que indica o sucesso do processo de reticulacdo dos filmes. Além disso, foi possivel
avaliar a reducéo da solubilidade dos filmes em &gua associada ao aumento da concentragdo do
agente reticulante na composicdo dos mesmos. Este fator pode ser atribuido a formacéo de
ligacOes cruzadas nas moléculas de goma guar tornando-as mais densas.

Palavras-chave: biopolimeros, goma guar, reticulacdo, solubilidade.
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