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RESUMO

A sintese de hidrogéis a base de polissacarideos e caulim fornecem resultados promissores para o
transporte e liberacdo controlada de agua, pesticidas e fertilizantes, além de serem considerados ma-
teriais sustentaveis e reduzem os danos ao meio ambiente. O objetivo deste trabalho é sintetizar e
analisar o comportamento hidrofilico de hidrogéis biodegradaveis a base de poli (4cido acrilico-co-acri-
lamida), polissacarideo e caulim para uma possivel aplicacdo na retencéo de agua em solo e liberacdo
controlada de fertilizante. Para a obtencéo dos hidrogéis foram adicionados, acido acrilico, neutralizado
com hidroxido de sédio, acrilamida e diferentes concentragdes de caulim 0 e 1 %. O polissacarideo
utilizado foi a goma guar, e como iniciador utilizou-se o persulfato de aménia. Os hidrogéis obtidos
foram analisados com relacdo ao grau de intumescimento em agua deionizada, solugdes salinas e
solugédo de solo. A sintese dos hidrogéis de poli (&cido acrilico-co-acrilamida), goma guar e diferentes
concentracdes de caulim foram obtidos com éxito. Os resultados do grau de intumescimento em agua
deionizada foram de aproximadamente de 128,4 e 194,5 g/g para os hidrogéis contendo 0 e 1 % de
caulim, respectivamente. O intumescimento em soluc¢des salinas e em solucdo de solo influenciaram
diretamente nos resultados, devido a presenga de ions que interagem com os grupamentos hidrofilicos
da matriz polimérica. Portanto, é notério que os resultados de propriedades hidrofilicas dos hidrogéis
analisados sdo promissores para uma possivel aplicagdo na agricultura como condicionador de solo,
podendo contribuir para uma boa retencao e disponibilidade controlada de agua.

PALAVRAS-CHAVE: polissacarideos; solo; retencao; agua; intumescimento.

1 INTRODUCAO agua e dependéncia de fertilizantes. En-
tretanto, a exploracéo dos recursos hidri-

A busca por qualidade e aumento COS e 0 consumo exagerado de adubos,

na produgéo de um determinado cultivo, podem acarretar a degradacao do solo,
tem contribuido para o uso excessivo de perda de nutrientes por lixiviacdo e
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intensificacdo do uso dos recursos hidri-
COos, que eleva assim, o custo de produ-
cao. Para garantir uma manufatura agri-
cola de qualidade, sem agredir o meio
ambiente e que assegura a alimentacao
da populagéo, novas pesquisa voltadas
sdo de suma importancia (IDRISSI et al.,
2022; MENDONCA et al., 2013). Sendo
assim, a busca por novos materiais eco-
logicamente corretos que otimizem 0 uso
de nutrientes e reduzam o consumo de
agua é fundamental para garantir o ren-
dimento de um determinado cultivo
(ZHANG et al., 2022).

Nas ultimas décadas, os hidrogéis
vém atraindo cada vez mais a atencao
dos pesquisadores para solucionar tais
problemas, devido as suas caracteristi-
cas de retencao de agua e liberacéo con-
trolada de insumos agricolas (TANAKA
et al., 2023; ZHANG et al., 2022; YONE-
ZAWA, 2020; AOUADA, 2009).

Os hidrogés sao polimeros capa-
zes de absorver grandes quantidade de
agua e solucdes, sao altamente insolu-
veis em agua e sua estrutura é constitu-
ida por redes tridimensionalmente reticu-
lada, a sua hidrofilicidade esta direta-
mente relacionada com a presenca de
grupos funcionais hidrofilicos e densi-
dade de reticulacéo. Os hidrogéis deriva-
dos de celulose aplicado na agricultura
proporcionam excelentes retencdo de
agua no solo, promove a germinacéao de
sementes e o crescimento de mudas
(SAFARZADEH et al.,, 2022; NASCI-
MENTO et al., 2022; SAVI et al., 2014).

O uso do hidrogel como condicio-
nador de solo a base de carboximetilce-
lulose, contribui para aumentar a capaci-
dade de retencdo de agua, reduz a fre-
guéncia de irrigacdo, melhora a aeracéo
e drenagem do solo, acelera o desenvol-
vimento radicular e aéreo da planta (QIN
et al., 2022; ZAINAL et al., 2021; XU et
al., 2019).

De acordo com Liu et al. (2020), hi-
drogel de polissacarideo sintetizado com
goma (galactomanana), reticulado com
borax aumenta a dispensa de agua em

solo arenoso, séo de baixo custo e eco-
logicamente correto. A aplicagdo de hi-
drogel a base de polissacarideos para li-
beragdo controlada de nutrientes para
uma agricultura sustentavel, também
tem demonstrados bons resultados
como relatado pelos autores Skrzypczak
et al. (2022), em que hidrogel contendo
alginato, carboximetilcelulose e amido
de batata possibilitam uma alta biodispo-
nibilidade de nutrientes, aumentando as-
sim a germinacdo e o comprimento de
raizes no cultivo de pepino.

A sintese de hidrogéis com gelatina
e nano cristais de celulose, revestido
com alginado também melhora a libera-
cao controlada de fertilizante e aumenta
a retencdo de agua (NASCIMENTO et
al., 2022). Portanto, fertilizantes e agua
sao dois requisitos essenciais para a de-
senvoltura da planta e € essencial asso-
ciar o suprimento adequado de fertilizan-
tes e agua na agricultura. Sendo assim,
fica evidente que os hidrogéis derivados
de fontes naturais oferecem inumeros
beneficios, de liberacdo controlada de
fertilizante e disponibilidade de &gua
com seguranca, baixo custo, sustentavel
e com propriedades ecoldgicas.

1.1 Polimeros

A palavra polimero deriva do grego
(poli = varios e mero = unidade repeti-
tiva). Os polimeros sdo compostos por
milhares de unidades de repeticdes ao
longo de suas cadeias, formadas por li-
gacoes covalentes (CANEVAROLO JU-
NIOR, 2010; SILVIA, 2006).

A polimerizacdo consiste no agru-
pamento de muitas moléculas dos mono-
meros que atuam na formagao de uma
macromolécula. Durante uma sintese é
necessario que cada monémero ou com-
binacdo de meros se liguem entre si para
formar a cadeia polimérica. No entanto,
€ importante ressaltar que cada mono-
mero deve possuir funcionalidade igual
dois ou maior, para originar-se uma ca-
deia polimérica. E importante destacar
gue a funcionalidade é conhecida como
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namero de pontos reativos presente em
cada mondmero (CANEVAROLO JU-
NIOR, 2010).

Ha diversas formas de classificar
um polimero, uma delas € o comporta-
mento das cadeias poliméricas frente a
mudanca de temperatura, em gque pode
ser classificada como termoplasticos e
termorrigidos (CANEVAROLO JUNIOR,
2010).

Os termoplasticos na presenca de
determinado solvente sdo possiveis se
solubilizar, quando as interacdes em mo-
léculas do liquido as cadeias poliméricas
proporcionam uma expansdo maior do
gue o aumento da interacdo entre as ca-
deias poliméricas. Com a reducédo do
grau de interacdo entre cadeias do poli-
mero exposto a acao de um solvente efi-
caz, ganham maior liberdade de se mo-
verem umas em relacdo as outras, le-
vando em conta a desintegragéo e solu-
bilizacdo do material (CANEVAROLO
JUNIOR, 2010; SILVIA, 2006).

Figura 1. Polimeros termoplasticos e termor-
rigidos.
TERMOPLASTICO

TERMORRIGIDO

Fonte: Extraido de moodle.ead.unipar.br.

Nos termorrigidos as ligacbes séo
primarias, ndo sendo ideal para o rompi-
mento pela agédo de solventes. Quando
exposto a uma temperatura ndo altera a
sua estrutura. Porém conforme o au-
mento da temperatura os polimeros ter-
mofixos se decompdem, ndo podendo
ser fundidos ou remoldados novamente
(CANEVAROLO JUNIOR, 2010; SILVIA,
2006). A Figura 1 demonstra possiveis
interacOes do solvente com estrutura de
polimeros termoplastico e termorrigido.

Outras classificacdes sao entre sin-
tético e naturais, no grupo dos sintéticos
0S mais comuns sao polimetacrilato de
metila (acrilico), poliestireno, policloreto
de vinila (PVC), polietileno e polipropi-
leno. Em contrapartida na classe dos na-
turais a celulose, metilcelulose, quito-
sana, pectina e carboximetilcelulose séo
alguns dos mais conhecidos (CANEVA-
ROLO JUNIOR, 2010; SILVIA, 2006).

Existem trés categorizacbes de
conformacdes de estruturas poliméricas
zig-zag, cadeias de polimeros lineares,
gque nado apresentam ramificagcbes em
sua estrutura, polimeros ramificados que
apresentam ramificagbes com maior ou
menor complexidade e cadeias poliméri-
cas mais complexas, com ligagdes cru-
zadas o que proporciona diferentes pro-
priedades aos polimeros (CANEVA-
ROLO JUNIOR, 2010; SILVIA, 2006),
conforme mostra a Figura 2.

Figura 2. Diferentes cadeias poliméricas. (a)
linear, (b) ramificada, (c) reticulada, (d) em rede.

(c)
Fonte: Extraido de Demarquete, 2019.

Ramificagbes laterais diminuem as
interacdes intermoleculares, devido a di-
ficil aproximacdo de cadeias poliméri-
cas, que contribui para a redugao das
propriedades mecanicas. Porém, devido
as ligacbes cruzadas entre moléculas
(formacéao de reticulos), ocorre a obstru-
¢céo do seu deslocamento uma sobre a
outra, que proporciona grande aumento
na resisténcia mecanica, que torna, o po-
limero insolavel (MANO; MENDES,
1999).
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Os mecanismos envolvidos na
estabilizacdo da rede polimérica sado as
reacdo de condensacdo e organizacao
de radical livre que formam ligacdes
covalentes entre os poliméros incluidos
no meio reacional. No caso de reacdes
de condensacdo, o reticulador deve
conter dois grupos funcionais, mas um
pode ser monofuncional contendo um
reticulador. No sistema de radical livre, o
reticulador deve conter pelo menos duas
ligacbes duplas para se ligar com a
cadeia polimérica em cada lado (HU et
al., 2029).

Os polimeros que tém estruturas
de ligacOes cruzadas séo obtidos a partir
de moléculas poli funcionais (f = 3).
Dessa forma, os hidrogéis conhecidos
como polimeros superabsorventes sao
formados por redes poliméricas tridi-
mensionais reticuladas. Para obtencéo
de cadeias reticuladas s&o utilizadas
pequenas moléculas como formaldeido,
glutaraldeido (GA), genipina, éter
diglicidilico e N,N’'—metilenobisacrilamida
(CANEVAROLO JUNIOR, 2002; HU et
al., 2019).

1.2 Hidrogel

Hidrogéis sdo polimeros que tem
como caracteristica capacidade de ab-
sorver agua sem se dissolver, pode reter

altas quantidades de agua e solucdes
aquosas. Os hidrogéis com capacidade
de retencao até 100 vezes suas massas,
sdo considerados hidrogéis superabsor-
ventes. E importante ressaltar que os pri-
meiros estudos sobre os hidrogéis sur-
gem no ano de 1960 (DELIGKARIS et
al., 2010).

Os hidrogéis séao formados por re-
des poliméricas tridimensionais reticula-
das, unidas por ligacfes covalentes e/ou
forcas eletrostaticas. A capacidade em
absorver agua esta relacionada aos gru-
pos hidrofilicos (-OH, -CONH-, -CONH2-
e -SOs3H-) em sua estrutura, entretanto
sua capacidade de absorcdo também
depende do meio de intumescimento, da
rota de sintese e dos reagentes utiliza-
dos para a obtencao deste material (DE-
MINSKI, 2022; HAMIDI et al., 2008).

Quando o hidrogel comeca a ab-
sorver a 4gua, os grupos hidrofilicos séo
hidratados e as redes poliméricas au-
mentam o volume. As forcas osmoticas
ficam encarregadas do transporte do sol-
vente para o interior do hidrogel, que é
contrabalanceada por uma forca elastica
retrativa. Assim que estiver balanceada,
o hidrogel alcanca seu equilibrio, fa-
zendo com que o material pare de absor-
ver agua ou fluidos (YONEZAWA, 2016;
AQUADA, 2009).

Figura 3. Estrutura representativa do hidrogel quimico e fisico.

/
/

interagoes

fisicas

N

/ reticulagdes

hidrogel quimico
Fonte: Extraido de Aouada, 2009.

Os hidrogéis podem ser obtidos por
reticulagcdo quimica ou fisica (TANAKA
et al., 2023), conforme mostra a Figura
3. Os hidrogéis quimicos ndo podem ter
suas redes poliméricas dissolvidas

hidrogel fisico

guando expostos a diferentes estimulos
externos como mudancas de pH, tempe-
ratura e solucdo salina. A reticulagéo
guimica também confere caracteristicas
como excelentes propriedades térmicas,
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mecanicas, quimicas e de superficie. Por
outro lado, os hidrogéis fisicos podem
ser afetados ou ter suas estruturas mo-
dificadas por tais estimulos externos
(ALVES, 2011; AOUADA, 2009).

Os hidrogéis fisicos mostram uma
resposta reversivel a mudancas ambien-
tais, porque as interacfes secundarias
entre as cadeias poliméricas ndo sao
muito fortes. Eles s&o desordenados,
frageis e mecanicamente fracos quando
expostos a estimulos externos. Devido a
interacOes fracas, os hidrogéis fisicos
geralmente se dissolvem em solventes
organicos e agua durante o aqueci-
mento (BASHIR et al., 2020).

De acordo com sua rede polimé-
rica, pode ser formada com um ou mais
mondmeros, homopolimeros ou copoli-
meros (formados por mondomeros dife-
rentes), sendo que, pelo menos um dos
copolimeros deve ser hidrofilico (AL-
VES, 2011). Os hidrogéis podem ser ob-
tidos por matérias primas naturais (polis-
sacarideos), semissintéticos (mistura de
polissacarideos e um polimero sintético)
e sintéticos (poliacrilamida, PVC etc.)
(YONEZAWA, 2016; MOURA, 2005). De
acordo com a literatura, hidrogéis semis-
sintéticos demonstram grande potencial
de intumescimento, que pode ser um ex-
celente candidato para retencdo de agua
na agricultura (MALI et al., 2020; MENG
et al., 2019; MENDONCGCA et al., 2013).

1.3 Hidrogéis aplicados na agricultura
como condicionador de solo e libera-
cao de fertilizante

Em meio as diversas areas de apli-
cacao, destaca-se, nas ultimas décadas,
0 uso do hidrogel na agricultura. Essa
pratica tem ganhado relevancia devido
as extensas pesquisas relacionadas ao
seu desempenho na absorcéo de agua e
distribuicdo de fertilizantes, conforme a
necessidade das plantas. Sendo assim,
eles tém desempenhado um papel fun-
damental no aumento da eficiéncia da
agricultura contemporanea, que resulta
em maior rendimento, redugdo do

consumo de agua e fertilizantes, e con-
seguente otimizacdo dos lucros, minimi-
zando desperdicios (YONEZAWA, 2020;
AQOUADA, 2009; AZEVEDO et al., 2002).

A sintese de hidrogéis nano com-
positos a base de polissacarideos e zeo6-
lita fornecem resultados promissores
para o transporte e liberagao controlada
de agua, pesticidas e fertilizantes, além
de serem considerados materiais sus-
tentaveis, reduz os danos ao meio ambi-
ente e a saude humana causados por
usos indiscriminados de agroquimicos
(TANAKA et al., 2023).

O hidrogel, conforme destacado
por Azevedo et al. (2002) e Mendonga et
al. (2013), revela-se como um produto
promissor para aplicacdo na agricultura,
especialmente devido a sua capacidade
de armazenar e disponibilizar &gua para
as plantas. Um estudo conduzido por
Koupai et al. (2008) relata os efeitos do
hidrogel na retencdo de agua em solo
arenoso e no crescimento de uma planta
ornamental, contribuem para a retencao
hidrica no solo e reduz a frequéncia ne-
cessaria de irrigacao.

E importante destacar que em um
estudo realizado por Sousa et al. (2023),
mostrou que os hidrogéis a base de acri-
lamida e mesocarbo de bagaco néo
apresentam riscos com relacéo a sua to-
xicidade. Além disso, esses materiais
tém grande potencial para controlar os
sistemas de distribuicdo de macronutri-
entes, que demostra ser insumos pro-
missores para condicionadores de solo e
transportadores de nutrientes para apli-
cacao na agricultura.

A gquantidade de agua disponibili-
zada para as plantas por meio do hidro-
gel esta diretamente relacionada ao con-
tato das raizes com os granulos hidrata-
dos do material incorporado ao solo. As-
sim, a aplicacdo no solo aprimora a dis-
ponibilidade de 4gua, reduz as perdas de
nutrientes por lixiviagcdo e percolacgéo,
melhora a aeracao e drenagem do solo,
aumenta o indice de brotamento de mu-
das, acelera o desenvolvimento do
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sistema radicular e aéreo das plantas,
gue contribui significativamente para o
aumento da producédo final (YONE-
ZAWA, 2020, FONTENO, BILDERBACK
1993).

Nas ultimas décadas, o setor agri-
cola vem ganhando destaque como um
dos principais setores econémicos no
Brasil. O cultivo excessivo e a busca pela
gualidade no produto, faz com que a
busca por tecnologias e melhorias cres-
¢am, com isso, produtos com baixo
custo, ecologico, biodegradaveis, com
facil utilizacdo ganham forcas nesse se-
tor. As pesquisas relacionadas a eficién-
cia dos hidrogéis vem crescendo nos ul-
timos anos, esses estudos demonstram
gue os hidrogel para fins agricolas séo
uma vertente promissora, pois tem uma
alta capacidade em retencao de agua e
disponibilizacdo para as plantas, capaci-
dade de liberacao controlada de insumos

agricolas, além de ser biodegradaveis e
ecoldgicos, seguros para a saude, assim
minimizando os impactos ambientais.

2 OBJETIVOS

O presente trabalho tem como ob-
jetivo, sintetizar e analisar o comporta-
mento hidrofilico de hidrogéis biodegra-
daveis a base de poli (acrilamida-co-
acido acrilico), polissacarideo e caulim
para uma possivel aplicacdo na retencéo
de agua em solo.

3 MATERIAL E METODOS

3.1 Materiais

Todos os reagentes (com suas res-
pectivas especificacdes) utilizados neste
trabalho estdo mostrados no Quadro 1.

Quadro 1. Reagentes utilizados para o desenvolvimento deste trabalho.

Reagentes Pureza Massa Molecular Obtencao
(%) (g/mol)
Mondmero acrilamida 98 71,08 Dinamica
N’N metilenobisacrilamida 98 154,17 Dinamica
Cloreto de sédio 99 58,44 Dinamica
Hidréxido de sédio 97 40,00 Dinamica
Acido acrilico 99 72,06 Exodo Cientifica
Cloreto de ferro lll 97 270,30 Dinamica
Persulfato de amoénio 99 228,19 Exodo Cientifica
Goma guar 99 535,14 Exodo Cientifica
Caulim 99 258,16 Exodo Cientifica
Cloreto de bario 99 244,26 Exodo Cientifica

Fonte: Elaborado pelos autores.

3.2 Sintese dos hidrogéis superabsor-
ventes contendo polissacarideo e
caulim

Os hidrogéis de poli (4cido acrilico-
co-acrilamida), polissacarideo e duas
concentracOes diferentes de caulim O e
1% foram obtidos por meio de polimeri-
zacgdo via radical livre. Os hidrogéis fo-
ram preparados com agua deionizada
(20 mL) e neutralizado com solugao de
hidréxido de sodio (60%, 1,4 mL). Em se-
guida, adicionou-se acido acrilico con-
centrado (99%, 1 mL), goma guar (0,3 g,

1% m/V) e mantido em agitagcdo cons-
tante (5 min.). Apés este periodo, adicio-
nou-se 0,3 g de caulim (1% m/V), em se-
guida 1,05 g de AAm (3,5% m/V). O
agente de reticulacdo utilizado na sin-
tese foi N, N-metileno-bisacrilamida
(MBAAmM) (0,089 g) e por fim, foi adicio-
nado 7,6 mL de uma solucdo preparada
com 0,024 g de persulfato de amonia
como iniciador, totalizando 30 mL de so-
lugdo. A Figura 4 sumariza 0 processo
de sintese dos hidrogéis (YONEZAWA,
2020; TANAKA et al., 2023).
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Figura 4. Fluxograma da preparacéo e sintese do hidrogel.

Acido acrilico \
MBAAmM +«— Caulim

T
\— /-{

Acrilamida —— \

Fonte: Elaborado pelos autores.

A solucédo obtida foi tampada com
papel aluminio e incubada em banho
maria (70 °C, 1 hora), a fim de se obter a
polimerizacdo. Apds aquecimento, o bé-
quer contendo a solugdo permaneceu
em temperatura ambiente (24 horas).
Em seguida, os hidrogéis foram purifica-
dos por meio de dialise com agua deio-
nizada durante 5 dias (troca a cada 24
horas). Nesse processo, 0s reagentes
gue nao se polimerizaram e que nao par-
ticiparam da reagéo foram eliminados.

3.3 Grau de intumescimento (Q)

A capacidade de absorcéo dos hi-
drogéis foi analisada a partir de medidas
de grau de intumescimento em agua dei-
onizada. Dada a Equacédo 1, o grau de
intumescimento (Q) foi calculado pela
massa do hidrogel intumescido (Mt) em
tempos pré-estabelecidos e pela massa
do hidrogel seco (Ms).

Para determinacdo de Q, os hidro-
géis foram macerados e secos em estufa
com temperatura controlada de 40 °C até
a obtencdo da massa constante, como
observado na Figura 8.

Apébs essa etapa, pesou-se 0,03 g
de polimeros superabsorventes secos e
adicionou-se em pequenos saquinhos
de cha.

Q Mt . 01
= — uacao
Ms quag
E importante ressaltar que antes
das analises de intumescimento o0s

Persufato de amonia

—

1 hora no banho maria

saquinhos de cha foram pesados para
determinacao das massas seca e Umida
para se obter os valores da quantidade
de 4gua absorvida pelos saquinhos de
chd&, com o propésito de adquirir os valo-
res exatos da quantidade de agua absor-
vida pelos polimeros superabsorventes.
Em seguida, as amostras foram imersas
em 200 ml de agua deionizada e pesa-
das em periodos de tempos pré-determi-
nados por 30 min.

3.4 Grau de intumescimento em solu-
cOes salinas

O grau de intumescimento dos hi-
drogéis superabsorventes também fo-
ram avaliados em solu¢des salinas. Fo-
ram preparadas trés solugbes de NaCl
(0,05; 0,1 e 0,20 mol/L) em béquer de
250 mL. Posteriormente, foram realiza-
das a medicdo do grau de intumesci-
mento em solugcbes salinas de NaCl
(0,20 mol/L), BaClz (0,10 mol/L) e FeCls
(0,10 mol/L). O procedimento experi-
mental e a equacdao utilizada para deter-
minar o grau de intumescimento foi a
mesma descrito no Item 3.3.

3.5 Grau de intumescimento em solu-
cado de solo

Foram pesados 125 g de solo, co-
letado no terreno das Faculdades Inte-
gradas de Trés Lagoas (AEMS), foi adi-
cionado 500 mL de agua destilada e
mantido com agitacdo magnética du-
rante 30 min, apos estar completamente
misturado, a solucéo foi filtrada com um
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sistema de filtracdo a vacuo, conforme a
Figura 5. O liquido filtrado apresentou
aparéncia turva, devido as caracteristi-
cas do solo. Em seguida, as amostras de
solucdo de solo foram adicionadas em
recipientes devidamente fechadas e
acondicionadas na geladeira, para futu-
ramente serem utilizadas nas analises
de intumescimento.

Para andlise de intumescimento, a
mistura de solo filtrada foi distribuida em
seis béqueres de 250 mL. Os hidrogéis
superabsorventes secos e triturados
com 0 e 1 % de caulim, foram pesados e
transferidos para os saquinhos de cha.
Em seguida os saquinhos de cha con-
tendo as amostras foram adicionados
aos béqueres contendo a solucdo de
solo, conforme mostrado na Figura 6, e

o grau de intumescimento foi medido de
acordo com o Item 3.3.

Figura 5. Preparacdo da solu¢ao do solo.

-g"ﬁ‘- R
Fonte: Elaborado pelos autores.

Figura 6. Grau de intumescimento em solucéo de solo. (a) saquinhos
de cha contendo hidrogel superabsorvente e (b) béqueres contendo solu-

¢do de solo filtrada a vacuo.

" g

Fonte: Elaborado pelos autores.
4 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 Obtencéo e secagem dos hidro-
géis superabsorvente

A Figura 7 mostra as caracteristi-
cas fisicas antes e apds o processo de
didlise dos hidrogéis obtidos (item 3.2).
Os hidrogéis intumescidos com agua fo-
ram triturados e secos (item 3.3) para
posterior determinagéo de Q (Figura 8).

4.2 Grau de intumescimento (Q) para
os hidrogéis superabsorvente con-
tendo O e 1 % de caulim

A avaliacdo do grau de

intumescimento (Q) assume relevancia
substancial ao se considerar uma
aplicacdo no contexto agronémico para
um  determinado  material.  Este
parametro possibilita a obtencdo de
informagdes  cruciais acerca da
capacidade do hidrogel em absorver
agua, bem como solugbes nutritivas.
Neste estudo, os hidrogéis superabsor-
ventes foram submetidos a analise em
duas concentragdes distintas de caulim,
nomeadamente 0 e 1% de caulim. A
absorcdo de &gua deionizada foi
meticulosamente investigada por meio
do grau de intumescimento (Q) em
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relacdo ao tempo, enquanto o resultado
do intumescimento em equilibrio (Qeq)
foi determinado mediante a auséncia de

variacdo na massa do hidrogéis supera-
bsorventes em um intervalo de tempo
especifico de 30 min.

Figura 7. Hidrogel antes de depois de 5 dias de didlise em agua deionizada.

Antes da dialise

Fonte: Elaborado pelos autores.

Hidrogel dialisado

Ap0s 5 dias de dialise

‘ :

Figura 8. Fluxograma da secagem do hidrogel e obtenc&o do hidrogel seco.

Hidrogel macerado

Hidrogel em estufa
(40 °C)

Fonte: Elaborado pelos autores.

Na Figura 9, € possivel observar
que o grau de intumescimento aumenta
com presenca de caulim na matriz poli-
mérica. Ademais, € evidenciada uma
absorcao rapida de agua nos primeiros 2
min. de analise, independentemente da
presenca do caulim da matriz polimérica,
o grau de intumescimento foi descrito no
Item 3.3, e demonstrado na Figura 5.

Para o hidrogel composto porOe 1

Hidrogel triturado

Obtengao das amostras
de hidrogel seco

>

% de caulim, os valores de Qeq obtidos
foram de 128+4 g/g e 194+4 g/g, respec-
tivamente. O aumento do grau de intu-
mescimento dos hidrogéis superabsor-
ventes com o incremento de 1% de cau-
lim pode estar relacionado com o acrés-
cimo de grupamentos hidrofilicos dispo-
niveis na matriz polimérica em razédo do
carater hidrofilico do caulim (BRITO et
al., 2013).
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Figura 9. Grau de intumescimento em agua

deionizada para os hidrogéis 0 e 1 % de cau-

lim.
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Fonte: Elaborado pelos autores.

A Figura 10 mostra uma represen-
tacdo do intumescimento dos hidrogéis
superabsorventes.

Este resultado corrobora com

Kundakci, Uzum, Karadag (2008), em
gue a incorporagéo de uma argila do tipo
bentonita aumenta o percentual de intu-
mescimento no equilibrio dos hidrogéis
compositos analisado. Os autores Brito
et al., (2013), relatam que a presenca de
caulim na matriz do hidrogel aumenta
sua capacidade de intumescimento e
gue este resultado € devido a presenca
dos cations e anions presentes na argila
e da pressdo osmdtica entre o polimero
e a solugao externa.

Segundo Macedo (2022), baixas
concentragdes de argilas adicionadas na
matriz polimérica do hidrogel aumenta o
grau de intumescimento devido as car-
gas superficiais negativas das argilas,
tais cargas negativas provocam altas for-
cas repulsivas entre os grupos idnicos do
hidrogel, que resulta um aumento da ex-
pansédo da rede polimérica.

Figura 10. Representacdo do intumescimento dos hidrogéis superabsorventes contendo O e 1

% de caulim.

Hidrogel superabsorvente 0 %

Hidrogel superabsorvente 1 %

90; Moléculade agua
Fonte: Elaborado pelos autores.

4.3 Grau de intumescimento em meios
salinos

Os resultados do grau de intumes-
cimento em relagdo ao tempo em agua
deionizada e diferentes concentracdes
salinas de NacCl (0,05, 0,1, 0,2 mol/L),
para o hidrogel 0 e 1 % de caulim estao
demonstrados nas Figuras 11 e 12, res-
pectivamente. 6] grau de

R' Grupamentos hidrofilicos

A Caulim

intumescimento foi descrito no item 3.2,
e demostrado na Figura 7.

Observou-se que o grau de intu-
mescimento foi afetado pela presenca da
solucéo salina em comparac¢do com o in-
tumescimento em agua deionizada inde-
pendente das amostras analisadas. No-
tou-se também que com o aumento da
concentracdo de NaCl na solucédo, o
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grau de intumescimento apresentou ten-
déncia em diminuir para ambos os hidro-
géis analisados.

Figura 11. Grau de intumescimento em dife-
rentes concentragdes de NaCl para o hidrogel
colrlltoendo 0 % de Caulim.
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Fonte: Elaborado pelos autores.

Figura 12. Grau de intumescimento em dife-
rentes concentragdes de NaCl para o hidrogel
contendo 1 % de Caulim.
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Fonte: Elaborado pelos autores.

Estes resultados, corroboram com
0s resultados descritos por Garcia,
Moura e Aouada (2019), em que 0 meio
salino de intumescimento influenciou a
capacidade de absorcao de agua.

A diminuig¢éao do grau de intumesci-
mento esta relacionada com os cations
(Na*) que interagem com 0s grupamen-
tos anidnicos do caulim e da matriz poli-
mérica, formando complexos i6nicos,

esté interacéo favorece a reducao do fe-
némeno de repulsdo eletrostaticas, o
que contribui para a diminuicdo da ex-
pansao das cadeias poliméricas.

Segundo Magalhdes (2009), a re-
ducdo no intumescimento em NaCl
ocorre devido a uma diminui¢do na dife-
renca de pressao osmatica entre o gel e
a solucdo externa, em decorréncia de
uma maior forga ibnica.

Os autores Bortolin et al., (2012) e
Mahdavinia et al. (2004), descrevem
também que os cations resultantes da
dissociacdo de NaCl podem interagir
com o0s grupos carboxilicos e hidroxili-
cos, formando pares ibnicos. Conse-
guentemente, possiveis efeitos de repul-
sao eletrostatica provocados pelos gru-
pamentos sdo atenuados, dificultando a
expanséao das cadeias do hidrogel.

4.4 Grau de intumescimento em dife-
rentes meios salinos

As Figuras 13 e 14 demonstram o
grau de intumescimento do hidrogel na
presenca de 0 e 1 % de caulim em dife-
rentes solucdes salinas, NaCl, CaClz e
FeCls, com concentracdes fixas de 0,1
mol/L.

Figura 13. Grau de intumescimento em solu-
¢do 0,1 mol/L de NaCl, CaCl, e FeClz para o
hid1r¢%gel contendo 0 % de caulim.
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Fonte: Elaborado pelos autores.

Na Figura 13, o grau de intumesci-
mento para o hidrogel contendo 0 % de

AEMS I Rev. Conex&o Eletronica — Trés Lagoas, MS - Volume 21 — Nimero 1 — Ano 2024.

32



Ciéncias Exatas e da Terra,
Engenharias e Ciéncias Agrarias

EONEXAO

ELETRONICA I

caulim nos dois primeiros minutos de
analise sao 71,8; 52,4; 27,3 e 14,7 g/g
para 0s meios de intumescimento agua
deionizada, NaCl, BaCl: e FeCls, respec-
tivamente. Na Figura 14, para o hidrogel
contendo 1% de caulim, nos dois primei-
ros minutos sédo de 158,2; 37,0; 29,1 e
11,7 g/g, para os mesmos meios de intu-
mescimento (H20, NaCl, BaClz e FeCls),
respectivamente. Observa-se que o intu-
mescimento dos hidrogéis 0 e 1% ¢é afe-
tado pela carga dos céations presentes no
meio de intumescimento.

Figura 14. Grau de intumescimento em solu-
¢do 0,1 mol/L de NaCl, CaCl, e FeCl3z para o
hidrogel contendo 1 % de caulim.
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Fonte: Elaborado pelos autores.

O grau de intumescimento em solu-
céo de FeCls é significativamente menor
guando comparado com as demais solu-
cOes, pois em solucéo o FeCls se disso-
cia e produz cétions trivalentes, esta
densidade de cargas positivas promove
interacdes inter- e intramoleculares com
a matriz polimérica dos hidrogéis anali-
sados. Essa interagdo contribui para um
aumento adicional na densidade de
reticulacdes, resultando na reducdo da
guantidade de grupos hidrofilicos livres
na estrutura do hidrogel. Em outras pala-
vras, 0S grupamentos anionicos da es-
trutura dos hidrogéis interagem com o0s
cations trivalentes da solu¢ao salina pro-
vocando menor expansao das cadeias e
consequentemente menor absorgcéo de

adgua (SAKTHIVEL et al., 2018; BORTO-
LIN et al., 2012; AOUADA, 2009).

De acordo com Tanan et al. (2019),
o grau de intumescimento dos hidrogéis
diminui quando expostos em diferentes
solugdes salinas (NaCl, MgClz, CaClz e
FeCls). Os autores ainda relatam que
guanto maior a carga do cétion, menor o
intumescimento devido a formacéo de
complexos inter- e intramoleculares
resultante da interacdo dos cations mul-
tivalentes com os grupamento idnicos da
matriz do hidrogel.

Zhou et al. (2019) observaram
também que a absorcao de agua diminui
com o0 aumento da carga catidnica.
Segundo os autores, este fendmeno
pode ser explicado por uma diminuicéo
na diferenca de concentracdo de ions
dissociados e entre a concentragdo de
ions dentro dos hidrogéis, além de
aumentar a reticulacao interna (ligacoes
cruzadas) contriuindo para a diminuigéao
do inchaco dos hidrogéis. Portanto, fica
evidente que com o aumento da carga
do céation (AI** > Ca?* > Na*), maior é a
interagdo com 0s grupamentos anidni-
cos das cadeias poliméricas, proporcio-
nando uma menor expansdo das ca-
deias e menor absor¢cao de agua.

4.5 Grau de intumescimento em solu-
cao de solo

Para a analise do grau de intumes-
cimento em solucao de solo foram anali-
sados o0s hidrogéis superabsorvente
contendo 0 el % de caulim imersos em
solucéo de solo. A Figura 15 demonstra
os resultados do grau de intumescimento
em funcéo do tempo em solucéo de solo
e a Figura 16 apresenta o grau de intu-
mescimento no equilibrio em solucéo de
solo e agua deionizada.

Na Figura 15 é possivel observar
uma rapida absorcdo nos dois primeiros
minutos de analise com um grau de intu-
mescimento de -~ 77,3%6,1 g/g e
171,145,7 g/g em solucéo de solo para
os hidrogéis superabsorvente contendo
0% e 1% de caulim, respectivamente. E
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importante ressaltar também que os hi-
drogéis analisados entram em equilibrio
de intumescimento em aproximada-
mente oito minutos de andlise, resultado
importante quando se almeja sua aplica-
¢cdo na agricultura devido a sua rapida
absorcdo de agua, o grau de intumesci-
mento foi descrito no Item 3.2.

Figura 15. Grau de intumescimento em fun-
¢do do tempo em solucéo de solo.
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Fonte: Elaborado pelos autores.

Figura 16. Grau de intumescimento no equili-
brio (Qeq) dos hidrogéis em solucéo de solo
e agua deionizada com diferentes concentra-
¢bes de caulim.
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Fonte: Elaborado pelos autores.

A Figura 16 demonstra um grau de
intumescimento no equilibrio de ~
103,24+9,1 e 174,049,1 g/g em solucdo
de solo para os hidrogéis contendo O e 1
% de caulim, respectivamente. Para a
agua deionizada, o grau de

intumescimento em equilibrio foi de
128,1+4,8 e 194,6+5,3 g/g para os hidro-
géis com 0 e 1 % de caulim, respectiva-
mente.

Os hidrogéis contendo 1% de cau-
lim para ambos os meios de intumesci-
mento demonstraram ser o melhor mate-
rial em relacdo as propriedades hidrofili-
cas. Nota-se ainda que o grau de intu-
mescimento no equilibrio em solucao de
solo é menor que em agua deionizada in-
dependente das amostras analisadas.
Esta diminuicdo da absorcdo de agua
pode ser explicada pelos ions presentes
na solucdo solo, estes ions presentem
na solucéo de solo é em virtude da lixivi-
acao durante a extracdo da solucdo de
solo.

Estes resultados corroboram com
os resultados obtidos nas analises de in-
tumescimento em diferentes solucbes
salinas descritas no Item 4.3 e com os
resultados descritos por Yonezawa
(2020).

E importante destacar que mesmo
gue o intumescimento diminua em solu-
cao de solo, os resultados obtidos séao
promissores, pois é um indicio de que os
ions presentes no solo (Zn, Fe, Cu, Mn,
K, Al, entre outros) estdo presentes na
matriz do hidrogel e podem ser disponi-
bilizados para as plantas na forma de nu-
trientes.

5 CONCLUSOES

A sintese dos hidrogéis de poli
(acido acrilico-co-acrilamida), goma guar
e diferentes concentracdes de caulimO e
1 % foram obtidos com éxito. Entretanto,
foi possivel observar também que devido
ao alto grau de intumescimento os hidro-
géis, demonstram uma baixa proprie-
dade mecéanica (quebradico e fragil).
Portanto, novos estudos devem ser rea-
lizados para melhorar a propriedade do
material.

Os resultados do grau de intumes-
cimento em agua deionizada demonstra-
ram-se conforme o esperado, apresen-
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tando uma margem de intumescimento
de ~ 128+4 e 194415 g/g para os hidro-
géis contendo 0 e 1% de caulim, respec-
tivamente.

No que diz respeito ao grau de in-
tumescimento em meios salinos, obser-
VOu-se que com 0 aumento na concen-
tracdo de NaCl o grau de intumesci-
mento apresentou uma tendéncia em di-
minuir, possivelmente relacionado a
guantidade de ions livres presentes na
solucéo. Verificou-se também que o au-
mento da carga i6nica na solucao salina,
influencia diretamente na absorcédo de
agua pelos hidrogéis superabsorventes.

Os resultados da utilizagdo do hi-
drogel em solucao de solo, com relacéo
as suas caracteristicas hidrofilicas, indi-
caram uma reducdo no comportamento
de intumescimento devido a presenca de
diversas substancias idnicas no meio.
Portanto, os resultados de propriedades
hidrofilicas apresentados neste estudo
indicam claramente que os hidrogéis su-
perabsorventes sdo materiais promisso-
res e com potencial para aplicacdo na
agricultura com condicionador de solo.
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