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Introduccién

La consolidacién directa de suspensiones ceramicas espumadas con proteinas globu-
lares constituye un novedoso método de procesamiento coloidal no contaminante de
ceramicos porosos basado en la capacidad de estas proteinas de: a) generar una es-
puma humeda estable; b) consolidar y ligar a las particulas ceramicas por gelacion
térmica y c) formar, luego del sinterizado, una estructura celular con tamafos y canti-
dad de celdas que dependen de las propiedades de la espuma. En este contexto, la
calidad de las espumas humedas producidas esta determinada tanto por la capacidad
de espumado de la proteina como por su estabilidad y propiedades viscoelasticas, las
cuales son influenciadas por los tamafios y morfologia de las burbujas generadas que
son determinados por la concentracion de proteina, el tiempo de reposo y la presencia
de particulas ceramicas. Ademas, la evaluacion del comportamiento al flujo y de las
propiedades viscoelasticas en funcion de la temperatura y el tiempo brinda informacion
relevante para establecer las condiciones experimentales de consolidacion de los
cuerpos ceramicos que conduzcan al desarrollo de microestructuras macro-celulares
controladas y homogéneas.

Se presentan los principales resultados obtenidos a partir de la evaluacién de las pro-
piedades de flujo y viscoelasticas (G', G") de suspensiones acuosas de mullita con
albumina, espumadas y sin espumar, en funcion de la temperatura (medida de la tem-
peratura de ‘onset’ de gelacion, Tg’; analisis del mecanismo de gelacién), el tiempo
(medida del tiempo de gelacién, tg para G’=2Pa) y la deformacién (0,05-500%; %¢.,
medida de la fluencia de la espuma).

Resultados

Se trabajo con un polvo de mullita comercial (Baikowski) y albumina de suero bovino,
BSA (Sigma-Aldrich) como agente espumante y consolidante/ligante. Las suspensio-
nes de mullita (40%vol.; 0,45% de Dolapix CE-64)-BSA (5, 10 y 15 %vol.) se prepara-
ron por mezclado intensivo y homogenizacion en molino de bolas, 4h. El espumado se
realizo por agitacion mecanica turbulenta (2300 rpm, 10 min).

Para caracterizar fisicamente los sistemas proteicos y de mullita-BSA espumados se
determinaron: a) la capacidad de espumado (%OQverrun) y estabilidad; b) la fraccién de
liquido en la espuma y la evolucién con el tiempo de reposo (tg) por medidas volumé-
tricas y de conductividad eléctrica, a fin de evaluar el drenaje; c) la distribucién de ta-
manos de burbujas por analisis de imagenes adquiridas por microscopia confocal y d)
la variacion de los parametros viscoelasticos con la deformaciéon. Las espumas de
BSA presentaron buena estabilidad, la cual no se modificé significativamente en pre-
sencia de mullita. El incremento de la viscosidad de la ‘fase liquida” generado por la
adiciéon de la mullita y por el aumento de BSA, produjo el desarrollo de espumas mas
humedas constituidas por burbujas de menor tamafo medio (Figura 1).



Figura 1. Imagenes de microscopia confocal de espumas humedas de: BSA 10%vol. (a) y mu-
llita-BSA 10%vol. (b). Barra: 200um

Las curvas de flujo (Figura 2) de los sistemas sin espumar se obtuvieron por reologia
en estado estacionario (MCR 301 Anton-Paar Physica; cilindros concéntricos). La sus-
pension de mullita presenté un comportamiento de fluido complejo, exhibiendo una
transicion seudoplastica-dilatante a 300 s™ con leve tixotropia. Al incrementar la canti-
dad de BSA, se registrd un notable incremento de la viscosidad aparente (n1pp0~1
Pa.s) y de la tixotropia, y un cambio en el comportamiento reolégico global. La sus-
pensidén con 15%vol. BSA presentd un comportamiento seudoplastico puro que se
asocio al acomodamiento de las particulas en la direccion del flujo y a la extension de
las cadenas proteicas.
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Figura 2. Curvas de flujo para las suspensiones de mullita y mullita-BSA.

Para los ensayos dinamicos se usaron platos paralelos. Las espumas de mullita-BSA
presentaron G’ y %e. (G'=G"") mayores que las de BSA. Las particulas ceramicas dis-
minuyeron la velocidad de drenaje por aumento de la viscosidad de la fase liquida ge-
nerando una estructura que soporté mayores deformaciones.

En todos los sistemas (Figura 3) se registré un aumento abrupto de G’ a Tg®, debido al
proceso de gelacion de la proteina que implica su desnaturalizacion, formacién de
agregados y entrecruzamiento de éstos para formar una red polimérica. El aumento de
BSA disminuyo la Tg°, siendo este cambio mas significativo de 5 a 10%vol. La mullita
no modificé significativamente la Tg® de la proteina, salvo para la suspensién con
5%vol. BSA, donde la disminucién de esta temperatura se atribuy6 a la evaporacion
del agua. Se determiné que las particulas se incluyeron en la estructura del gel indi-
cando que intervienen en las interacciones entre las cadenas de BSA antes de la for-
macion del gel y durante la gelacion.
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Figura 3. G’y G” vs. temperatura

En los sistemas espumados, se esperaba que la Tg° fuese similar al del sistema sin
espumar, con una cinética de formaciéon de gel mas lenta y G’ menor. Sin embargo, el
aumento de G’ con la temperatura soélo se debid a la evaporacion del agua que impidid
la gelacion.

En todos los sistemas, tg disminuyé con el aumento de la temperatura. Dicho cambio
fue menor para las temperaturas mas bajas debido a que la gelacion es un proceso
cinético. Si bien no se registraron diferencias significativas en los tg para 10 y 15%vol.,
se observd una mayor velocidad de cambio de G™ en el sistema mas concentrado. El
agregado de mullita a la solucion de BSA 15%vol. aumenté el tg de la solucién cuando
la temperatura fue de 68°C mientras que no lo modificd cuando la temperatura fue mas
cercana ala Tg°.
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