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Introducio

Aerogéis sdo materiais s0lidos microporosos, nos quais a fase dispersa se encontra em
estado gasoso (Aleman et al., 2007; Ziegler et al., 2017). Esses materiais caracterizam-se por
apresentar elevada area superficial especifica e baixa massa especifica aparente (Aegerter et al.,
2023). Aerogéis podem ser fabricados a partir de matérias-primas de diversas classificagdes,
permitindo a obtencdo de aerogéis ceramicos, como aqueles fabricados em silica (Chen, Li,
Zhang, 2025), metalicos, como os produzidos com nidbio (Maurer, Ko, 1992) ou ainda
poliméricos como aquele produzidos a partir de poliuretano (Cantero et al., 2023).

O uso de aerogéis esta atrelado a capacidade de reunir caracteristicas de materiais de
alto desempenho tecnologico em uma Unica estrutura, o que possibilita obter um material com
baixa condutividade térmica, alta capacidade de adsor¢do e alta refletdncia a ondas sonoras,
alavancando as aplicacdes comerciais desse tipo de material (Aegerter et al., 2023; Chemere et
al., 2025). Assim, os aerogéis tém sido empregados como adsorventes (Qian et al., 2021) e
isolantes térmicos (Rudaz et al., 2014) com aplicagdes industriais e na area da saude.

Alguns métodos tém sido estudados para a produgdo de aerogéis. Tratando-se de
biopolimeros, o método de liofilizagdo tem produzido materiais com as caracteristicas
anteriormente citadas (Aegerter et al., 2023). Neste processo, um gel do biopolimero com
solvente em estado liquido ¢ formado e submetido a congelamento, passando, em seguida, para
exposicao ao vacuo, o que possibilita a sublimacao do solvente. Este procedimento visa a
substitui¢do do solvente liquido por um solvente gasoso (ar), aliado a manutencao da estrutura
tridimensional do sélido formado pelo gel do biopolimero (Ziegler et al., 2017).

Biopolimeros sao materiais poliméricos obtidos a partir de fontes renovaveis, ou
polimeros biodegradaveis de fonte bioldgica ou sintética (Niaounakis, 2015). Essas substancias
fazem parte do escopo de matérias-primas passiveis de serem utilizadas na fabricacdo de
aerogéis. Dentre elas, destacam-se os polissacarideos, biopolimeros que apresentam como
diferenciais a biodegradabilidade, alta disponibilidade, baixo custo e menor impacto ambiental
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em comparacao as matérias-primas sintéticas (Demma Minaev, Akopova 2024 El Naggar et
al., 2020; Mtibe et al., 2021). Entre os mais utilizados para a formulagdo de aerogéis estdo os
alginatos, a quitosana, o amido, a celulose e a pectina (Demina, Minaev, Akopova, 2024).

Por apresentar alta capacidade de gelificacao e alta for¢a de gel entre os polissacarideos,
0 agar ¢ uma substancia que tem sido investigada como fonte para producdo de aerogéis
(Armisén, Galatas, 2009). Este ficocoloide, extraido de algas marinhas vermelhas da classe
Rhodophyceae (McHugh, 2003) ¢ constituido da mistura de agarose e agaropectina. Enquanto
a agarose ¢ formada por repeti¢des de -D-galactose e 3,6-anidro-a-L-galactose, a agaropectina
apresenta estrutura quimica semelhante, mas contendo grupos sulfato, ésteres metilicos e dcido
piravico (Araki, 1956; Armisén, Galatas, 2009; Jimenez-Barbero et al., 1989).

O Agar quando aplicado na matriz de aerogéis pode ser aditivado e modificado
quimicamente, com o objetivo de melhorar suas propriedades. Exemplo dessa pratica ¢ a
formacao de aerogéis compdsitos de dgar, que apresentaram ganhos em propriedades mecanicas
adequacdo da condutividade térmica a patamares de materiais isolantes com a adi¢do de silica
(Yang et al., 2022). Outra estratégia relatada na literatura ¢ a ocorréncia de reacdes de
reticulagdo com glutaraldeido em aerogéis formados por blendas de agar/PVA, o que
proporcionou aumento na hidrofobicidade do material (Duman et al., 2022).

Tendo em vista essa capacidade de formacao de aerogéis com caracteristicas melhoradas
a partir de reagdes quimicas, este trabalho visa estudar as propriedades de aerogéis a base de
agar quando aditivados com acido citrico. Este reagente tem mostrado resultados promissores
em filmes a base de agar (Awadhiya, Kumar, Verma, 2016), mas carece de estudos quanto a
sua aplicacdo como aditivo em aerogéis.

Material e Métodos

Solugdes de 80 g foram produzidas contendo 4 % de dgar (m/m) e concentragdes de
zero, 0,25 %, 0,50 % e 1,00 % m/m (de acido citrico em relagcdo a massa de adgar), denominados,
respectivamente, AACO0, AACO0,25, AACO0,5 e ACCl. O 4gar (Agargel, Brasil, grau
alimenticio) e o 4cido citrico PA (Dindmica, Brasil) foram adicionados a um béquer, com dgua
deionizada e, entdo, o béquer foi aquecido, coberto com pléstico filme, em banho maria sobre
chapa de aquecimento (Velp, ARE, Itdlia) e agitacdo magnética, com temperatura mantida entre
88-92 °C por 1 h. A solugao foi imediatamente transferida para molde de silicone com diametro
de 38 mm e altura de 44 mm e mantida em 23 + 2 °C para gelificagdo por 1 h, produzindo
monolitos que foram desmoldados apos esse periodo (Duman et al., 2022; Zanini, 2016). Os
monolitos produzidos foram submetidos a congelamento a -45 °C por 24 h e,
subsequentemente, a liofilizagdo a -45 °C, com vacuo manométrico de -200 mbar por 48 h em
liofilizador (JJ Cientifica, Brasil). A pressdo foi, entdo, estabilizada a pressdo ambiente e as
amostras foram recolhidas e armazenadas em dessecador até a realizacdo dos ensaios
(Guastaferro et al., 2021; Zanini, 2016).
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A contragdo volumétrica foi determinada pela Equagao I»A(Dognski, 2019), com
diametros “D” e “d” e alturas “H” e “h” dos cilindros antes e apds a liofilizacao,
respectivamente, com medigdes realizadas com paquimetro (Mitutoyo, CD-8"C, Japao). Ensaio
realizado com sete replicatas de cada formulagao.

Contracao (%)=d2.h_D2.H-100 (1)

D?-H
A densidade aparente do aerogel foi determinada por adaptagdo da norma ASTM
D3575-20 (ASTM International, 2020), calculada pela Equagao 2, sendo “m”, “d” e “h”, a
massa, medida em balanga (BEL Engineering, M500, Brasil), didmetro e altura medidos com
paquimetro (Mitutoyo, CD-8”C, Japao), respectivamente. Ensaio realizado com cinco

replicatas de cada formulagao.

m
P (2)

4
As propriedades mecanicas a compressao foram determinadas por adaptacido da norma
ASTM D1621-16 (ASTM International, 2023). Apo6s o acondicionamento a 23 + 2 °C e
umidade relativa de 50 = 10 % por 96 h, os corpos de prova de aprox. 35 mm diametro e altura
de 10—15 mm (secdo transversal do cilindro de aerogel) medidos com paquimetro (Mitutoyo,
CD-8”C, Japao) foram comprimidos em maquina universal de ensaios (Instron, EMIC 25-100,
Brasil) equipada com célula de carga (Instron, CCE2KN, Brasil) com velocidade de 2,5
mm-min! até a deformagio de 50 %. Determinou-se a resisténcia a compressdo em 10 % e 50
% de deformacao, calculada pela equagdao 3. O modulo de elasticidade foi determinado por
regressao linear da regido de deformacao proporcional da curva tensdo-deformacao. O ensaio

foi realizado com cinco replicatas de cada formulagao.

F
s G)
4
Andlise estatistica foi realizada com teste de Grubbs para identificagdo de outliers e,
entdo, com ANOVA, seguida do teste de Tukey para comparacdo de médias, com nivel de
significancia de 5 %, utilizando o software OriginPro 8.5.

Resultados e Discussio

A adi¢do de 4cido citrico promoveu notavel redugdo da viscosidade da solugdo, um
indicativo visual da hidrolise parcial das moléculas de agar, o que tornou a agitacdo mais
eficiente e facilitou o processo de moldagem.

Apo6s a finalizagdo do processo de producdo, percebeu-se que todas as formulacdes
formaram aerogéis que, de modo geral, preservaram o aspecto cilindrico inicial, exceto por
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efeitos de contragdo. Os aerogéis produzidos apresentavam coloracao branco- amarelada com

certa porosidade na superficie proveniente da presenca de bolhas de ar aderidas ao molde
durante o processo de moldagem e gelificagdo. Notou-se a presenga de pequenas trincas na
superficie de alguns aerogéis, especialmente naqueles de formulacio AACI, que apresentou
fendas mais profundas que as demais, o que pode estar associado ao limite do grau de hidrolise,
ou seja, a uma concentracdo de 4acido citrico que causou excessiva quebra de ligagcdes
intramoleculares, enfraquecendo a estrutura do hidrogel a ponto de ndo suportar as tensdes da
liofiliza¢do sem fissurar (Awadhiya, Kumar, Verma, 2016). A Figura 1 apresenta imagens dos
aerogéis produzidos.

Flgura 1— Aerogels de diferentes formulagdes em seu estado final
N

e oo <. o] o \\\\\WW \m-w-v
; {9 (386 5 l'

AACO AACO0,25 AACO,S . AACl

Escala em centimetros. Fonte: Autores

Os resultados dos ensaios de contracdo volumétrica e densidade aparente sdo
apresentados na Tabela 1. Nota-se que, para ambas as propriedades, ha diferenca estatistica
entre os materiais que tiveram a adi¢do de acido citrico em sua formula¢ao (AACO0,25, AACO,5
e AACI1) e o controle (AACO). Observa-se, também, que a formulagdo AACO0,5 apresentou
maior repetibilidade nos resultados, o que ¢ evidenciado pelo menor desvio padrao de ambas
as propriedades.

Tabela 1 — Contracdo volumétrica e densidade aparente dos aerogéis

Formulacio Contracao (%) Densidade (kg-m-)
AACO 419+18,1° 101,3+32,5¢
AACO0,25 148 +43" 65,2+3,7°
AACO0,5 11,3+24° 652 +238"
AACI1 149+8,0° 66,8 +5,8°

Valores apresentados como média + desvio padrdo. Letras diferentes em uma mesma coluna indicam médias
estatisticamente diferentes entre si pelo teste de Tukey ao nivel de probabilidade de 5 % (p-valor < 0,05).
Fonte: Autores



CONGRESSO "Quimica Inteligente e IA:
BRASILEIRO A Nova Férmula do Futuro

DE QUIMICA no Nosso Presente"

DE 10 A 13 DE NOVEMBRO DE 2026
NOVA PETROPOLIS - RS

A adi¢do de acido citrico causa hidrolise prcial das moléculas de agar, ou seja,
proporciona a quebra de ligagdes intramoleculares, o que, por consequéncia, reduz as forcas de
atracdo que dao estrutura ao hidrogel. A diminui¢do da contra¢do dos aerogéis contendo acido
citrico pode ser explicada por esse efeito, visto que, com a eliminacdo do solvente por
sublimacao, a estrutura dos aerogéis aditivados possui menor for¢a, o que gera menor contragao
em relagdo ao aerogel sem a adi¢ao de acido citrico (Chen et al., 2004; Chirapart et al., 1997,
Fuse, Goto, 1969).

Devido ao fato de os aerogéis com adigdo de &cido citrico apresentarem menor
contragdo, a sua densidade aparente ¢ diretamente influenciada, tornando-se menor em
comparac¢do aquela apresentada pela amostra controle. Isso ocorre, pois, a massa dos aerogéis
¢ aproximadamente a mesma, independentemente da formulagdo, visto que a concentragao de
agar ¢ a mesma, porém a menor contragdo proporciona uma distribuicdo dessa massa em um
maior volume, levando a formagdo de aerogéis menos densos, com uma relagdo inversamente
proporcional a contragdo (Chirapart et al., 1997; Guastaferro et al., 2021).

Da perspectiva de aplicacao de aerogéis, uma menor densidade aparente traz vantagens
ao material, visto que, uma das propostas dos materiais porosos € que produtos fabricados com
eles sejam mais leves em relagdo a materiais compactos (Aegerter et al., 2023).

Nas Tabelas 1 e 2, nota-se que a formulacao controle (AACO) apresenta desvios padrdes
bastante elevados, em propriedades como contragdao volumétrica e modulo de elasticidade.
Assim, percebe-se que a adi¢do de 0,5% de acido citrico (AACO,5) aumentou a repetibilidade
(diminuindo o desvio padrdo) das caracteristicas analisadas, sugerindo maior homogeneidade
da matriz estrutural do gel.

Em relacdo as propriedades mecanicas a compressao dos aerogéis produzidos, a Figura
2-A apresenta as curvas médias de tensdo-deformagao do ensaio. A partir destas, destacou-se
as propriedades apresentadas na Tabela 2.
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Figura 2 — (A) Curvas tensdo deformag¢do do ensaio de compressao; (B) Tensao espec1ﬁca a
compressao em 10 % de deformacao
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Fonte: Autores

Os aerogéis de ambas as formulagdes apresentaram comportamento ductil, semelhante
ao demonstrado por Hozjan et al. (2026), sendo que o perfil segue o modelo caracteristico de
aerogéis a base de biopolimeros, que ¢ a curva de trés fases: regido elastica, regido de

compactagao e, por fim, regido de densificacdo (omitida no grafico para melhor visualizagio)
(Lu, Luo, Leventis, 2011).

Tabela 2 — Propriedades mecénicas dos aerogéis desenvolvidos

. Tensao a compressio Tensdo a compressio

- Mod.u'l 0 de em 10 % de em 50 % de
Formulacgao elasticidade ~ ~

(kPa) deformacio deformacio

(kPa) (kPa)

AACO 3337+1243°2 230+322 227 +£201%2
AACO0,25 3048 +£1109° 186 £30°% 206 +30°
AACO,5 2561 + 11352 166 + 46 2 281 +45°
AACI 014 + 434" 84 +£37"b 216+38°

Valores apresentados como média + desvio padrdo. Letras diferentes em uma mesma coluna indicam médias

estatisticamente diferentes entre si pelo teste de Tukey ao nivel de probabilidade de 5 % (p-valor < 0,05).
Fonte: Autores.

Em relacao ao modulo de elasticidade, a adicao de acido citrico levou a reducao na
rigidez do material, mostrada pela redu¢do do médulo com o aumento da concentragdo de 4cido
citrico, efeito que também pode ser observado pela variag@o na inclinagao da regido eléstica das
curvas da Figura 2-A. Tal fendmeno também pode ser explicado pela hipdtese de hidrolise
causada pela adi¢ao de acido citrico, o que faz com que as forgas de ligagdo intermoleculares

que promovem a manutengdo da estrutura ao material sejam reduzidas (Awadhiya, Kumar,
Verma, 2016).
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Um efeito semelhante pode ser observado na proprledade de tensdo em 10 % de
deformacdo que também sofreu diminuicdo com o aumento da concentragdo de acido citrico,
quando analisada isoladamente. No entanto, a resisténcia a compressao especifica, que ¢ a razao
entre a propriedade e a densidade aparente do material, mostrada na Figura 2-B, revela que nao
ha diferenca estatisticamente significativa entre as formula¢des produzidas, sugerindo que o
resultado de maior resisténcia demonstrado pela formulagdo AACO pode ser devido apenas a
compactagdo prévia do material ocorrida durante o processo de liofilizagao e corroborada pela
maior contracdo deste material. Ainda, ha uma tendéncia mostrada pelo grafico de aumento de
resisténcia especifica com adicao de pequena quantidade de 4cido citrico (AACO0,25), que pode
estar relacionada a efeitos de hidrélise brandos o suficiente para ndo interferir na formagao de
ligacdes de dupla hélice responsaveis pela estrutura tridimensional do gel (Chirapart et al.,
1997). Dessa forma, o uso de acido citrico mostrou-se efetivo na produ¢ao de aerogéis com
menor densidade aparente, sem penalizar a integridade estrutural do material.

A resisténcia em 50 % de deformagdo dos materiais desenvolvidas nesse trabalho
mostraram-se superior aquelas encontradas em aerogéis de agar aditivados com grafeno e
1H,1H,2H,2H-perfluorodeciltrimetoxisilano, que foram de 2,4 — 68,1 kPa (Wang, Zhang,
Zhang, 2019). As propriedades mecanicas sdo ainda compativeis com aquelas encontradas em
blendas de 4gar e PVA (ambos em 3 % m/m), que apresentaram tensao a compressao em 50 %
deformacdo em ~190 kPa e em valores de 250 — 500 kPa em compdsitos dos polimeros com
reforgo de magnesita e alginato de s6dio (Guo et al., 2023).

Conclusoes

Os métodos empregados na execugdo deste trabalho possibilitaram a obtengdo de
aerogéis integros e que, de modo geral mantiveram as caracteristicas geométricas do hidrogel,
indicando preservacgdo da estrutura tridimensional do gel ap6s a liofilizacao do solvente.

O 4cido citrico adicionado em quantidades controladas atuou como agente hidrolisante,
facilitando o processo produtivo pela redugdo na viscosidade. Essa reagdo viabilizou a obtengao
de materiais com menor contracao volumétrica e, por consequéncia, menor densidade aparente,
0 que representou uma redugdo de 35,6 % da densidade em relagdo ao material sem acido
citrico. A hidrolise parcial proporcionou ainda, a conservando da resisténcia mecénica
especifica do material, que ndo apresentou diferenca estatistica significativa. Houve ainda
melhora na homogeneidade estrutural do aerogel, demonstrada pela redugdo no desvio padrao
nas propriedades fisicas e mecanicas, indicando maior repetibilidade nos resultados.

Por fim, observa-se que a proposta de beneficiamento do material foi capaz de produzir
um aerogel compativel com a literatura e com potencial para aplicagdes praticas.
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  C o n t r a ç ã o   ( % ) =     d 2 ∙ h −   D 2 ∙ H    D 2 ∙ H ∙ 100


  𝜌 =   m  𝜋 ∙     d 2 4 ∙ h


  𝜎 =   F  𝜋 ∙     D 2 4

