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COMPÓSITO EM AEROGEL REFORÇADO E MÉTODO PARA 

PREPARAR UM COMPÓSITO EM AEROGEL REFORÇADO  

REFERÊNCIAS CRUZADAS AOS PEDIDOS RELACIONADOS 

[001]  Este pedido reivindica o benefício de 

prioridade dos Pedidos de Patente Norte-Americana P rovisórios 

No 62/059.555 depositado em 3 de outubro de 2014; N o 

62/118.864 depositado em 20 de fevereiro de 2015; e  N o 

62/232.945 depositado em 25 de setembro de 2015; to dos estão 

aqui incorporados por referência em sua totalidade,  com 

qualquer definição de termos no controle do present e pedido. 

ANTECEDENTES DA INVENÇÃO 

[002]  Materiais em aerogel de baixa densidade 

são amplamente considerados como os melhores isolan tes 

sólidos disponíveis. Aerogéis funcionam como isolan tes 

principalmente por minimização da condução (baixa d ensidade 

estrutural resulta na passagem tortuosa para transf erência de 

energia através da estrutura sólida), convecção (gr andes 

volumes de poro e tamanhos de poro muito pequenos r esultam na 

convecção mínima) e radiação (dopantes de absorção ou 

dispersão de IR são prontamente dispersos por toda a matriz 

de aerogel). Aerogéis podem ser utilizados em uma a mpla gama 

de aplicações, incluindo: isolamento por aqueciment o e 

resfriamento, isolamento acústico, dielétrica eletr ônica, 

aeroespacial, armazenamento e produção de energia e  

filtração. Além disso, os materiais em aerogel exib em muitas 

outras propriedades acústicas, ópticas, mecânicas e  químicas 

interessantes que os tornam abundantemente úteis em  várias 

aplicações de isolamento e não isolamento. 

DESCRIÇÃO RESUMIDA DA INVENÇÃO 

[003]  Em um aspecto geral, a presente revelação 

pode prover composições em aerogel que são duráveis  e fáceis 

de manipular, tendo desempenho favorável em ambient es 

aquosos, e que também têm combustão favorável e pro priedades  
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de autoaquecimento. Em certas realizações, a presen te 

revelação apresenta composições em aerogel que são 

composições em aerogel reforçadas que são flexíveis , 

resilientes e autossustentáveis, que têm desempenho  favorável 

em ambientes aquosos e que também têm combustão fav orável e 

propriedades de autoaquecimento. 

[004]  Em outro aspecto geral, a presente 

revelação pode prover composições em aerogel compre endendo 

uma estrutura com base em sílica e que têm as segui ntes 

propriedades: a) uma densidade de 0,60 g/cm 3 ou menos; b) uma 

condutividade térmica de 50 mW/m*K ou menos; e c) u ma 

absorção de água líquida de 40% em peso ou menos. E m certas 

realizações, as composições em aerogel da presente revelação 

têm um calor de combustão menor que 717 cal/g. Em c ertas 

realizações, as composições em aerogel da presente revelação 

têm um início de decomposição térmica de temperatur a do 

material orgânico hidrofóbico entre 300°C e 700°C. Em certas 

realizações, as composições em aerogel da presente revelação 

têm uma densidade de 0,50 g/cm 3 ou menos, 0,40 g/cm 3 ou 

menos, 0,30 g/cm 3 ou menos, 0,25 g/cm 3 ou menos, ou 0,20 g/cm 3 

ou menos. Em certas realizações, as composições em aerogel da 

presente revelação têm uma condutividade térmica de  45 mW/M*K 

ou menos, 40 mW/M*K ou menos, 35 mW/M*K ou menos, 3 0 mW/M*K 

ou menos, 25 mW/M*K ou menos, 20 mW/M*K ou menos, o u uma 

condutividade térmica entre 5 mW/M*K e 50 mW/M*K. E m certas 

realizações, as composições em aerogel da presente revelação 

têm uma absorção de água líquida de 35% em peso ou menos, 30% 

em peso ou menos, 25% em peso ou menos, 20% em peso  ou menos, 

15% em peso ou menos, ou 10% em peso ou menos. Em c ertas 

realizações, composições em aerogel da presente rev elação têm 

um calor de combustão de 650 cal/g ou menos, 600 ca l/g ou 

menos, 550 cal/g ou menos, 500 cal/g ou menos, 450 cal/g ou 

menos, 400 cal/g ou menos, ou um calor de combustão  entre 250 
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cal/g e 717 cal/g. Em certas realizações, composiçõ es em 

aerogel da presente revelação têm um início de deco mposição 

térmica da temperatura do material orgânico hidrofó bico de 

400°C ou mais alto, 450°C ou mais alto, 475°C ou ma is alto, 

500°C ou mais alto, 525°C ou mais alto, 550°C ou ma is alto, 

575°C ou mais alto, 600°C ou mais alto, ou um iníci o de 

temperatura de decomposição térmica entre 400°C e 7 00°C. Em 

uma realização preferida, as composições em aerogel  da 

presente revelação têm as seguintes propriedades: a ) uma 

densidade de 0,40 g/cm 3 ou menos; b) uma condutividade 

térmica de 40 mW/m*K ou menos; c) uma absorção de á gua 

líquida de 40% em peso ou menos; d) um calor de com bustão 

entre 140 cal/g e 600 cal/g; e e) um início de temp eratura de 

decomposição térmica entre 525°C e 700°C. Em certas  

realizações, as composições em aerogel da presente revelação 

têm uma razão de T 1-2 -T 3 de espécies de sílica entre cerca de 

0,01 e 0,5, e/ou uma razão de Q 2-3 :Q 4 de espécies de sílica 

entre cerca de 0,1 e 1,5. Em uma certa realização, as 

composições em aerogel da presente revelação são co mposição 

em aerogel reforçada, composições em aerogel reforç adas em 

fibra, ou composições de camada em aerogel. Em cert as 

realizações, composições em aerogel da presente rev elação têm 

um teor orgânico hidrofóbico entre cerca de 1% em p eso e 

cerca de 30% em peso, entre cerca de 1% em peso e c erca de 

25% em peso, entre cerca de 1% em peso e cerca de 2 0% em 

peso, entre cerca de 1% em peso e cerca de 15% em p eso, entre 

cerca de 1% em peso e cerca de 10% em peso, ou entr e cerca de 

1% em peso e cerca de 5% em peso. 

[005]  Em outro aspecto geral, a presente 

revelação pode prover um método de preparação de um a 

composição em aerogel, compreendendo: a) provisão d e uma 

solução precursora compreendendo materiais precurso res de gel 

de sílica, um solvente e opcionalmente um catalisad or; b) 
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possibilidade de os materiais precursores de gel de  sílica na 

solução precursora transformarem-se em um material ou 

composição em gel; c) extração de, pelo menos, uma parte do 

solvente do material ou da composição em gel para o bter um 

material ou composição em aerogel; d) incorporação de, pelo 

menos, um silicone com ligação hidrofóbica ao mater ial ou 

composição em aerogel por um ou ambos: i) inclusão na solução 

precursora de, pelo menos, um material precursor em  gel de 

sílica tendo, pelo menos, um grupo hidrofóbico, ou ii) 

exposição da solução precursora, composição em gel,  ou 

composição em aerogel a um agente de hidrofobização ; e e) 

tratamento térmico do material ou da composição em aerogel 

por meio da exposição do material ou da composição em aerogel 

a uma atmosfera de oxigênio reduzido a uma temperat ura acima 

de 300°C. Em certas realizações, os métodos da pres ente 

revelação incluem a exposição da composição em aero gel em uma 

atmosfera de oxigênio reduzido em temperaturas entr e 300°C e 

650°C por um período entre cerca de 30 segundos e c erca de 

200 minutos para obter uma composição em aerogel tr atada. Em 

certas realizações, os métodos da presente revelaçã o incluem 

a incorporação de um material de reforço na composi ção em 

aerogel combinando o material de reforço com a solu ção 

precursora antes ou durante a transição dos materia is 

precursores de gel de sílica na solução precursora na 

composição em gel. Em uma realização preferida, o m aterial de 

reforço compreende uma folha de material de reforço  de fibra 

contínua. Em certas realizações, os métodos da pres ente 

revelação incluem a exposição à temperatura do trat amento 

térmico da composição em aerogel sendo limitada a u ma 

temperatura abaixo de 850°C. Em certas realizações,  os 

métodos da presente revelação incluem o período tot al para 

transformar o pelo menos um gel precursor na soluçã o 

precursora em um material em gel estando dentro de um período 
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de 30 horas ou menos. Em certas realizações, os mét odos da 

presente revelação incluem a atmosfera de oxigênio reduzido 

compreendendo de 0,1% a 5% de oxigênio em volume. E m certas 

realizações, os métodos da presente revelação inclu em a etapa 

de incorporar, pelo menos, um silicone com ligação 

hidrofóbica na composição em aerogel provendo um te or 

orgânico hidrofóbico na composição em aerogel entre  cerca de 

1% em peso e cerca de 25% em peso. Em uma realizaçã o 

preferida, os métodos da presente revelação produze m uma 

composição em aerogel. Em certas realizações, os mé todos da 

presente revelação produzem uma composição em aerog el que tem 

as seguintes propriedades: a) uma densidade de 0,60  g/cm 3 ou 

menos; b) uma condutividade térmica de 50 mW/m*K ou  menos; c) 

uma absorção de água líquida de 40% em peso ou meno s; d) um 

calor de combustão entre 150 cal/g e 717 cal/g; e e ) um 

início de decomposição térmica de temperatura do ma terial 

orgânico hidrofóbico entre 300°C e 700°C. 

[006]  Em outro aspecto geral, a revelação 

pode prover um método de preparação de uma composiç ão em 

aerogel, compreendendo: a) produção de uma primeira  

composição em aerogel compreendendo, pelo menos, um  

silicone com ligação hidrofóbica; e b) exposição da  

primeira composição em aerogel a uma atmosfera de 

oxigênio reduzido a uma temperatura acima de 300°C.  Em 

outro aspecto geral, a revelação pode prover um mét odo 

compreendendo a exposição de uma primeira composiçã o em 

aerogel compreendendo, pelo menos, um silicone com 

ligação hidrofóbica a uma atmosfera de oxigênio red uzido 

a uma temperatura acima de 300°C para obter uma seg unda 

composição em aerogel. Em certas realizações, os mé todos 

da presente revelação incluem exposição do material  ou 

composição em aerogel a uma atmosfera de oxigênio 

reduzido a temperaturas entre 300°C e 650°C por um 
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período entre cerca de 30 segundos e cerca de 200 

minutos para obter um material ou uma composição em  

aerogel tratada. Em certas realizações, os métodos da 

presente revelação incluem a exposição à temperatur a do 

tratamento térmico do material ou da composição em 

aerogel sendo limitada a uma temperatura abaixo de 

850°C. Em certas realizações, os métodos da present e 

revelação incluem composições em aerogel que são 

materiais em aerogel com base em sílica. Em certas 

realizações, os métodos da presente revelação inclu em 

composições em aerogel que são composições em aerog el 

reforçadas. Em certas realizações, os métodos da 

presente revelação incluem atmosferas de oxigênio 

reduzido compreendendo de 0,1% a 5% de oxigênio em 

volume. Em certas realizações, os métodos da presen te 

revelação incluem composições em aerogel que têm um  teor 

orgânico hidrofóbico entre cerca de 1% em peso e ce rca 

de 25% em peso. Em certas realizações, os métodos d a 

presente revelação produzem composições em aerogel 

tratadas que têm hidrofobicidade melhorada em relaç ão às 

composições em aerogel antes do método de tratament o. Em 

certas realizações, os métodos da presente revelaçã o 

produzem composições em aerogel tratadas que têm um a 

absorção de água líquida inferior em relação às 

composições em aerogel antes do método de tratament o. Em 

certas realizações, os métodos da presente revelaçã o 

produzem composições em aerogel tratadas que têm um  

calor de combustão inferior em relação às composiçõ es em 

aerogel antes do método de tratamento. Em certas 

realizações, os métodos da presente revelação produ zem 

composições em aerogel tratadas que têm um início m ais 

alto de temperatura de decomposição térmica em rela ção 

às composições em aerogel antes do método de tratam ento. 
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BREVE DESCRIÇÃO DAS FIGURAS 

[007]  A figura 1 é um espectro NMR no Estado 

Sólido 29Si para exemplos de composições em aerogel da 

presente revelação. 

[008]  A figura 2 é um gráfico que representa a 

análise TGA/DSC para exemplos de composições em aer ogel da 

presente revelação. 

DESCRIÇÃO DETALHADA DA INVENÇÃO 

[009]  Os aerogéis são uma classe de materiais 

porosos com células abertas compreendendo uma estru tura de 

estruturas interligadas, com uma rede de poros corr espondente 

integrada dentro da estrutura e uma fase interstici al dentro 

da rede de poros que é principalmente constituída p or gases, 

como o ar. Os aerogéis são tipicamente caracterizad os por 

baixa densidade, alta porosidade, grande área de su perfície e 

tamanhos de poros pequenos. Os aerogéis podem ser 

distinguidos de outros materiais porosos pelas suas  

propriedades físicas e estruturais. 

[010]  Dentro do contexto da presente revelação, 

o termo “aerogel” ou “material em aerogel” se refer e a um gel 

compreendendo uma estrutura de estruturas interliga das, com 

uma rede correspondente de poros interligados integ rada 

dentro da estrutura e contendo gases, como ar, como  um meio 

intersticial disperso; e que é caracterizado pelas seguintes 

propriedades físicas e estruturais (de acordo com o  Teste de 

Porosimetria de Nitrogênio) atribuível a aerogéis: (a) um 

diâmetro médio do poro que varia de cerca de 2 nm a  cerca de 

100 nm, (b) uma porosidade de, pelo menos, 80% ou m ais e (c) 

uma área superficial de cerca de 20 m 2/g ou mais. 

[011]  Materiais em aerogel da presente 

revelação incluem, assim, quaisquer aerogéis ou out ros 

compostos de células abertas que satisfazem os elem entos de 

definição estabelecidos nos parágrafos anteriores; incluindo 
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compostos que podem ser, de outro modo, categorizad os como 

xerogéis, criogéis, ambigéis, materiais microporoso s e 

semelhantes. 

[012]  Materiais em aerogel também podem ser 

caracterizados por propriedades físicas adicionais,  

incluindo: (d) um volume de poro de cerca de 2,0 mL /g ou 

mais, preferivelmente cerca de 3,0 mL/g ou mais; (e ) uma 

densidade de cerca de 0,50 g/cc ou menos, preferive lmente 

cerca de 0,25 g/cc ou menos; e (f) pelo menos 50% d o volume 

de poro total compreendendo poros tendo um diâmetro  de poro 

entre 2 e 50 nm; embora a satisfação destas proprie dades 

adicionais não seja necessária para a caracterizaçã o de um 

composto como um material em aerogel. 

[013]  Dentro do contexto da presente revelação, 

o termo “técnicas inovadoras de processamento e ext ração” se 

refere a métodos de substituição de uma fase inters ticial 

líquida em um material em gel úmido com um gás, com o ar, em 

uma forma que cause baixo colapso de poro e baixo 

encolhimento para o enquadramento do gel. As técnic as de 

secagem, como evaporação de pressão ambiente, geral mente 

introduzem fortes pressões capilares e outras limit ações de 

transferência de massa na interface de vapor líquido da fase 

intersticial sendo evaporada ou removida. As fortes  forças 

capilares geradas por evaporação ou remoção líquida  podem 

causar encolhimento significante de poro e colapso da 

estrutura dentro do material em gel. O uso de técni cas 

inovadoras de processamento e extração durante a ex tração de 

uma fase intersticial líquida reduz os efeitos nega tivos das 

forças capilares nos poros e na estrutura de um gel  durante a 

extração de fase líquida. 

[014]  Em certas realizações, uma técnica 

inovadora de processamento e extração utiliza fluid os quase 

críticos ou supercríticos, ou condições quase críti cas ou 
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supercríticas, para extrair a fase intersticial líq uida de um 

material em gel úmido.  Isto pode ser realizado pela remoção 

da fase intersticial líquida  do ponto quase gel ou acima do 

ponto crítico do líquido ou mistura de líquidos. Cossolventes 

e trocas de solvente podem ser utilizados para otim izar o 

processo de extração de fluido quase crítico ou sup ercrítico. 

[015]  Em certas realizações, uma técnica 

inovadora de processamento e extração inclui a modi ficação da 

estrutura de gel para reduzir os efeitos irreversív eis de 

pressões capilares e outras limitações de transferê ncia de 

massa na interface de vapor líquido. Esta realizaçã o pode 

incluir o tratamento de uma estrutura de gel com um  agente de 

hidrofilização, ou outros agentes de funcionalizaçã o, que 

possibilitam uma estrutura de gel suportar ou se recuperar de 

quaisquer forças de colapso durante a extração de fase 

líquida conduzida abaixo do ponto crítico da fase 

intersticial líquida .  Esta realização também pode incluir a 

incorporação dos grupos funcionais ou elementos de estrutura 

que provêem um módulo de estrutura que é suficiente mente alto 

para suportar as, ou se recuperar das, forças de co lapso 

durante a extração de fase líquida  conduzida abaixo do ponto 

crítico da fase intersticial líquida. 

[016]  Dentro do contexto da presente revelação, 

os termos “estrutura” ou “enquadramento” se referem  à rede de 

oligômeros interligados, polímeros ou partículas co loidais 

que formam a estrutura sólida de um gel ou um aerog el. Os 

polímeros ou as partículas que formam os enquadrame ntos 

tipicamente têm um diâmetro de cerca de 100 angstro ms. 

Entretanto, os enquadramentos da presente revelação  também 

podem incluir as redes de oligômeros interligados, polímeros 

ou partículas coloidais de todos os tamanhos de diâ metro que 

formam a estrutura sólida dentro de um gel ou aerog el. Além 

disso, os termos “aerogel com base em sílica” ou “e strutura 
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com base em sílica” se referem a uma estrutura de a erogel na 

qual a sílica compreende, pelo menos, 50% (em peso)  dos 

oligômeros, dos polímeros ou das partículas coloida is que 

formam o enquadramento sólido dentro do gel ou aero gel. 

[017]  Dentro do contexto da presente revelação, 

o termo “composição em aerogel” se refere a qualque r material 

compósito que inclui material em aerogel como um co mponente 

do compósito. Exemplos de composições em aerogel in cluem, 

entre outros: compósitos de aerogel reforçados com fibra; 

compósitos em aerogel que incluem elementos aditivo s como 

opacificantes; compósitos de espuma em aerogel; com pósitos de 

polímero em aerogel; e materiais compósitos que inc orporam as 

partículas em aerogel, partículas, grânulos, gotas ou pós em 

um material sólido ou semissólido, como ligantes, r esinas, 

cimentos, espumas, polímeros ou materiais sólidos s imilares. 

[018]  Dentro do contexto da presente invenção, 

o termo “monolítico” se refere a materiais em aerog el nos 

quais uma maioria (em peso) do aerogel incluída no material 

ou na composição em aerogel está na forma de uma 

nanoestrutura em aerogel interligada unitária. Mate riais em 

aerogel monolíticos incluem materiais em aerogel qu e são 

inicialmente formados para ter um gel interligado u nitário ou 

nanoestrutura em aerogel, mas que são subsequenteme nte 

rachados, fraturados ou segmentados em nanoestrutur as em 

aerogel não unitárias. Os materiais monolíticos em aerogel 

são diferenciados dos materiais em aerogel particul ados. O 

termo “material em aerogel particulado” se refere a  materiais 

em aerogel nos quais uma maioria (em peso) do aerog el 

incluído no material em aerogel está na forma de 

particulados, partículas, grânulos, gotas ou pós, q ue podem 

ser combinados ou comprimidos juntos, mas que não p ossuem uma 

nanoestrutura em aerogel interligada entre as partí culas 

individuais. 
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[019]  Dentro do contexto da presente revelação, 

o termo “composição em aerogel reforçadas” se refer e a 

composições em aerogel que compreendem uma fase de reforço 

dentro do material em aerogel que não faz parte da estrutura 

de aerogel. A fase de reforço pode ser qualquer mat erial que 

provê maior flexibilidade, resiliência, conformabil idade ou 

estabilidade estrutural ao material em aerogel. Exe mplos de 

materiais de reforço bem conhecidos incluem, entre outros: 

materiais de reforço de espuma de célula aberta, ma teriais de 

reforço de espuma de célula fechada, membranas de c élula 

aberta, materiais de reforço em colmeia, materiais de reforço 

poliméricos e materiais de reforço de fibra, como f ibras 

discretas, materiais de tecido, materiais de não te cido, 

mantos, redes, tapetes e feltros. Adicionalmente, o s reforços 

com base em fibra podem ser combinados com um ou ma is dos 

outros materiais de reforço e podem ser orientados 

continuamente de forma completa ou nas partes prefe ridas 

limitadas da composição. 

[020]  Dentro do contexto da presente revelação, 

o termo “composição em aerogel reforçada de fibra” se refere 

a uma composição em aerogel reforçada que compreend e um 

material de reforço de fibra como uma fase de refor ço. 

Exemplos de materiais de reforço de fibra incluem, entre 

outros, fibras discretas, materiais de tecido, mate riais de 

não tecido, mantos, redes, tapetes, feltros ou comb inações 

destes. Materiais de reforço de fibra podem compree nder uma 

gama de materiais, incluindo, entre outros: Poliést eres, 

tereftalatos de poliolefina, naftalato de polietile no, 

policarbonatos (exemplos Rayon, Nylon), algodão, (p or 

exemplo, lycra fabricada pela DuPont), carbono (por  exemplo, 

grafite), poliacrilonitrila (PAN), PAN oxidado, PAN S tratados 

por calor não carbonizados (como os fabricados pela  SGL), 

material com base em fibra de vidro (como vidro S, vidro 901, 
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vidro 902, vidro 475, vidro E) fibras com base em s ílica como 

quartzo (por exemplo, Quartzel fabricado pela Saint -Gobain), 

Q-felt (fabricado pela Johns Manville), Saffil (fab ricado 

pela Saffil), Durablanket (fabricado pela Unifrax) e outras 

fibras de sílica, Duraback (fabricado pela Carborun dum), 

fibras de poliaramida como Kevlar, Nomex, Sontera ( todas 

fabricadas pela DuPont), Conex (fabricado pela Taij in), 

poliolefinas como Tyvek (fabricado pela DuPont), Dy neema 

(fabricado pela DSM), Spectra (fabricado pela Honey well), 

outras fibras de polipropileno como Typar, Xavan (a mbas 

fabricadas pela DuPont), fluoropolímeros como PTFE com nomes 

comerciais como Teflon (fabricado pela DuPont), Gor etex 

(fabricado pela W.L. GORE), fibras de carboneto de silicone 

como Nicalon (fabricada pela COI Ceramics), fibras de 

cerâmica como Nextel (fabricada pela 3M), polímeros  

acrílicos, fibras de lã, seda, cânhamo, couro, camu rça, 

fibras PBO—Zylon (fabricadas pela Tyobo), material de cristal 

líquido como Vectan (fabricado pela Hoechst), fibra  Cambrelle 

(fabricada pela DuPont), poliuretanos, poliamidas, fibras de 

madeira, boro, alumínio, ferro, fibras de aço inoxi dável e 

outros termoplásticos como PEEK, PES, PEI, PEK, PPS . 

[021]  Dentro do contexto da presente revelação, 

os termos “malha de aerogel” ou “composição de malh a de 

aerogel” se referem a composições em aerogel reforç adas com 

uma folha contínua de material de reforço. As compo sições de 

malha de aerogel podem ser diferenciadas de outra c omposição 

em aerogel reforçada que é reforçada com uma fibra não 

contínua ou rede de espuma, como aglomerados separa dos ou 

amontoados de materiais de fibra. As composições de  malha de 

aerogel são particularmente úteis para aplicações q ue exigem 

flexibilidade, visto que elas são altamente confort áveis e 

podem ser utilizadas como uma malha para cobrir as 

superfícies de geometria complexa ou simples, enqua nto também 
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retêm as excelentes propriedades de isolamento térm ico de 

aerogéis. As composições de malha de aerogel e comp osições em 

aerogel reforçadas em fibra similares são descritas  no pedido 

de patente norte-americana publicado 2002/0094426 ( parágrafos 

12-16, 25-27, 38-58, 60-88), que está incorporado n o presente 

documento por referência de acordo com as seções e parágrafos 

individualmente mencionados. 

[022]  Dentro do contexto da presente revelação, 

o termo “gel úmido” se refere a um gel no qual a fa se 

intersticial móvel dentro da rede de poros interlig ados é 

principalmente compreendida por uma fase líquida co mo um 

solvente convencional, gases liquefeitos como dióxi do de 

carbono líquido, ou uma combinação destes. Aerogéis  

tipicamente exigem a produção inicial de um gel úmi do, 

seguido pelo processamento e extração inovadores pa ra 

substituir a fase líquida intersticial móvel no gel  com ar. 

Exemplos de géis úmidos incluem, entre outros: álco ois-gel, 

hidrogéis, géis de cetona, géis de carbono e quaisq uer outros 

géis úmidos conhecidos pelos técnicos no assunto. 

[023]  Dentro do contexto da presente revelação, 

os termos “aditivo” ou “elemento aditivo” se refere m a 

materiais que podem ser adicionados a uma composiçã o em 

aerogel antes, durante ou após a produção do aeroge l. 

Aditivos podem ser adicionados para alterar ou melh orar as 

propriedades desejáveis em um aerogel, ou para comb ater as 

propriedades indesejáveis em um aerogel. Aditivos s ão 

tipicamente adicionados a um material em aerogel an tes ou 

durante a gelificação. Exemplos de aditivos incluem , entre 

outros: microfibras, excipientes, agentes de reforç o, 

estabilizadores, espessantes, compostos elásticos, 

opacificantes, compostos de coloração ou pigmentaçã o, 

compostos absorventes de radiação, compostos reflet ores de 

radiação, inibidores de corrosão, componentes termi camente 
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condutores, materiais de mudança de fase, regulador es de pH, 

reguladores redox, mitigadores HCN, mitigadores sem  gás, 

compostos eletricamente condutores, compostos eletr icamente 

dielétricos, compostos magnéticos, componentes de b loqueio 

por radar, enrijecedores, agentes antiencolhimento e outros 

aditivos de aerogel conhecidos pelos técnicos no as sunto. 

Outros exemplos de aditivos incluem extintores de f umaça e 

extintores de incêndio. O Pedido de Patente Norte-A mericana 

Publicado 20070272902 A1 (Parágrafos [0008] e [0010 ]-[0039]) 

inclui ensinamentos de extintores de fumaça e extin tores de 

incêndio e está incorporado no presente documento p or 

referência de acordo com os parágrafos individualme nte 

mencionados. 

[024]  Dentro do contexto da presente revelação, 

os termos “flexível” e “flexibilidade” se referem à  

capacidade de um material ou uma composição em aero gel de ser 

inclinado ou flexionado sem falha macroestrutural. 

Preferivelmente, as composições em aerogel da prese nte 

revelação são capazes de inclinarem, pelo menos, 5° , pelo 

menos, 25°, pelo menos, 45°, pelo menos, 65°, ou, p elo menos, 

85° sem falha macroscópica; e/ou têm um raio de inc linação 

menor que 4 pés, menor que 2 pés, menor que 1 pé, m enor que 6 

polegadas, menor que 3 polegadas, menor que 2 poleg adas, 

menor que 1 polegada, ou menor que ½ polegada sem f alha 

macroscópica. Do mesmo modo, os termos “altamente f lexível” 

ou “alta flexibilidade” se referem a materiais ou c omposições 

em aerogel capazes de inclinar, pelo menos, 90° e/o u têm um 

raio de inclinação menor que ½ polegada sem falha 

macroscópica. Além disso, os termos “flexível class ificado” e 

“classificado como flexível” se referem a materiais  ou 

composições em aerogel que podem ser classificados como 

flexíveis, de acordo com a norma de classificação A STM C1101 

(ASTM International, West Conshohocken, PA). 
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[025]  Materiais ou composições em aerogel da 

presente revelação podem ser flexíveis, altamente f lexíveis 

e/ou flexíveis classificados. Materiais ou composiç ões em 

aerogel da presente revelação também podem ser dobr áveis. 

Dentro do contexto da presente revelação, os termos  

“dobrável” e “elasticidade” se referem à capacidade  de um 

material ou composição em aerogel ser inclinado ou flexionado 

a 90° ou mais com um raio de curvatura de cerca de 4 

polegadas ou menos, sem falha macroscópica. Um mate rial ou 

uma composição em aerogel da presente revelação é 

preferivelmente flexível, de modo que a composição seja não 

rígida e possa ser aplicada e adaptada a superfície s ou 

objetos tridimensionais, ou pré-formada em uma vari edade de 

formatos e configurações para simplificar a instala ção ou 

aplicação. 

[026]  Dentro do contexto da presente revelação, 

os termos “resiliente” e “resiliência” se referem à  

capacidade de um material ou uma composição em aero gel de, 

pelo menos parcialmente, retornar a uma forma ou di mensão 

original seguindo a deformação através da compressã o, flexão 

ou inclinação. A resiliência pode ser completa ou p arcial e 

pode ser expressa em termos de retorno de porcentag em. Um 

material ou uma composição em aerogel da presente r evelação 

preferivelmente tem uma resiliência maior que 25%, maior que 

50%, maior que 60%, maior que 70%, maior que 75%, m aior que 

80%, maior que 85%, maior que 90%, ou maior que 95%  de 

retorno a uma forma ou dimensão original seguindo u ma 

deformação. Do mesmo modo, os termos “resiliente 

classificado” e “classificado como resiliente” se r eferem a 

materiais ou composições em aerogel da presente rev elação que 

podem ser classificados como resilientes flexíveis de acordo 

com a norma de classificação ASTM C1101 (ASTM Inter national, 

West Conshohocken, PA). 
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[027]  Dentro do contexto da presente revelação, 

o termo “autossustentável” se refere à capacidade d e um 

material ou uma composição em aerogel ser flexível e/ou 

resiliente com base principalmente nas propriedades  físicas 

do aerogel e qualquer fase de reforço na composição  em 

aerogel. Materiais ou composições em aerogel 

autossustentáveis da presente revelação podem ser 

diferenciados de outros materiais em aerogel, como 

revestimentos, que dependem de um substrato subjace nte para 

prover flexibilidade e/ou resiliência ao material. 

[028]  Dentro do contexto da presente revelação, 

o termo “encolhimento” se refere à razão de: 1) a d iferença 

entre a densidade final medida do material ou compo sição em 

aerogel seco e a densidade alvo calculada do conteú do sólido 

na solução precursora em sol-gel, em relação a 2) a  densidade 

alvo calculada do conteúdo sólido na solução precur sora em 

sol-gel. O encolhimento pode ser calculado pela seg uinte 

equação: Encolhimento = [Densidade final (g/cm 3) - Densidade 

alvo (g/cm 3)]/[Densidade alvo (g/cm 3)]. Preferivelmente, o 

encolhimento de um material em aerogel da presente revelação 

é preferivelmente 50% ou menos, 25% ou menos, 10% o u menos, 

8% ou menos, 6% ou menos, 5% ou menos, 4% ou menos,  3% ou 

menos, 2% ou menos, 1% ou menos, 0,1% ou menos, cer ca de 

0,01% ou menos, ou em uma faixa entre quaisquer doi s desses 

valores. 

[029]  Dentro do contexto da presente revelação, 

os termos “condutividade térmica” e “TC” se referem  a uma 

medição da capacidade de um material ou uma composi ção 

transferir calor entre as duas superfícies em qualq uer lado 

do material ou composição, com uma diferença de tem peratura 

entre as duas superfícies. A condutividade térmica é 

especificamente medida como a energia de calor tran sferida 

por unidade de tempo e por unidade de área superfic ial, 
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dividida pela diferença de temperatura. É tipicamen te 

registrado em unidades SI como mW/m*K (miliwatts po r metro * 

Kelvin). A condutividade térmica de um material pod e ser 

determinada por métodos conhecidos na técnica, incl uindo, 

entre outros: Método de Teste para Propriedades de 

Transmissão Térmica no Estado Estável por Meio do A parelho 

Medidor de Fluxo de Calor (ASTM C518, ASTM Internat ional, 

West Conshohocken, PA); um Método de Teste para Med ições de 

Fluxo de Calor no Estado Estável e Propriedades de 

Transmissão Térmica por Meios do Aparelho de Chapa Quente 

Protegida (ASTM C177, ASTM International, West Cons hohocken, 

PA); um Método de Teste para Propriedades de Transf erência de 

Calor no Estado Estável do Isolamento de Tubo (ASTM  C335, 

ASTM International, West Conshohocken, PA); um Test e de 

Condutividade Térmica do Aquecedor Fino (ASTM C1114 , ASTM 

International, West Conshohocken, PA); Determinação  da 

resistência térmica por meios da chapa quente prote gida e 

métodos do medidor de fluxo de calor (EN 12667, Bri tish 

Standards Institution, Reino Unido); ou Determinaçã o das 

propriedades relacionadas e da resistência térmica no estado 

estável – aparelho de chapa quente protegida (ISO 8 203, 

Organização Internacional de Normalização, Suíça). Dentro do 

contexto da presente revelação, as medições de cond utividade 

térmica são adquiridas de acordo com as normas ASTM  C177 em 

uma temperatura de cerca de 37,5°C na pressão atmos férica e 

uma compressão de cerca de 2 psi, a menos que decla rado em 

contrário. Preferivelmente, materiais ou composiçõe s em 

aerogel da presente revelação têm uma condutividade  térmica 

de cerca de 50 mW/mK ou menos, cerca de 40 mW/mK ou  menos, 

cerca de 30 mW/mK ou menos, cerca de 25 mW/mK ou me nos, cerca 

de 20 mW/mK ou menos, cerca de 18 mW/mK ou menos, c erca de 16 

mW/mK ou menos, cerca de 14 mW/mK ou menos, cerca d e 12 mW/mK 
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ou menos, cerca de 10 mW/mK ou menos, cerca de 5 mW /mK ou 

menos, ou em uma faixa entre dois desses valores. 

[030]  Dentro do contexto da presente revelação, 

o termo “densidade” se refere a uma medição da massa por 

unidade de volume de um material ou composição em a erogel. O 

termo “densidade” geralmente se refere à verdadeira  densidade 

de um material em aerogel, bem como à densidade volumosa de 

uma composição em aerogel. A densidade é tipicament e 

registrada como kg/m 3 ou g/cc. A densidade de um material ou 

uma composição em aerogel pode ser determinada por métodos 

conhecidos na técnica, incluindo, entre outros: Mét odo de 

Teste Padrão para Dimensões e Densidade de Bloco Pr é-formado 

e Isolamento térmico do tipo placa (ASTM C303, ASTM  

International, West Conshohocken, PA); Métodos de T este 

Padrão para Espessura e Densidade de Malha ou Manta s de 

Isolamentos Térmicos (ASTM C167, ASTM International , West 

Conshohocken, PA); ou Determinação da densidade evi dente do 

isolamento de tubo pré-formado (ISO 18098, Organiza ção 

Internacional de Normalização, Suíça). Dentro do co ntexto da 

presente revelação, as medições de densidade são ad quiridas 

de acordo com as normas ASTM C167, a menos que decl arado em 

contrário. Preferivelmente, materiais ou composiçõe s em 

aerogel da presente revelação têm uma densidade de cerca de 

0,60 g/cc ou menos, cerca de 0,50 g/cc ou menos, ce rca de 

0,40 g/cc ou menos, cerca de 0,30 g/cc ou menos, ce rca de 

0,25 g/cc ou menos, cerca de 0,20 g/cc ou menos, ce rca de 

0,18 g/cc ou menos, cerca de 0,16 g/cc ou menos, ce rca de 

0,14 g/cc ou menos, cerca de 0,12 g/cc ou menos, ce rca de 

0,10 g/cc ou menos, cerca de 0,05 g/cc ou menos, ce rca de 

0,01 g/cc ou menos, ou em uma faixa entre dois dess es 

valores. 

[031]  Dentro do contexto da presente revelação, 

o termo “hidrofobicidade” se refere a uma medição d a 
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capacidade de um material ou composição em aerogel repelir a 

água. 

[032]  A hidrofobicidade de um material ou uma 

composição em aerogel pode ser expressa em termos d a absorção 

de água líquida. Dentro do contexto da presente rev elação, o 

termo “absorção de água líquida” se refere a uma me dição do 

potencial de um material ou uma composição em aerog el 

absorver ou, de outro modo, reter a água líquida. A  absorção 

de água líquida pode ser expressa como uma porcenta gem (em 

peso ou em volume) de água que é absorvida ou, de o utro modo, 

retida por um material ou uma composição em aerogel  quando 

exposto à água líquida sob certas condições de medi ção. A 

absorção de água líquida de um material ou uma comp osição em 

aerogel pode ser determinada por métodos conhecidos  na 

técnica, incluindo, entre outros: Método de Teste P adrão para 

Determinar as Características de Retenção de Água 

(Repelência) do Isolamento de Vidro Fibroso (ASTM C 1511, ASTM 

International, West Conshohocken, PA); Método de Te ste Padrão 

para Absorção de Água por Imersão dos Materiais de Isolamento 

Térmico (ASTM C1763, ASTM International, West Consh ohocken, 

PA); Produtos de isolamento térmico para aplicações  de 

construção: Determinação de absorção de água em cur to prazo 

por imersão parcial (EN 1609, British Standards Ins titution, 

Reino Unido). Dentro do contexto da presente revela ção, as 

medições de absorção de água líquida são adquiridas  de acordo 

com as normas ASTM C1511, sob pressão e temperatura  

ambientes, a menos que declarado em contrário. 

Preferivelmente, materiais ou composições em aeroge l da 

presente revelação podem ter uma absorção de água l íquida de 

acordo com ASTM C1511 de cerca de 100% em peso ou m enos, 

cerca de 80% em peso ou menos, cerca de 60% em peso  ou menos, 

cerca de 50% em peso ou menos, cerca de 40% em peso  ou menos, 

cerca de 30% em peso ou menos, cerca de 20% em peso  ou menos, 
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cerca de 15% em peso ou menos, cerca de 10% em peso  ou menos, 

cerca de 8% em peso ou menos, cerca de 3% em peso o u menos, 

cerca de 2% em peso ou menos, cerca de 1% em peso o u menos, 

cerca de 0,1% em peso ou menos, ou em uma faixa ent re dois 

desses valores. Materiais ou composições em aerogel  da 

presente revelação podem ter uma absorção de água l íquida de 

acordo com ASTM C1763 de cerca de 100% em peso/vol ou menos, 

cerca de 80% em peso ou menos, cerca de 60% em peso  ou menos, 

cerca de 50% em peso ou menos, cerca de 40% em peso  ou menos, 

cerca de 30% em peso ou menos, cerca de 20% em peso  ou menos, 

cerca de 15% em peso ou menos, cerca de 10% em peso  ou menos, 

cerca de 8% em peso ou menos, cerca de 3% em peso o u menos, 

cerca de 2% em peso ou menos, cerca de 1% em peso o u menos, 

cerca de 0,1% em peso ou menos, ou em uma faixa ent re dois 

desses valores. Um material ou uma composição em ae rogel que 

tem absorção de água líquida melhorada em relação a  outro 

material ou composição em aerogel terá uma porcenta gem 

inferior de absorção/retenção de água líquida em re lação aos 

materiais ou às composições em aerogel de referênci a. 

[033]  A hidrofobicidade de um material ou uma 

composição em aerogel pode ser expressa em termos d a absorção 

do vapor de água. Dentro do contexto da presente re velação, o 

termo “absorção do vapor de água” se refere a uma m edição do 

potencial de um material ou uma composição em aerog el para 

absorver vapor de água. A absorção do vapor de água  pode ser 

expressa como uma porcentagem (em peso) de água que  é 

absorvida ou, de outro modo, retida por um material  ou uma 

composição em aerogel quando exposta ao vapor de ág ua sob 

certas condições de medição. A absorção do vapor de  água de 

um material ou uma composição em aerogel pode ser d eterminada 

pelos métodos conhecidos na técnica, incluindo, ent re outros: 

Método de Teste Padrão para Determinar a Sorção do Vapor de 

Água de Isolamento de Fibra Mineral Sem Acabamento (ASTM 
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C1104, ASTM International, West Conshohocken, PA). Dentro do 

contexto da presente revelação, as medições de abso rção do 

vapor de água são adquiridas de acordo com as norma s ASTM 

C1104, sob pressão e temperatura ambientes, a menos  que 

declarado em contrário. Preferivelmente, materiais ou 

composições em aerogel da presente revelação podem ter uma 

absorção do vapor de água de cerca de 50% em peso o u menos, 

cerca de 40% em peso ou menos, cerca de 30% em peso  ou menos, 

cerca de 20% em peso ou menos, cerca de 15% em peso  ou menos, 

cerca de 10% em peso ou menos, cerca de 8% em peso ou menos, 

cerca de 3% em peso ou menos, cerca de 2% em peso o u menos, 

cerca de 1% em peso ou menos, cerca de 0,1% em peso  ou menos, 

ou em uma faixa entre dois desses valores. Um mater ial ou uma 

composição em aerogel que tem absorção melhorada do  vapor de 

água em relação a outro material ou composição em a erogel 

terá uma porcentagem inferior de absorção/retenção do vapor 

de água em relação aos materiais ou às composições em aerogel 

de referência. 

[034]  A hidrofobicidade de um material ou uma 

composição em aerogel pode ser expressa pela mediçã o do 

ângulo de contato de equilíbrio de uma gota de água  na 

interface com a superfície do material. Materiais o u 

composições em aerogel da presente revelação podem ter um 

ângulo de contato de água de cerca de 90° ou mais, cerca de 

120° ou mais, cerca de 130° ou mais, cerca de 140° ou mais, 

cerca de 150° ou mais, cerca de 160° ou mais, cerca  de 170° 

ou mais, cerca de 175° ou mais, ou em uma faixa ent re dois 

desses valores. 

[035]  Dentro do contexto da presente revelação, 

os termos “calor de combustão” e “HOC” se referem a  uma 

medição da quantidade de energia de calor liberada na 

combustão de um material ou uma composição em aerog el. O 

calor de combustão é tipicamente registrado em calo rias de 
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energia de calor liberado por grama de material ou composição 

em aerogel (cal/g), ou como megajoules de energia d e calor 

liberado por quilograma de material ou composição e m aerogel 

(MJ/kg). O calor de combustão de um material ou com posição 

pode ser determinado por métodos conhecidos na técn ica, 

incluindo, entre outros: Reação a testes de fogo pa ra 

produtos - Determinação do calor de combustão bruto  (valor 

calorífico) (ISO 1716, Organização Internacional de  

Normalização, Suíça). Dentro do contexto da present e 

revelação, as medições do calor de combustão são ad quiridas 

de acordo com as condições comparáveis com as norma s ISO 

1716, a menos que declarado em contrário. Preferive lmente, as 

composições em aerogel da presente revelação podem ter um 

calor de combustão de cerca de 750 cal/g ou menos, cerca de 

717 cal/g ou menos, cerca de 700 cal/g ou menos, ce rca de 650 

cal/g ou menos, cerca de 600 cal/g ou menos, cerca de 575 

cal/g ou menos, cerca de 550 cal/g ou menos, cerca de 500 

cal/g ou menos, cerca de 450 cal/g ou menos, cerca de 400 

cal/g ou menos, cerca de 350 cal/g ou menos, cerca de 300 

cal/g ou menos, cerca de 250 cal/g ou menos, cerca de 200 

cal/g ou menos, cerca de 150 cal/g ou menos, cerca de 100 

cal/g ou menos, cerca de 50 cal/g ou menos, cerca d e 25 cal/g 

ou menos, cerca de 10 cal/g ou menos, ou em uma fai xa entre 

dois desses valores. Uma composição em aerogel que tem um 

calor de combustão melhorado em relação a outra com posição em 

aerogel terá um valor de calor de combustão inferio r, em 

relação às composições em aerogel de referência. 

[036]  Dentro do contexto da presente revelação, 

os termos “início de decomposição térmica de materi al 

orgânico hidrofóbico”, “início de decomposição térm ica” e 

“T d” se referem a uma medição da temperatura mais baix a de 

calor ambiental na qual as rápidas reações exotérmi cas da 

decomposição de material orgânico hidrofóbico apare cem dentro 
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de um material ou uma composição. O início de decom posição 

térmica de um material ou uma composição pode ser m edido 

utilizando a análise termogravimétrica (TGA). A cur va TGA de 

um material representa a perda de peso (% em massa)  de um 

material, conforme é exposto a um aumento na temper atura 

circundante. O início de decomposição térmica de um  material 

pode estar correlacionado com o ponto de intersecçã o das 

seguintes linhas tangentes da curva TGA: uma linha tangente 

para a linha base da curva TGA e uma linha tangente  para a 

curva TGA no ponto de declive máximo durante o even to de 

rápida decomposição relacionado à decomposição de m aterial 

orgânico hidrofóbico. Dentro do contexto da present e 

revelação, as medições do início de decomposição té rmica de 

material orgânico hidrofóbico são adquiridas utiliz ando 

análise TGA, conforme provido neste parágrafo, a me nos que 

declarado em contrário. 

[037]  O início de decomposição térmica de um 

material também pode ser medido utilizando a anális e de 

calorimetria de varredura do diferencial (DSC, diff erential 

scanning calorimetry). A curva DSC de um material r epresenta 

a energia de calor (mW/mg) liberada por um material , conforme 

é exposto a um aumento gradual na temperatura circu ndante. O 

início de temperatura de decomposição térmica de um  material 

pode estar correlacionado com o ponto na curva DSC em que o ∆ 

mW/mg (mudança na emissão da energia de calor) aume nta 

maximamente, indicando, assim, a produção de calor exotérmica 

do material em aerogel. Dentro do contexto da prese nte 

revelação, as medições de início de decomposição té rmica 

utilizando DSC são adquiridas utilizando uma taxa d e rampa de 

temperatura de 20°C/min ou menos, a menos que decla rado em 

contrário. 

[038]  Preferivelmente, materiais ou composições 

em aerogel da presente revelação têm um início de 
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decomposição térmica de cerca de 100°C ou mais, cer ca de 

150°C ou mais, cerca de 200°C ou mais, cerca de 250 °C ou 

mais, cerca de 300°C ou mais, cerca de 350°C ou mai s, cerca 

de 400°C ou mais, cerca de 450°C ou mais, cerca de 500°C ou 

mais, cerca de 550°C ou mais, cerca de 600°C ou mai s, cerca 

de 650°C ou mais, cerca de 700°C ou mais, cerca de 750°C ou 

mais, cerca de 800°C ou mais, ou em uma faixa entre  dois 

desses valores. Um material ou uma composição em ae rogel que 

tem um início de decomposição térmica melhorado em relação a 

outro material ou composição em aerogel terá um iní cio mais 

alto de temperatura de decomposição térmica em rela ção ao 

material ou composição em aerogel de referência. 

[039]  Dentro do contexto da presente revelação, 

o termo “temperatura de autoaquecimento” se refere a uma 

medição da temperatura mais baixa do calor ambienta l no qual 

as reações exotérmicas aparecem sob condições espec íficas de 

medição dentro de um sistema de isolamento, como um  sistema 

de isolamento compreendendo um material ou uma comp osição em 

aerogel. Dentro do contexto da presente revelação, medições 

da temperatura de autoaquecimento de um sistema de isolamento 

são medidas de acordo com o seguinte procedimento, a menos 

que especificado em contrário: a) provisão de um si stema de 

isolamento que é geometricamente cúbico com uma dim ensão de 

20 mm em cada lado; b) colocação de um dispositivo de medição 

do termopar no centro do sistema de isolamento; e c ) 

exposição do sistema de isolamento a uma série de 

temperaturas crescentes até um evento exotérmico de  

autoaquecimento ocorrer, que é indicado pela temper atura do 

dispositivo de medição do termopar excedendo a temp eratura de 

exposição térmica externa da amostra por uma quanti dade 

significativa o suficiente para indicar um evento e xotérmico 

de autoaquecimento dentro do sistema de isolamento.  

Preferivelmente, materiais ou composições em aeroge l da 
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presente revelação têm uma temperatura de autoaquec imento de 

cerca de 100°C ou mais, cerca de 150°C ou mais, cer ca de 

200°C ou mais, cerca de 250°C ou mais, cerca de 300 °C ou 

mais, cerca de 350°C ou mais, cerca de 400°C ou mai s, cerca 

de 450°C ou mais, cerca de 500°C ou mais, cerca de 550°C ou 

mais, cerca de 600°C ou mais, cerca de 650°C ou mai s, cerca 

de 700°C ou mais, cerca de 750°C ou mais, cerca de 800°C ou 

mais, ou em uma faixa entre dois desses valores. Um  material 

ou uma composição em aerogel que tem uma temperatur a de 

autoaquecimento melhorada em relação a outro materi al ou 

composição em aerogel terá uma temperatura de autoa quecimento 

mais alta em relação ao material ou à composição em  aerogel 

de referência. 

[040]  Aerogéis são descritos como uma estrutura 

de estruturas interligadas que são mais geralmente 

compreendidas por oligômeros interligados, polímero s ou 

partículas coloidais. Uma estrutura de aerogel pode  ser feita 

de uma gama de materiais precursores, incluindo: ma teriais 

precursores inorgânicos (como precursores utilizado s na 

produção de aerogéis com base em sílica); materiais  

precursores orgânicos (tais precursores utilizados na 

produção de aerogéis com base em carbono); materiai s 

precursores inorgânicos/orgânicos híbridos; e combi nações 

destes. Dentro do contexto da presente revelação, o  termo 

“aerogel de amálgama” se refere a um aerogel produz ido de uma 

combinação de dois ou mais diferentes precursores e m gel. 

[041]  Aerogéis inorgânicos são geralmente 

formados de materiais de óxido metálico ou alcóxido  de metal. 

Os materiais de óxido metálico ou alcóxido de metal  podem ser 

com base nos óxidos ou alcóxidos de qualquer metal que pode 

formar óxidos. Tais metais incluem, entre outros: s ilicone, 

alumínio, titânio, zircônio, háfnio, ítrio, vanádio , cério e 

semelhantes. Aerogéis de sílica inorgânicos são 
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tradicionalmente feitos através da hidrólise e cond ensação de 

alcóxidos com base em sílica (como tetraetoxisilano ), ou 

através de gelificação de ácido silícico ou vidro d e água. 

Outros materiais precursores inorgânicos relevantes  para 

síntese de aerogel com base em sílica incluem, entr e outros: 

silicatos de metal como silicato de sódio ou silica to de 

potássio, alcoxisilanos, alcoxisilanos parcialmente  

hidrolisados (TEOS), TEOS parcialmente hidrolizados , 

polímeros condensados de TEOS, tetrametoxilsilano ( TMOS), 

TMOS parcialmente hidrolisado, polímeros condensado s de TMOS, 

tetra-n-propoxisilano, polímeros parcialmente hidro lisados 

e/ou condensados de tetra-n-propoxisilano, polietil silicatos, 

polietilsilicatos parcialmente hidrolisados, 

alquilalcoxissilanos monoméricos, bis-trialcoxialqu ila ou 

arilsilanos, silsesquioxanos poliédricos, ou combin ações 

destes. 

[042]  Em certas realizações da presente 

revelação, TEOS pré-hidrolisados, como Silbond H-5 (SBH5, 

Silbond Corp), que é hidrolisado com uma razão de á gua/sílica 

de cerca de 1,9-2, pode ser utilizado como comercia lmente 

disponível ou pode ser ainda hidrolisado antes da 

incorporação no processo de gelificação. TEOS ou TM OS 

parcialmente hidrolisados, como polietilsilicato (S ilbond 40) 

ou polimetilsilicato, também pode ser utilizado com o 

comercialmente disponível ou pode ser, ainda, hidro lisado 

antes da incorporação ao processo de gelificação. 

[043]  Aerogéis inorgânicos também podem incluir 

precursores em gel que compreendem, pelo menos, um grupo 

hidrofóbico, como alcóxidos de alquil-metal, alcóxi dos de 

cicloalquil-metal e alcóxido de aril-metal, que pod e 

transmitir ou melhorar certas propriedades no gel c omo 

estabilidade e hidrofobicidade. Aerogéis de sílica inorgânica 

podem especificamente incluir precursores hidrofóbi cos como 
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alquilsilanos ou arilsilanos. Precursores em gel hi drofóbicos 

podem ser utilizados como materiais precursores pri mários 

para formar a estrutura de um material em gel. Entr etanto, 

precursores hidrofóbicos em gel são mais geralmente  

utilizados como coprecursores em combinação com sim ples 

alcóxidos de metal na formação de aerogéis de amálg ama. 

Materiais precursores inorgânicos hidrofóbicos para  síntese 

de aerogel com base em sílica incluem, entre outros : trimetil 

metoxissilano [TMS], dimetil dimetoxisilano [DMS], 

metiltrimetoxisilano [MTMS], trimetil-etoxisilano, dimetil 

dietoxisilano [DMDS], metiltritoxissilano [MTES], e til 

trietoxissilano [ETES], dietil dietoxisilano, etil 

trietoxissilano, propil trimetoxissilano, propil-

trietoxisilano, fenil-trimetoxisilano, fenil-trieto xisilano 

[PhTES], hexametildisilazano e hexaetildisilazano e  

semelhantes. 

[044]  Aerogéis também podem ser tratados para 

transmitir ou melhorar a hidrofobicidade. O tratame nto 

hidrofóbico pode ser aplicado a uma solução sol-gel , um gel 

úmido antes da extração de fase líquida, ou em um a erogel 

subsequente à extração de fase líquida. O tratament o 

hidrofóbico é especialmente comum na produção de ae rogéis de 

óxido metálico, como aerogéis de sílica. Um exemplo  de um 

tratamento hidrofóbico de um gel é discutido abaixo  em mais 

detalhes, especificamente no contexto de tratamento  de um gel 

de sílica úmido. Entretanto, os exemplos e as ilust rações 

específicos providos no presente documento não são destinados 

a limitar o escopo da presente revelação a qualquer  tipo 

específico de procedimento de tratamento hidrofóbic o ou 

substrato de aerogel. A presente revelação pode inc luir 

qualquer gel ou aerogel conhecido na técnica, bem c omo 

métodos de tratamento hidrofóbico associados dos ae rogéis, na 

forma de gel úmido ou na forma de aerogel seco. 
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[045]  O tratamento hidrofóbico é realizado pela 

reação de uma meação de hidroxi em um gel, como um grupo 

silanol (Si-OH) presente em uma estrutura de um gel  de 

sílica, com um grupo funcional de um agente de 

hidrofobização. A reação resultante converte o grup o silanol 

e o agente de hidrofobização em um grupo hidrofóbic o na 

estrutura do gel de sílica. O composto do agente de 

hidrofobização  pode reagir com os grupos hidroxila no gel de 

acordo com a seguinte reação: R NMX4-N ( agente de 

hidrofobização)  + MOH (silanol) → MOMRN ( grupo hidrofóbico) + 

HX. O tratamento hidrofóbico pode ocorrer na macrossupe rfície 

externa de um gel de sílica, bem como nas superfíci es de poro 

interno dentro da rede porosa de um gel. 

[046]  Um gel pode ser imerso em uma mistura de 

um agente de hidrofobização  e um solvente de tratamento 

hidrofóbico opcional no qual o agente de hidrofobização  é 

solúvel e que também é miscível com o solvente em g el no gel 

úmido. Uma ampla faixa de solventes de tratamento h idrofóbico 

pode ser utilizada, incluindo solventes como metanol, etanol, 

isopropanol, xileno, tolueno, benzeno, dimetilforma mida  e 

hexano. Os agentes de hidrofobização na forma líqui da ou 

gasosa também podem estar em contato direto com o g el para 

transmitir hidrofobicidade. 

[047]  O processo de tratamento hidrofóbico pode 

incluir a mistura ou a agitação para ajudar o agente de 

hidrofobização a permear o gel úmido. O processo de 

tratamento hidrofóbico também pode incluir a variaç ão de 

outras condições como temperatura e pH para melhorar e 

otimizar mais as reações de tratamento. Após a  reação estar 

concluída, o gel úmido é lavado para remover os com postos não 

reagentes e subprodutos de reação. 

[048]  Os agentes de hidrofobização para 

tratamento hidrofóbico  de um aerogel são geralmente compostos 
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da fórmula: R NMX4-N ; em que M é o metal; R é um grupo 

hidrofóbico como CH 3, CH 2CH3, C 6H6, ou meações hidrofóbicas 

similares de alquil, cicloalquil ou aril; e X é um halógeno, 

geralmente Cl. Exemplos específicos de agentes de 

hidrofobização incluem, entre outros: trimetilcloro silano 

[TMCS], trietilclorosilano [TECS], trifenilclorosil ano 

[TPCS], dimetilclorosilano [DMCS], dimetildiclorosi lano 

[DMDCS] e semelhantes. Agentes de hidrofobização ta mbém podem 

ser da  fórmula: Y(R 3M)2; em que M é um metal; Y é o grupo de 

ligação como NH ou O; e R é um grupo hidrofóbico co mo CH3, 

CH2CH3, C 6H6, ou meações hidrofóbicas similares de alquil, 

cicloalquil ou aril. Exemplos específicos de tais a gentes de 

hidrofobização incluem, entre outros: hexametildisi lazano 

[HMDZ] e hexametildisiloxano [HMDSO]. Agentes de 

hidrofobização podem, ainda, incluir compostos da f órmula: 

RNMV4-N , em que V é um grupo reagente ou de partida difere nte 

de um halógeno. Exemplos específicos de tais agente s de 

hidrofobização incluem, entre outros: viniltrietoxi silano e 

viniltrimetoxisilano. 

[049]  Dentro do contexto da presente revelação, 

o termo “silicone com ligação hidrofóbica” se refer e a um 

átomo de silicone dentro da estrutura de um gel ou aerogel 

que compreende, pelo menos, um grupo covalentemente  

hidrofóbico ligado ao átomo de silicone. Exemplos d e silicone 

com ligação hidrofóbica incluem, entre outros, átom os de 

silicone em grupos de sílica dentro da estrutura de  gel que 

são formados por precursores em gel compreendendo, pelo 

menos, um grupo hidrofóbico (como MTES ou DMDS). O silicone 

com ligação hidrofóbica também pode incluir, entre outros, 

átomos de silicone na estrutura de gel ou na superf ície do 

gel que são tratados com um agente de hidrofobizaçã o (como 

HMDZ) para transmitir ou melhorar a hidrofobicidade  pela 

incorporação de grupos hidrofóbicos adicionais na c omposição. 
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Os grupos hidrofóbicos da presente revelação inclue m, entre 

outros, grupos metila, grupos etila, grupos propila , grupos 

isopropila, grupos butila, grupos isobutila, grupos  terc-

butila, grupos octila, grupos fenila, ou outros gru pos 

orgânicos hidrofóbicos substituídos ou não substitu ídos 

conhecidos pelos técnicos no assunto. Dentro do con texto da 

presente revelação, os termos “grupo hidrofóbico”, “material 

orgânico hidrofóbico” e “teor orgânico hidrofóbico”  

especificamente excluem os grupos alcóxi ligados po r silicone 

orgânicos facilmente hidrolisáveis na estrutura do material 

em gel que são os produtos de reação entre os solve ntes 

orgânicos e os grupos silanol. 

[050]  Dentro do contexto da presente revelação, 

os termos “grupo hidrofóbico alifático”, “material orgânico 

hidrofóbico alifático” e “teor orgânico hidrofóbico  

alifático” descrevem os grupos hidrofóbicos no sili cone com 

ligação hidrofóbica que são limitados aos hidrocarb onos 

alifáticos, incluindo, entre outros, meações de hid rocarbono 

contendo átomos de carbono 1-40 que podem ser satur ados ou 

insaturados (mas não aromáticos), que podem incluir  meações 

cíclicas, ramificadas de cadeia reta (incluindo pol icíclico 

fundido, de ligação e espiro-fundido), ou combinaçõ es destes, 

como meações de alquil, alquenil, alquinil, 

(cicloalquil)alquil, (cicloalquenil)alquil, ou 

(cicloalquil)alquenil e meações heteroalifáticas (e m que um 

ou mais átomos de carbono são independentemente sub stituídos 

por um ou mais átomos selecionados do grupo que con siste em 

oxigênio, enxofre, nitrogênio ou fósforo). Em certa s 

realizações da presente revelação, pelo menos 50% d o material 

orgânico hidrofóbico na composição em aerogel compr eende 

grupos hidrofóbicos alifáticos. 

[051]  A quantidade de silicone com ligação 

hidrofóbica contida em um aerogel pode ser analisad a 
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utilizando espectroscopia por NMR, como CP/MAS 29Si NMR no 

Estado Sólido. Uma análise de NMR de um aerogel pos sibilita a 

caracterização e a quantificação relativa de: silic one com 

ligação hidrofóbica do tipo M (sílica monofuncional , como 

derivados de TMS); silicone com ligação hidrofóbica  do tipo D 

(sílica bifuncional, como derivados de DMDS); silic one com 

ligação hidrofóbica do tipo T (sílica trifuncional,  como 

derivados de MTES); e silicone do tipo Q (sílica 

quadrifuncional, como derivados de TEOS). A análise  de NMR 

também pode ser utilizada para analisar a química d e ligação 

do silicone com ligação hidrofóbica contido em um a erogel 

permitindo a categorização de tipos específicos de silicone 

com ligação hidrofóbica em subtipos (como a categor ização de 

silicone do tipo T com ligação hidrofóbica em espéc ies T 1, 

espécies T 2 e espécies T 3). Detalhes específicos relacionados 

à análise de NMR de materiais de sílica podem ser e ncontrados 

no artigo “Applications of Solid-State NMR to the S tudy of 

Organic/Inorganic Multicomponent Materials” por Gep pi et al., 

especificamente nas páginas 7-9 (Appl. Spec. Rev. ( 2008), 44-

1: 1-89), que está incorporado no presente document o por 

referência de acordo com as páginas especificamente  citadas. 

[052]  A caracterização do silicone com ligação 

hidrofóbica em uma análise de NMR CP/MAS 29Si pode ser com 

base nos seguintes picos de mudança química: M 1 (30 a 10 

ppm); D 1 (10 a -10 ppm), D 2 (-10 a -20 ppm); T 1 (-30 a -40 

ppm), T 2 (-40 a -50 ppm), T 3 (-50 a -70 ppm); Q 2 (-70 a -85 

ppm), Q 3 (-85 a -95 ppm), Q 4 (-95 a -110 ppm). Estes picos de 

mudança química são aproximados e exemplares e não são 

destinados a serem limitados ou definitivos. Os pic os de 

mudança química precisos atribuíveis às várias espé cies de 

silicone dentro de um material podem depender dos c omponentes 

químicos específicos do material e podem, geralment e, ser 
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decifrados através da experimentação de rotina e an álise 

pelos técnicos no assunto. 

[053]  Os materiais em aerogel da presente 

revelação podem ter uma razão de T 1-2 :T 3 entre cerca de 0,01 e 

cerca de 0,5, entre cerca de 0,01 e cerca de 0,3, o u entre 

cerca de 0,1 e cerca de 0,3. Uma razão de T 1-2 :T 3
 representa 

uma razão de uma combinação de espécies T 1 e T 2 em relação a 

espécies T 3. A quantidade de T 1, T 2 e T 3 pode ser quantificada 

pelo integral dos picos de mudança química individu ais 

respectivamente associados com a espécie T 1, espécie T 2 ou 

espécie T 3 em uma análise de NMR 29Si, conforme previamente 

definido. Os materiais em aerogel da presente revel ação podem 

ter uma razão de Q 2-3 :Q 4 entre cerca de 0,1 e 2,5, entre cerca 

de 0,1 e 2,0, entre cerca de 0,1 e 1,5, entre cerca  de 0,1 e 

1,0, ou entre cerca de 0,5 e 1,0. Uma razão de Q 2-3 :Q 4
 

representa uma razão de uma combinação de espécies Q2 e Q 3 em 

relação a espécies Q 4. A quantidade de Q 2, Q 3 e Q 4 pode ser 

quantificada pelo integral do pico de mudança quími ca 

individual respectivamente associado com a espécie Q2, 

espécie Q 3 ou espécie Q 4 em uma análise de NMR 29Si, conforme 

previamente definido. 

[054]  Dentro do contexto da presente revelação, 

o termo “teor orgânico hidrofóbico” se refere à qua ntidade de 

material orgânico hidrofóbico ligada à estrutura em  um 

material ou uma composição em aerogel. O teor orgân ico 

hidrofóbico de um material ou uma composição em aer ogel pode 

ser expresso como uma porcentagem de peso da quanti dade de 

material orgânico hidrofóbico na estrutura de aerog el em 

relação à quantidade de material total no material ou na 

composição em aerogel. O teor orgânico hidrofóbico pode ser 

calculado pelos técnicos no assunto com base na nat ureza e 

nas concentrações relativas de materiais utilizados  na 

produção de material ou composição em aerogel. O te or 
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orgânico hidrofóbico também pode ser medido utiliza ndo a 

análise termogravimétrica (TGA) em uma atmosfera in erte. 

Especificamente, a porcentagem de material orgânico  

hidrofóbico em um aerogel pode estar correlacionada  com a 

porcentagem de perda de peso em um material ou comp osição em 

aerogel hidrofóbico quando submetido a temperaturas  de calor 

de combustão durante uma análise TGA, com ajustes s endo 

feitos para a perda de umidade, perda de solvente r esidual e 

a perda de grupos alcóxi prontamente hidrolisáveis durante a 

análise TGA. 

[055]  Os materiais ou as composições em aerogel 

da presente revelação podem ter um teor orgânico hi drofóbico 

de 50% em peso ou menos, 40% em peso ou menos, 30% em peso ou 

menos, 25% em peso ou menos, 20% em peso ou menos, 15% em 

peso ou menos, 10% em peso ou menos, 8% em peso ou menos, 6% 

em peso ou menos, 5% em peso ou menos, 4% em peso o u menos, 

3% em peso ou menos, 2% em peso ou menos, 1% em pes o ou 

menos, ou em uma faixa entre dois desses valores. 

[056]  O termo “conteúdo de combustível” se 

refere à quantidade total de material combustível e m um 

material ou uma composição em aerogel, que pode est ar 

correlacionado com a porcentagem total da perda de peso em um 

material ou uma composição em aerogel quando submet ido a 

temperaturas de calor de combustão durante uma anál ise TGA ou 

TG-DSC, com ajustes sendo feitos para a perda de um idade. O 

conteúdo de combustível de um material ou uma compo sição em 

aerogel pode incluir o teor orgânico hidrofóbico, b em como 

outros materiais combustíveis como solventes alcoól icos 

residuais, materiais excipientes, materiais de refo rço e 

grupos alcóxi prontamente hidrolisáveis. 

[057]  Aerogéis orgânicos são geralmente 

formados por precursores poliméricos com base em ca rbono. 

Tais materiais poliméricos incluem, entre outros: r esorcinol-
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formaldeído (RF), poli-imida, poliacrilato, 

polimetilmetacrilato, oligômeros de acrilato, 

polioxialquileno, poliuretano, polifenol, polibutad iano, 

polidimetilsiloxano terminado com trialcoxisilila, 

poliestireno, poliacrilonitrila, polifurfural, mela mina-

formaldeído, cresol-formaldeído, fenol-furfural, po liéter, 

poliol, poli-isocianato, poli-hidroxibenzeno, álcoo l 

polivinílico dialdeído, policianuratos, poliacrilam idas, 

vários epóxis, ágar, agarose, quitosana e combinaçõ es destes. 

Como um exemplo, aerogéis RF orgânicos são tipicame nte feitos 

da polimerização de sol-gel de resorcinol ou melami na com 

formaldeído sob condições alcalinas. 

[058]  Aerogéis híbridos orgânicos/inorgânicos 

são principalmente compreendidos por aerogéis de or mosil 

(sílica organicamente modificada). Estes materiais de ormosil 

incluem componentes orgânicos que são covalentement e ligados 

a uma rede de sílica. Ormosils são tipicamente form ados 

através da hidrólise e da condensação de silanos 

organicamente modificados, R--Si(OX) 3, com precursores 

tradicionais de alcóxido, Y(OX) 4. Nestas fórmulas: X pode 

representar, por exemplo, CH 3, C 2H5, C 3H7, C 4H9; Y pode 

representar, por exemplo, Si, Ti, Zr ou Al; e R pod e ser 

qualquer fragmento orgânico como metil, etil, propi l, butil, 

isopropil, metacrilato, acrilato, vinil, epóxido e 

semelhantes. Os componentes orgânicos em aerogel de  ormosil 

também podem ser dispersos completamente, ou quimic amente 

ligados à rede de sílica. 

[059]  Dentro do contexto da presente revelação, 

o termo “ormosil” abrange os materiais supracitados  bem como 

outras cerâmicas organicamente modificadas, às veze s 

referidas como “ormocers”. Ormosils são geralmente utilizados 

como revestimentos em que uma película de ormosil é  fundida 

sobre um material de substrato através, por exemplo , do 
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processo de sol-gel. Exemplos de outros aerogéis hí bridos 

orgânicos-inorgânicos da revelação incluem, entre o utros, 

sílica-poliéter, sílica-PMMA, sílica-quitosana, car bonetos, 

nitritos e outras combinações dos compostos de form ação de 

aerogel orgânico e inorgânico previamente mencionad os. O 

Pedido de Patente Norte-Americana Publicado 2005019 2367 

(Parágrafos [0022]-[0038] e [0044]-[0058]) inclui o s 

ensinamentos de tais materiais híbridos orgânicos-i norgânicos 

e é, pelo presente, incorporado por referência de a cordo com 

as seções e parágrafos individualmente mencionados.  

[060]  Os aerogéis da presente revelação são 

preferivelmente aerogéis de sílica inorgânicos form ados 

principalmente de soluções de álcool de ésteres de silicato 

hidrolisados formados de alcóxidos de silicone. Ent retanto, a 

revelação como um todo pode ser praticada com quais quer 

outras composições em aerogel conhecidas pelos técn icos no 

assunto e não é limitada a nenhum material precurso r ou 

mistura de amálgama dos materiais precursores. 

[061]  A produção de um aerogel geralmente 

inclui as seguintes etapas: i) formação de uma solu ção sol-

gel; ii) formação de um gel da solução sol-gel; e i ii) 

extração do solvente dos materiais em gel através d o 

processamento e extração inovadores, para obter um material 

em aerogel seco. Este processo é discutido abaixo e m mais 

detalhes, especificamente no contexto de formação d e aerogéis 

inorgânicos como aerogéis de sílica. Entretanto, os  exemplos 

e as ilustrações específicos providos no presente d ocumento 

não são destinados a limitar a presente revelação a  qualquer 

tipo específico de aerogel e/ou método de preparaçã o. A 

presente revelação pode incluir qualquer aerogel fo rmado por 

qualquer método de preparação associado conhecido p elos 

técnicos no assunto. 
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[062]  A primeira etapa na formação de um 

aerogel inorgânico é geralmente a formação de uma s olução 

sol-gel através da hidrólise e da condensação de pr ecursores 

de alcóxido de metal em um solvente com base em álc ool. 

Variáveis maiores na formação de aerogéis inorgânic os incluem 

o tipo de precursores de alcóxido incluídos na solu ção sol-

gel, a natureza do solvente, a temperatura e pH de 

processamento da solução sol-gel (que podem ser alt erados 

pela adição de um ácido ou uma base) e razão de 

precursor/solvente/água dentro da solução sol-gel. O controle 

destas variáveis na formação de uma solução sol-gel  pode 

permitir o controle do crescimento e agregação da e strutura 

de gel durante a transição subsequente do material em gel do 

estado “sol” ao estado “gel”. Embora as propriedade s dos 

aerogéis resultantes sejam afetadas pelo pH da solu ção 

precursora e da razão molar dos reagentes, qualquer  pH e 

quaisquer razões molares que permitem a formação de  géis 

podem ser utilizados na presente revelação. 

[063]  Uma solução sol-gel é formada pela 

combinação de, pelo menos, um precursor gelificante  com um 

solvente. Os solventes adequados para uso na formaç ão de uma 

solução sol-gel incluem álcoois mais baixos com 1 a  6 átomos 

de carbono, preferivelmente 2 a 4, embora outros so lventes 

possam ser utilizados como conhecido pelos técnicos  no 

assunto. Exemplos de solventes úteis incluem, entre  outros: 

metanol, etanol, isopropanol, acetato etílico, acet oacetato 

de etila, acetona, diclorometano, tetraidrofurano e  

semelhantes. Múltiplos solventes também podem ser c ombinados 

para atingir um nível desejado de dispersão ou para  otimizar 

as propriedades do material em gel. A seleção de so lventes 

ideais para as etapas de formação de sol-gel e gel depende, 

assim, dos precursores específicos, excipientes e a ditivos 

sendo incorporados na solução sol-gel; bem como das  condições 
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de processamento alvo para gelificação e extração d e fase 

líquida e as propriedades desejadas dos materiais f inais em 

aerogel. 

[064]  A água também pode estar presente na 

solução precursor-solvente. A água age para hidroli sar os 

precursores de alcóxido de metal em precursores de hidróxido 

metálico. A reação de hidrólise pode ser (utilizand o TEOS em 

solvente de etanol como um exemplo): Si(OC 2H5) 4 + 4H 2O → 

Si(OH) 4 + 4(C 2H5OH). Os precursores de hidróxido metálico 

hidrolisado resultante permanecem suspensos na solu ção de 

solvente em um estado “sol”, como moléculas individ uais ou 

como pequenos grupos coloidais polimerizados (ou 

oligomerizados) de moléculas. Por exemplo, a 

polimerização/condensação dos precursores de Si(OH) 4 pode 

ocorrer como segue: 2 Si(OH) 4 = (OH) 3Si-O-Si(OH) 3 + H 2O. Esta 

polimerização pode continuar até os grupos coloidai s de 

moléculas polimerizadas (ou oligomerizadas) de SiO 2 (sílica) 

serem formadas. 

[065]  Ácidos e bases podem ser incorporados na 

solução sol-gel para controlar o pH da solução e pa ra 

catalisar as reações de hidrólise e condensação dos  materiais 

precursores. Embora qualquer ácido possa ser utiliz ado para 

catalisar as reações precursoras e para obter uma s olução de 

pH inferior, ácidos preferíveis incluem: HCl, H 2SO4, H 3PO4, 

ácido oxálico e ácido acético. Qualquer base pode, assim, ser 

utilizada para catalisar as reações precursoras e p ara obter 

uma solução de pH mais alta com uma base preferível  

compreendendo NH 4OH. 

[066]  A solução sol-gel pode incluir 

coprecursores gelificantes adicionais, bem como mat eriais 

excipientes e outros aditivos. Materiais excipiente s e outros 

aditivos podem ser dispensados na solução sol-gel e m qualquer 

ponto antes ou durante a formação de um gel. Materi ais 
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excipientes e outros aditivos também podem ser inco rporados 

ao material em gel após a gelificação através de vá rias 

técnicas conhecidas pelos técnicos no assunto. 

Preferivelmente, a solução sol-gel compreendendo os  

precursores gelificantes, solventes, catalisadores,  água, 

materiais excipientes e outros aditivos é uma soluç ão 

homogênea que é capaz de formação de gel efetiva so b 

condições adequadas. 

[067]  Uma vez que uma solução sol-gel foi 

formada e otimizada, os componentes formadores de g el no sol-

gel podem ser transformados em um material em gel. O processo 

de transformar os componentes formadores de gel em um 

material em gel compreende uma etapa de formação de  gel 

inicial em que o gel solidifica até o ponto do gel do 

material em gel. O ponto de gel de um material em g el pode 

ser visualizado como o ponto onde a solução gelific ante exibe 

resistência ao fluxo e/ou forma uma estrutura polim érica 

substancialmente contínua por todo o seu volume. Um a gama de 

técnicas de formação de gel é conhecida pelos técni cos no 

assunto. Exemplos incluem, entre outros: manutenção  da 

mistura em um estado de repouso para um período suf iciente; 

ajuste do pH da solução; ajuste da temperatura da s olução; 

direcionamento de uma forma de energia na mistura 

(ultravioleta, visível, infravermelha, micro-onda, ultrassom, 

radiação de partícula, eletromagnética); ou uma com binação 

destes. 

[068]  O processo de transformação de 

componentes formadores de gel em um material em gel  também 

pode incluir uma etapa de envelhecimento (também re ferida 

como tratamento) antes da extração da fase líquida.  O 

envelhecimento de um material em gel após atingir s eu ponto 

de gel pode, ainda, fortificar a estrutura de gel a umentando 

o número de reticulações dentro da rede. A duração do 
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envelhecimento do gel pode ser ajustada para contro lar as 

várias propriedades dentro do material em aerogel r esultante. 

Este procedimento de envelhecimento pode ser útil n a 

prevenção da perda potencial de volume e encolhimen to durante 

a extração de fase líquida. O envelhecimento pode e nvolver: 

manutenção do gel (antes da extração) em um estado de repouso 

por um período estendido; manutenção do gel em temp eraturas 

elevadas; adição de compostos promotores de reticul ação; ou 

qualquer combinação destes. As temperaturas preferi das para 

envelhecimento são geralmente entre cerca de 10°C e  cerca de 

100°C. O envelhecimento de um material em gel tipic amente 

continua até a extração de fase líquida do material  em gel 

úmido. 

[069]  O período para transformar materiais 

formadores de gel em um material em gel inclui a du ração da 

formação de gel inicial (da iniciação de gelificaçã o até o 

ponto de gel), bem como a duração de qualquer trata mento e 

envelhecimento subsequente do material em gel antes  da 

extração de fase líquida (do ponto de gel até a ini ciação de 

extração de fase líquida). O período total para tra nsformar 

os materiais formadores de gel em um material em ge l é 

tipicamente entre cerca de 1 minuto e vários dias, 

preferivelmente cerca de 30 horas ou menos, cerca d e 24 horas 

ou menos, cerca de 15 horas ou menos, cerca de 10 h oras ou 

menos, cerca de 6 horas ou menos, cerca de 4 horas ou menos, 

cerca de 2 horas ou menos, cerca de 1 hora ou menos , cerca de 

30 minutos ou menos, ou cerca de 15 minutos ou meno s. 

[070]  O material em gel resultante pode ser 

lavado em um solvente secundário adequado para subs tituir o 

solvente de reação primária presente no gel úmido. Tais 

solventes secundários podem ser álcoois mono-hídric os 

lineares com 1 ou mais átomos de carbono alifáticos , álcoois 

di-hídricos com 2 ou mais átomos de carbono, álcooi s 
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ramificados, álcoois cíclicos, álcoois alicíclicos,  álcoois 

aromáticos, álcoois poli-hídricos, éteres, cetonas,  éteres 

cíclicos ou seus derivados. 

[071]  Uma vez que um material em gel foi 

formado e processado, a fase líquida do gel pode en tão ser, 

pelo menos parcialmente, extraída do gel úmido util izando os 

métodos de extração, incluindo técnicas inovadoras de 

processamento e extração, para formar um material e m aerogel. 

A extração de fase líquida, entre outros fatores, d esempenha 

uma função importante na engenharia das característ icas de 

aerogéis, como porosidade e densidade, bem como pro priedades 

relacionadas como condutividade térmica. De modo ge ral, 

aerogéis são obtidos quando uma fase líquida é extr aída de um 

gel de forma que cause o baixo encolhimento para a rede 

porosa e a estrutura do gel úmido. 

[072]  Aerogéis são geralmente formados pela 

remoção da fase móvel líquida do material em gel em  uma 

temperatura e pressão perto ou acima do ponto críti co da fase 

móvel líquida. Uma vez que o ponto crítico é atingi do (quase 

crítico) ou ultrapassado (supercrítico) (ou seja, a  pressão e 

a temperatura do sistema estão no mesmo nível ou ac ima da 

pressão crítica e da temperatura crítica, respectiv amente), 

uma nova fase supercrítica aparece no fluído que é distinto 

da fase líquida ou de vapor. O solvente pode, então , ser 

removido sem introduzir uma interface de líquido-va por, 

pressão capilar ou quaisquer limitações de transfer ência de 

massa associada tipicamente associadas com os limit es de 

líquido-vapor. Adicionalmente, a fase supercrítica é mais 

miscível com os solventes orgânicos no geral, assim  tendo a 

capacidade para melhor extração. As trocas de cosso lventes e 

solvente são geralmente utilizadas para otimizar o processo 

de secagem de fluido supercrítico. 
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[073]  Se a evaporação ou extração ocorrer 

abaixo do ponto supercrítico, as forças capilares g eradas 

pela evaporação de líquido podem causar encolhiment o e 

colapso de poro dentro do material em gel. A manute nção da 

fase móvel perto ou acima da pressão e temperatura críticas 

durante o processo de extração de solvente reduz os  efeitos 

negativos destas forças capilares. Em certas realiz ações da 

presente revelação, o uso de condições quase crític as logo 

abaixo do ponto crítico do sistema de solvente pode  permitir 

a produção de materiais ou composições em aerogel c om 

encolhimento suficientemente baixo, produzindo, ass im, um 

produto final comercialmente viável. 

[074]  Várias técnicas de extração de aerogel 

adicionais são conhecidas na técnica, incluindo uma  gama de 

diferentes abordagens no uso de fluidos supercrític os na 

secagem dos aerogéis. Por exemplo, Kistler (J. Phys . Chem. 

(1932) 36: 52-64) descreve um simples processo de e xtração 

supercrítico no qual o solvente em gel é mantido ac ima de 

suas pressão e temperatura críticas, assim reduzind o forças 

capilares evaporativas e mantendo a integridade est rutural da 

rede de gel. A Patente Norte-Americana N o 4.610.863 descreve 

um processo de extração no qual o solvente em gel é  trocado 

com dióxido de carbono líquido e, subsequentemente,  extraído 

nas condições em que dióxido de carbono está em um estado 

supercrítico. A Patente Norte-Americana N o 6670402 ensina a 

extração de uma fase líquida de um gel através de u ma rápida 

troca de solvente injetando o dióxido de carbono su percrítico 

(em vez de líquido) em um extrator que foi preaquec ido e pré-

pressurizado para as condições substancialmente sup ercríticas 

ou acima delas, produzindo, assim, aerogéis. A Pate nte Norte-

Americana N o 5962539 descreve um processo para obter um 

aerogel de um material polimérico que está na forma  de um 

sol-gel em um solvente orgânico, por meio da troca de 
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solvente orgânico para um fluido tendo uma temperat ura 

crítica abaixo de uma temperatura de decomposição d o polímero 

e supercriticamente extrair o fluido/sol-gel. A Pat ente 

Norte-Americana N o 6315971 revela um processo para produção 

de composições em gel compreendendo: secagem de um gel úmido 

compreendendo sólidos em gel e um agente de secagem  para 

remover o agente de secagem sob condições de secage m 

suficientes para reduzir o encolhimento do gel dura nte a 

secagem. A Patente Norte-Americana N o 5420168 descreve um 

processo pelo qual aerogéis de Resorcinol/Formaldeí do podem 

ser fabricados utilizando um simples procedimento d e secagem 

a ar. A Patente Norte-Americana N o 5565142 descreve técnicas 

de secagem nas quais a superfície do gel é modifica da para 

ser mais forte e mais hidrofóbica, de modo que a es trutura de 

gel e os poros possam resistir ao colapso durante a  secagem 

ambiente ou extração subcrítica. Outros exemplos de  extração 

de uma fase líquida dos materiais em aerogel podem ser 

encontrados na Patente Norte-Americana N os. 5275796 e 

5395805. 

[075]  Uma realização preferida de extração de 

uma fase líquida do gel úmido utiliza as condições 

supercríticas de dióxido de carbono, incluindo, por  exemplo: 

primeiro, substancialmente trocar o solvente primár io 

presente na rede de poro do gel com dióxido de carb ono 

líquido; e, então, aquecer o gel úmido (tipicamente  em uma 

autoclave) além da temperatura crítica de dióxido d e carbono 

(cerca de 31,06°C) e aumentar a pressão do sistema a uma 

pressão maior que a pressão crítica de dióxido de c arbono 

(cerca de 1070 psig). A pressão ao redor do materia l em gel 

pode ser levemente flutuada para facilitar a remoçã o do 

fluido de dióxido de carbono supercrítico do gel. D ióxido de 

carbono pode ser recirculado através do sistema de extração 

para facilitar a remoção contínua do solvente primá rio do gel 
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úmido. Finalmente, a temperatura e a pressão são le ntamente 

retornadas às condições ambientes para produzir um material 

em aerogel seco. Dióxido de carbono também pode ser  pré-

processado em um estado supercrítico antes de ser i njetado em 

uma câmara de extração. 

[076]  Um exemplo de um método alternativo para 

formação de um aerogel inclui a acidificação de pre cursores 

de óxido metálico básico (como silicato de sódio) e m água 

para fazer um hidrogel. Os subprodutos de sal podem  ser 

removidos do precursor de ácido silícico por troca de íon 

e/ou por lavagem dos géis subsequentemente formados  com água. 

A remoção da água dos poros do gel pode ser realiza da através 

da troca com solvente orgânico polar como etanol, m etanol ou 

acetona. A fase líquida no gel é, então, pelo menos  

parcialmente, extraída utilizando técnicas inovador as de 

processamento e extração. 

[077]  Outro exemplo de um método alternativo 

para formação de aerogéis inclui a redução das forç as de 

pressão capilares danificadoras na interface do sol vente/poro 

pela modificação química dos materiais de matriz em  seu 

estado de gel úmido através da conversão dos grupos  hidroxila 

de superfície em trimetilsilileteres hidrofóbicos, 

permitindo, assim, a extração de fase líquida dos m ateriais 

em gel em temperaturas e pressões abaixo do ponto c rítico do 

solvente. 

[078]  A produção em grande escala de materiais 

ou composições em aerogel pode ser complicada pelas  

dificuldades relacionadas à formação contínua de ma teriais em 

gel em uma grande escala; bem como as dificuldades 

relacionadas à extração de fase líquida dos materia is em gel 

em grandes volumes utilizando técnicas inovadoras d e 

processamento e extração. Materiais ou composições em aerogel 

da presente revelação são preferivelmente acomodado s à 
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produção em uma grande escala. Em certas realizaçõe s, 

materiais em gel da presente revelação podem ser pr oduzidos 

em grande escala através de um processo de fundição  e 

gelificação contínua. Em certas realizações, materi ais ou 

composições em aerogel da presente revelação são pr oduzidos 

em uma grande escala, o que requer o uso de vasos d e extração 

de grande escala. Vasos de extração de grande escal a da 

presente revelação podem incluir vasos de extração que têm um 

volume de cerca de 0,1 m 3 ou mais, cerca de 0,25 m 3 ou mais, 

cerca de 0,5 m 3 ou mais, ou cerca de 0,75 m 3 ou mais. 

[079]  Composições em aerogel da presente 

revelação podem ter uma espessura de 15 mm ou menos , 10 mm ou 

menos, 5 mm ou menos, 3 mm ou menos, 2 mm ou menos,  ou 1 mm 

ou menos.  

[080]  O material seco ou a composição seca em 

aerogel pode ser, ainda, processado(a) para otimiza r as 

propriedades alvo do material ou da composição em a erogel. Em 

certas realizações, as composições em aerogel secas  podem ser 

submetidas a um ou mais tratamentos térmicos, como pirólise, 

para produzir uma composição de calor em aerogel tr atada. O 

tratamento térmico cuidadosamente controlado pode s er 

utilizado para reduzir ou estabilizar o conteúdo de  

combustível de hidrocarboneto de um material ou uma  

composição em aerogel, o que pode melhorar as propr iedades de 

HOC e T d correspondentes do material ou da composição em 

aerogel. Em certas realizações, o tratamento térmic o de uma 

composição em aerogel seca pode ocorrer sob uma gam a de 

temperaturas, pressões, durações e condições atmosf éricas. 

[081]  Em certas realizações da presente 

revelação, uma composição em aerogel seca pode ser submetida 

a uma temperatura de tratamento de 200°C ou acima, 250°C ou 

acima, 300°C ou acima, 350°C ou acima, 400°C ou aci ma, 450°C 

ou acima, 500°C ou acima, 550°C ou acima, 600°C ou acima, 
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650°C ou acima, 700°C ou acima, 750°C ou acima, 800 °C ou 

acima, ou em uma faixa entre dois desses valores. 

[082]  Em certas realizações da presente 

revelação, uma composição em aerogel seca pode ser submetida 

a um ou mais tratamentos térmicos para uma duração de 3 horas 

ou mais, entre 10 segundos e 3 horas, entre 10 segu ndos e 2 

horas, entre 10 segundos e 1 hora, entre 10 segundo s e 45 

minutos, entre 10 segundos e 30 minutos, entre 10 s egundos e 

15 minutos, entre 10 segundos e 5 minutos, entre 10  segundos 

e 1 minuto, entre 1 minuto e 3 horas, entre 1 minut o e 1 

hora, entre 1 minuto e 45 minutos, entre 1 minuto e  30 

minutos, entre 1 minuto e 15 minutos, entre 1 minut o e 5 

minutos, entre 10 minutos e 3 horas, entre 10 minut os e 1 

hora, entre 10 minutos e 45 minutos, entre 10 minut os e 30 

minutos, entre 10 minutos e 15 minutos, entre 30 mi nutos e 3 

horas, entre 30 minutos e 1 hora, entre 30 minutos e 45 

minutos, entre 45 minutos e 3 horas, entre 45 minut os e 90 

minutos, entre 45 minutos e 60 minutos, entre 1 hor a e 3 

horas, entre 1 hora e 2 horas, entre 1 hora e 90 mi nutos, ou 

em uma faixa entre dois desses valores. 

[083]  Em certas realizações da presente 

revelação, uma composição em aerogel seca pode ser submetida 

a uma temperatura de tratamento entre 200°C e 750°C  para uma 

duração entre 10 segundos e 3 horas. 

[084]  O tratamento térmico do material ou da 

composição em aerogel pode ocorrer em um ambiente d e oxigênio 

reduzido. Dentro do contexto da presente revelação,  o termo 

“ambiente de oxigênio reduzido” se refere a uma atm osfera que 

compreende uma concentração em volume de 10% em vol ume de 

oxigênio ou menos (que está abaixo da quantidade de  oxigênio 

em ar ambiente nas condições padrões). Um ambiente de 

oxigênio reduzido pode compreender atmosferas press urizadas 

positivas que têm concentrações elevadas de gases i nertes, 
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incluindo (entre outros) nitrogênio, argônio, hélio , neônio, 

argônio e xenônio. Um ambiente de oxigênio reduzido  também 

pode compreender atmosferas de vácuo que têm concen trações 

reduzidas de oxigênio, incluindo vácuos e vácuos pa rciais. Um 

ambiente de oxigênio reduzido pode incluir, ainda, atmosferas 

contidas em um recipiente vedado no qual a combustã o limitada 

consumiu uma parte do teor de oxigênio na atmosfera  vedada. 

Um ambiente de oxigênio reduzido pode compreender 1 0% em 

volume de oxigênio ou menos, 8% em volume de oxigên io ou 

menos, 6% em volume de oxigênio ou menos, 5% em vol ume de 

oxigênio ou menos, 4% em volume de oxigênio ou meno s, 3% em 

volume de oxigênio ou menos, 2% em volume de oxigên io ou 

menos, ou 1% em volume de oxigênio ou menos. Um amb iente de 

oxigênio reduzido pode compreender entre 0,1 a 10% em volume 

de oxigênio, entre 0,1 a 5% em volume de oxigênio, entre 0,1 

a 3% em volume de oxigênio, entre 0,1 a 2% em volum e de 

oxigênio, ou entre 0,1 a 1% em volume de oxigênio. Em uma 

realização da presente revelação, um material ou um a 

composição em aerogel hidrofóbico é tratado por cal or em uma 

atmosfera de oxigênio reduzido compreendendo entre cerca de 

85% a cerca de 99,9% de gás inerte (como nitrogênio ). Em uma 

realização preferida da presente revelação, uma com posição em 

aerogel hidrofóbica seca é tratada por calor em uma  atmosfera 

de oxigênio reduzido compreendendo entre cerca de 9 5% a cerca 

de 99,9% de gás inerte (como nitrogênio) em uma tem peratura 

entre cerca de 200°C e cerca de 800°C para uma dura ção entre 

cerca de 1 minuto e cerca de 3 horas. 

[085]  O tratamento térmico de um material ou 

uma composição em aerogel pode ser altamente detrim ental a 

várias propriedades de certos materiais em aerogel.  Por 

exemplo: Rao et al (J. Sol-Gel Sci. Tech., 2004, 30 :141-147) 

ensina um material em aerogel feito de precursores de TEOS 

com uma variedade de reagentes hidrofóbicos (inclui ndo MTMS, 
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MTES, TMES, PhTES, ETES, DMCS, TMCS e HMDZ) adicion ados 

através de cogelificação e derivação da superfície para 

prover hidrofobicidade, mas que perdem toda a hidro fobicidade 

quando expostos a temperaturas acima de 310°C (exce to o cogel 

DMCS, que é estável até 390°C e o cogel PhTES, que é estável 

até 520°C); Liu et al. (J. Sol-Gel Sci. Tech., 2012 , 62:126-

133) ensina um material em aerogel feito de precurs ores de 

silicato de sódio que é tratado com HMDZ para prove r a 

hidrofobicidade, mas que perde sua hidrofobicidade quando 

exposta a temperaturas acima de 430°C em atmosfera padrão; 

Zhou et al. (Inorg. Mat., 2008, 44-9:976-979) ensin a um 

material em aerogel feito de precursores de TEOS qu e é 

tratado com TMCS para prover hidrofobicidade, mas q ue perde 

sua hidrofobicidade quando exposto a temperaturas a cima de 

500°C na atmosfera padrão. Em uma realização, o tra tamento 

térmico do material ou da composição em aerogel da presente 

revelação é limitado à exposição a temperaturas aba ixo de 

950°C, abaixo de 900°C, abaixo de 850°C, abaixo de 800°C, 

abaixo de 750°C, abaixo de 700°C, abaixo de 650°C, ou abaixo 

de 600°C. 

[086]  Em certas realizações, a presente 

revelação provê materiais em aerogel, composições e  métodos 

de processamento que possibilitam o tratamento térm ico 

controlado para reduzir ou estabilizar o teor de 

hidrocarboneto de combustível do material em aeroge l 

(melhorando, assim, as propriedades correspondentes  do 

material em aerogel como HOC e T d); e que também possibilitam 

que o material em aerogel mantenha níveis funcionai s de 

hidrofobicidade em altas temperaturas, incluindo ex posições a 

temperaturas de cerca de 550°C ou mais e exposições  a 

temperaturas de cerca de 650°C ou mais. 

[087]  As realizações da presente revelação 

podem ser praticadas utilizando quaisquer das técni cas de 
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processamento, extração e tratamento discutidas aqu i, bem 

como outras técnicas de processamento, extração e t ratamento 

conhecidas pelos técnicos no assunto para produção de 

aerogéis, materiais do tipo aerogel e composições e m aerogel, 

conforme definido no presente documento. 

[088]  Composições em aerogel podem ser 

reforçadas por fibra com vários materiais de reforç o de fibra 

para atingir um produto compósito mais flexível, re siliente e 

confortável. Os materiais de reforço de fibra podem  ser 

adicionados aos géis em qualquer ponto no processo de 

gelificação para produzir uma composição em gel úmi da e 

fibrosa. A composição em gel úmida pode, então, ser  seca para 

produzir uma composição em aerogel reforçada de fib ra. 

Materiais de reforço de fibra podem estar na forma de fibras 

discretas, materiais de tecido, materiais de não te cido, 

mantos, redes, tapetes e feltros. Reforços em fibra  podem ser 

feitos de materiais orgânicos fibrosos, materiais i norgânicos 

fibrosos, ou combinações destes. 

[089]  Em uma realização preferida, materiais de 

reforço de fibra de não tecido são incorporados na composição 

em aerogel como folha contínua de materiais de refo rço de 

fibra entrelaçados ou interligados. O processo inic ialmente 

compreende a produção de uma folha contínua de gel reforçado 

em fibra por fundição ou impregnação de uma solução  

precursora de gel em uma folha contínua de materiai s de 

reforço de fibra entrelaçados ou interligados. A fa se líquida 

pode então ser, pelo menos parcialmente, extraída d as folhas 

em gel reforçadas por fibra para produzir uma compo sição em 

aerogel reforçada em fibra do tipo folha. 

[090]  A composição em aerogel também pode 

incluir um opacificante para reduzir o componente r adioativo 

de transferência de calor. Em qualquer ponto antes da 

formação de gel, os compostos opacificantes ou prec ursores 

Petição 870170020831, de 29/03/2017, pág. 58/169



49/68 

 

destes podem ser dispersos na mistura compreendendo  

precursores em gel. Exemplos de compostos opacifica ntes 

incluem, entre outros: Carboneto de Boro [B 4C], Diatomito, 

Ferrita de manganês, MnO, NiO, SnO, Ag 2O, Bi 2O3, negro de 

fumo, óxido de titânio, óxido de titânio de ferro, óxido de 

alumínio, silicato de zircônio, óxido de zircônio, óxido de 

ferro (II), óxido de ferro (III), dióxido de mangan ês, óxido 

de titânio de ferro (ilmenita), óxido de cromo, car bonetos 

(como SiC, TiC ou WC), ou misturas destes. Exemplos  de 

precursores compostos opacificantes incluem, entre outros: 

TiOSO4 ou TiOCl 2. 

[091]  Os materiais e as composições em aerogel 

da presente revelação mostraram ser altamente efica zes como 

materiais de isolamento. Entretanto, as aplicações dos 

métodos e dos materiais da presente revelação não s ão 

destinadas a serem limitadas às aplicações relacion adas ao 

isolamento. Os métodos e os materiais da presente r evelação 

podem ser aplicados a qualquer sistema ou aplicação  que se 

beneficiaria da combinação única de propriedades ou  

procedimentos providos pelos materiais e métodos da  presente 

revelação. 

[092]  Os seguintes exemplos provêem várias 

realizações não limitadoras e propriedades da prese nte 

revelação. 

EXEMPLO 1 

[093]  Silicato de sódio grau K foi utilizado 

como um precursor, que compreendeu uma razão SiO 2:Na 2O de 

2,88 em peso e conteve 31,7% em peso de SiO 2 e 11% em peso de 

Na2O. Metil siliconato de sódio estava disponível como  30% de 

NaSiO3CH3 em água. Silicato de sódio e metil siliconato de 

sódio foram combinados de modo que 31,4% da massa d e aerogel 

resultante originasse de metil siliconato de sódio (SiO 1,5 CH3 

de NaSiO 3CH3), com um teor orgânico hidrofóbico esperado de 
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7,0% em peso dentro do material em aerogel. 

[094]  Esta combinação foi diluída com água 

antes de adicioná-la a 32% de H 2SO4, de modo que houve 9,68% 

em peso de sólidos de sílica (6,64% em peso de SiO 2 e 3,04% 

em peso de SiO 1,5 CH3) na solução acidificada. Ambos o H 2SO4 e o 

Na2SiO 3 foram resfriados a 10°C em um banho de gelo. Na 2SiO 3 

foi adicionado lentamente a H 2SO4 com rápido agito. Esta 

adição exotérmica foi feita em uma taxa, de modo qu e a 

temperatura nunca estivesse acima de 12°C para evit ar 

gelificação. A solução foi resfriada a 4°C para est imular a 

precipitação de algum Na 2SO4·10H 2O. A temperatura da solução 

foi mantida a 4°C. Para precipitar, ainda, o sulfat o de 

sódio, o etanol foi adicionado em uma quantidade eq uivalente 

a 68,7% do volume da solução aquosa, de modo que a razão 

molar dos componentes na solução fosse 

1:0,409:2,34:6,97:0,156 de Si (de vidro de água):Si  (de metil 

siliconato):EtOH:H 2O:H2SO4. O Na 2SO4 foi imediatamente 

removido por filtração a vácuo. 

[095]  Géis foram fundidos em densidade alvo do 

aerogel de 0,07-0,08 g/cc por adição de hidróxido d e amônia 

diluído (10% em volume de 28% de NH 4OH em água) como 

catalisador. Fluxo de 85% em volume de solução, 5% em volume 

de EtOH e 10% em volume de catalisador foi adiciona do 

(adicionado por alguns segundos). Após a adição do 

catalisador, a solução foi agitada em 300 rpm por 3 0 s, então 

fundida em uma fase de reforço de fibra e permitida  

gelificar. Após o tratamento por cerca de 1 h, os m ateriais 

em aerogel foram colocados em um banho de EtOH com uma razão 

de volume de EtOH:gel de 3:1 por 6 h para reduzir o  teor de 

água antes do envelhecimento. Eles foram, então, en velhecidos 

por 14 h a 68°C em fluido de envelhecimento de etan ol 

contendo 0,8% em peso/volume de NH 3 em uma razão de 

fluido:gel de 3:1. Os cupons foram submetidos à ext ração de 
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solvente com CO 2 supercrítico e, então, secos por 2 h a 

110°C. 

[096]  A fase de reforço em fibra foi um manto 

de PD de sílica com fibras de diâmetro de 9 mícrons , cerca de 

10 mm de espessura com uma densidade de cerca de 3, 8 oz/pés 

quadrados. O material em aerogel resultante teve ce rca de 45% 

em peso de aerogel e 55% em peso de fibra, resultan do em uma 

densidade de material esperado de cerca de 0,16-0,2 0 g/cc 

(dada uma densidade de aerogel de 0,07-0,08 g/cc). 

EXEMPLO 2 

[097]  Soluções foram feitas por co-hidrolisação 

de TEOS e MTES em EtOH e H 2O com catalisador ácido. A razão 

molar dos materiais de solução foi ajustada para ob ter 

aerogéis com cerca de 7,0% em peso de teor orgânico  dentro do 

material em aerogel. A solução foi agitada por 4 h a 60°C, 

então resfriada em temperatura ambiente. Houve cerc a de 3% de 

perda de volume da solução durante a hidrólise e Et OH foi 

adicionado para retornar a solução para seu volume original. 

[098]  0,5 M de NH 4OH foi adicionado à solução 

combinada, com uma densidade alvo do aerogel de 0,0 7-0,08 

g/cc. A solução foi fundida em uma fase de reforço em fibra e 

possibilitada gelificar. Após o tratamento por cerc a de 1 h, 

os materiais em aerogel foram envelhecidos por cerc a de 16 h 

a 68°C em fluido de envelhecimento de etanol conten do 0,8% em 

peso/volume de NH 3 em uma razão de fluido:gel de 3:1. Os 

cupons foram submetidos à extração de solvente com CO2 

supercrítico e, então, secos por 2 h a 110°C. 

[099]  A fase de reforço em fibra foi um manto 

PD de sílica com fibras de 9 mícrons de diâmetro, c erca de 10 

mm de espessura com uma densidade de cerca de 3,8 o z/pés 

quadrados. O material em aerogel resultante teve ce rca de 45% 

em peso de aerogel e 55% em peso de fibra, resultan do em uma 

densidade de material esperada de cerca de 0,16-0,2 0 g/cc 
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(dada uma densidade de aerogel de 0,07-0,08 g/cc). 

EXEMPLO 3 

[0100]  Soluções são feitas por co-hidrolisação 

de TEOS e MTES em EtOH e H 2O com catalisador ácido. A razão 

molar de materiais de solução é ajustada para obter  aerogéis 

com cerca de 7,0% em peso de teor orgânico dentro d o material 

em aerogel. A solução é agitada por 4 h a 60°C, ent ão 

resfriada em temperatura ambiente. Carboneto de Bor o [B 4C], 

negro de fumo, dióxido de manganês, óxido de titâni o, ou 

silicato de zircônio são incorporados em lotes sepa rados da 

solução combinada, que é, então, agitada por menos de 1 h. 

[0101]  0,5 M de NH 4OH é adicionado à solução 

combinada, com uma densidade alvo do aerogel de 0,0 7-0,08 

g/cc. A solução é fundida em uma fase de reforço em  fibra e 

permitida gelificar. Após o tratamento por cerca de  1 h, os 

materiais em aerogel são envelhecidos por cerca de 16 h a 

68°C em fluido de envelhecimento de etanol contendo  0,8% em 

peso/volume de NH 3 em uma razão de fluido:gel de 3:1. Os 

cupons são submetidos à extração de solvente com CO 2 

supercrítico e, então, secos por 2 h a 110°C. 

[0102]  A fase de reforço em fibra é um manto PD 

de sílica com fibras de 9 mícrons de diâmetro, cerc a de 10 mm 

de espessura com uma densidade de cerca de 3,8 oz/p és 

quadrados. O material em aerogel resultante tem cer ca de 45% 

em peso de aerogel e 55% em peso de fibra, resultan do em uma 

densidade de material esperada de cerca de 0,16-0,2 0 g/cc 

(dada uma densidade de aerogel de 0,07-0,08 g/cc). 

EXEMPLO 4 

[0103]  A solução de polietilsilicato foi 

produzida por hidrolisação de TEOS em EtOH e H 2O com 

catalisador ácido e, então, agitada em temperatura ambiente 

por menos de 6 h. A solução de polimetilsilsesquiox ano foi 

produzida por hidrolisação de MTES em EtOH e H 2O com 
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catalisador ácido e, então, agitada em temperatura ambiente 

por menos de 6 h. As soluções de polietilsilicato ( TEOS) e 

polimetilsilsesquioxano (MTES) foram combinadas a f im de 

obter aerogéis com cerca de 10-11% em peso de teor orgânico. 

Pó de carboneto de silicone (F1200 Grit) ou pó de d ióxido de 

titânio foram incorporados em lotes separados da so lução 

combinada, com uma razão de peso de solução:pó de c erca de 

15:1. A solução combinada foi agitada por menos de 1 h. 

[0104]  0,5 M de NH 4OH foi adicionado à solução 

combinada, com uma densidade alvo dos aerogéis fina is de 

0,07-0,08 g/cc. A solução foi fundida em uma fase d e reforço 

em fibra de vidro, não tecido e permitida gelificar . Os 

materiais em aerogel foram envelhecidos por menos d e 10 h no 

fluido de envelhecimento de etanol contendo 0,5% em  

peso/volume de NH 3. Os cupons foram submetidos à extração de 

solvente com CO 2 supercrítico e, então, secos em calor 

convencional em cerca de 180°C. 

[0105]  O material em aerogel resultante teve 

cerca de 45% em peso de aerogel e 55% em peso de fi bra, 

resultando em uma densidade de material esperada de  cerca de 

0,16-0,20 g/cc (dada uma densidade de aerogel de 0, 07-0,08 

g/cc). 

EXEMPLO 5 

[0106]  A solução de polietilsilicato é produzida 

por hidrolisação de TEOS em EtOH e H 2O com catalisador ácido 

e é, então, agitada em temperatura ambiente por men os de 6 h. 

Uma solução de polimetilsilsesquioxano é produzida por 

hidrolisação de MTES em EtOH e H 2O com catalisador ácido e é, 

então, agitada em temperatura ambiente por menos de  6 h. As 

soluções de polietilsilicato (TEOS) e polimetilsils esquioxano 

(MTES) são combinadas a fim de obter aerogéis com c erca de 

10-11% em peso de teor orgânico. Ferro óxido, titân io 

carboneto, diatomito, ferrita de manganês ou óxido de titânio 
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de ferro são incorporados em lotes separados da sol ução 

combinada. A solução combinada é agitada por menos de 1 h. 

[0107]  0,5 M de NH 4OH é adicionado à solução 

combinada, com uma densidade alvo de aerogéis finai s de 0,07-

0,08 g/cc. A solução é fundida em uma fase de refor ço em 

fibra de vidro, não tecido e permitida gelificar. O s 

materiais em aerogel são envelhecidos por menos de 10 h no 

fluido de envelhecimento de etanol contendo 0,5% em  

peso/volume de NH 3. Os cupons são submetidos à extração de 

solvente com CO 2 supercrítico e, então, secos em calor 

convencional a cerca de 180°C. 

[0108]  O material em aerogel resultante tem 

cerca de 45% em peso de aerogel e 55% em peso de fi bra, 

resultando em uma densidade de material esperada de  cerca de 

0,16-0,20 g/cc (dada uma densidade de aerogel de 0, 07-0,08 

g/cc). 

EXEMPLO 6 

[0109]  Soluções foram feitas por co-hidrolisação 

de TEOS e um organosilano hidrófobo, em EtOH e 1 mM  de ácido 

oxálico aquoso. Os coprecursores de organosilano hi drófobo 

poderiam ser escolhidos dos seguintes: metil trimet oxisilano 

(MTMS), metil trietoxisilano (MTES), trimetil etoxi silano 

(TMES), etil trietoxisilano (ETES) e fenil-trietoxi silano 

(PhTES). Neste exemplo, PhTES foi utilizado como o 

organosilano hidrófobo. A razão molar de EtOH:H 2O:ácido 

oxálico foi mantida constante a 5:7:1,26x10 -4 , com o ácido 

oxálico introduzido com a água como 1 mM de ácido o xálico. 

Uma razão molar de TEOS e PhTES foi provida a fim d e obter 

aerogéis com 8,0 e 9,0% em peso de teor orgânico hi drofóbico 

em cada caso e a densidade alvo foi 0,07-0,08 g/cc.  As razões 

molares dos componentes de solução para estas duas 

formulações foram 0,0719:1:8,98:12,57:2,26x10 -4  e 

0,0825:1:9,18:12,85:2,31x10 -4  PhTES:TEOS:EtOH:H 2O: ácido 
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oxálico, respectivamente. 

[0110]  As soluções foram agitadas por 15 min, 

então, fundidas em uma fase de reforço em fibra e p ermitidas 

gelificar em um forno a 60°C. Após o tratamento por  21-33 h a 

60°C, os materiais em aerogel foram envelhecidos po r 22 h a 

68°C em fluido de envelhecimento de etanol contendo  0,8% em 

peso/volume de NH 3 em uma razão de fluido:gel de 3:1. Os 

cupons foram submetidos à extração de solvente com CO2 

supercrítico e, então, secos por 2 h a 110°C. 

[0111]  A fase de reforço em fibra foi um manto 

PD de sílica com fibras de 9 mícrons de diâmetro, c erca de 10 

mm de espessura com uma densidade de cerca de 3,8 o z/pés 

quadrados. O material em aerogel resultante teve ce rca de 45% 

em peso de aerogel e 55% em peso de fibra, resultan do em uma 

densidade de material esperada de cerca de 0,16-0,2 0 g/cc 

(dada uma densidade de aerogel de 0,07-0,08 g/cc). 

EXEMPLO 7 

[0112]  As soluções foram feitas por co-

hidrolisação de TEOS e PhTES em MeOH com 1 mM de ca talisador 

ácido oxálico aquoso. A razão molar de MeOH:H 2O:ácido oxálico 

foi mantida constante a 66:7:1,26x10 -4 , com o ácido oxálico 

introduzido com a água como 1 mM de ácido oxálico. A 

densidade alvo foi 0,07-0,08 g/cc para todas as for mulações. 

O teor de PhTES foi variado para atingir os aerogéi s com 7,0, 

11,0, ou 19,0% em peso de teor orgânico alvo. As ra zões 

molares de componentes de solução para estas formul ações 

foram 1:0,062:16,57:1,76:3,16x10 -5 , 

1:0,105:18,15:1,93:3,47x10 -5  e 1:0,217:22,18:2,35:4,24x10 -5  

TEOS:PhTES:MeOH:H2O:ácido oxálico, respectivamente. As 

soluções foram agitadas por 24 h a 28°C. 

[0113]  Para gelificar as soluções hidrolisadas, 

1 M de NH 4OH foi adicionado em uma quantidade que adiciona um  

1 mol adicional de H 2O para cada mol de H 2O na etapa 
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anterior. Isto contribui 0,0316, 0,0347, ou 0,0424 mol de 

NH4OH por mol de TEOS para 7,0, 11,0 e 19,0% em peso d e 

formulações orgânicas, respectivamente. As soluções  foram 

agitadas por 3 min, então, fundidas em uma fase de reforço em 

fibra e permitidas gelificar a 28°C. Os géis foram tratados 

em temperatura ambiente por 2 dias, então mergulhad os em um 

banho de etanol por 4 dias com etanol fresco a cada  24 h. Os 

cupons foram submetidos à extração de solvente com CO2 

supercrítico e, então, secos por 2 h a 110°C. 

[0114]  A fase de reforço em fibra foi um manto 

PD de sílica com fibras de 9 mícrons de diâmetro, c erca de 10 

mm de espessura com uma densidade de cerca de 3,8 o z/pés 

quadrados. O material em aerogel resultante teve ce rca de 45% 

em peso de aerogel e 55% em peso de fibra, resultan do em uma 

densidade de material esperada de cerca de 0,16-0,2 0 g/cc 

(dada uma densidade de aerogel de 0,07-0,08 g/cc). 

EXEMPLO 8 

[0115]  As soluções foram feitas por co-

hidrolisação de tetraetilortosilicato (TMOS) e PhTE S em MeOH 

com 86 mM de catalisador NH 4OH. A razão molar entre os 

solventes e o catalisador foi mantida constante a 

11:5:3,7x10 -3  MeOH:H2O:NH4OH, com o NH 4OH introduzido com a 

água como 86 mM NH 4OH. A densidade alvo foi 0,07-0,08 g/cc 

para todas as formulações. O teor de PhTES foi vari ado para 

atingir os aerogéis com 7,0, 11,0, ou 19,0% em peso  de teor 

orgânico alvo. As razões molares de componentes de solução 

para estas formulações foram 1:0,062:16,61:7,55:5,5 9x10 -3 , 

1:0,105:18,04: 8,20:6,07x10 -3  e 1:0,217:21,78:9,90:7,33x10 -3  

TMOS:PhTES:MeOH:H2O:NH4OH, respectivamente. 

[0116]  As soluções foram agitadas por 15 min, 

então, fundidas em uma fase de reforço em fibra e p ermitidas 

gelificar. Os géis foram tratados em temperatura am biente por 

3 dias, então, mergulhados em um banho de etanol po r 4 dias 
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com etanol fresco a cada 24 h. Os cupons foram subm etidos à 

extração de solvente com CO 2 supercrítico e, então, secos por 

2 h a 110°C. 

[0117]  A fase de reforço em fibra foi um manto 

PD de sílica com fibras de 9 mícrons de diâmetro, c erca de 10 

mm de espessura com uma densidade de cerca de 3,8 o z/pés 

quadrados. O material em aerogel resultante teve ce rca de 45% 

em peso de aerogel e 55% em peso de fibra, resultan do em uma 

densidade de material esperada de cerca de 0,16-0,2 0 g/cc 

(dada uma densidade de aerogel de 0,07-0,08 g/cc). 

EXEMPLO 9 

[0118]  As soluções foram feitas por co-

hidrolisação de TEOS e 1,2-bis(trietoxisilil)etano (BTESE) em 

EtOH e H 2O com 1 M catalisador HCl. Aerogéis com 7,0, 8,0, o u 

9,0% em peso de teor orgânico foram obtidos utiliza ndo as 

razões molares TEOS:BTESE:EtOH:H 2O:HCl de 

1:0,223:13,84:3,46:2,42x10 -3 , 1:0,275:15,04:3,76:2,63x10 -3  e 

1:0,334:16,24:4,06:2,84x10 -3 , respectivamente. Em cada caso, 

a razão entre os solventes e o catalisador foi mant ida 

constante a 8:2:1,4x10 -3  EtOH:H 2O:HCl enquanto o teor de BTESE 

foi variado. A solução foi agitada por 4 h a 60°C, então, 

resfriada a temperatura ambiente. Houve cerca de 3%  de perda 

de volume da solução durante a hidrólise e EtOH foi  

adicionado para retornar a solução para seu volume original. 

[0119]  Para gelificar a solução hidrolisada, 

NH4OH diluído foi adicionado, de modo que a solução fu ndida 

final conteve 8,0% em volume de 0,5 M NH 4OH e a densidade 

alvo dos aerogéis finais foi 0,07-0,08 g/cc. A solu ção foi 

fundida em uma fase de reforço em fibra e permitida  

gelificar. Após o tratamento por cerca de 1 h, os m ateriais 

em aerogel foram envelhecidos por cerca de 16 h a 6 8°C em 

fluido de envelhecimento de etanol contendo 0,8% em  

peso/volume de NH 3 em uma razão de fluido:gel de 3:1. Os 
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cupons foram submetidos à extração de solvente com CO2 

supercrítico e, então, secos por 2 h a 110°C. 

[0120]  A fase de reforço em fibra foi um manto 

PD de sílica com fibras de 9 mícrons de diâmetro, c erca de 10 

mm de espessura com uma densidade de cerca de 3,8 o z/pés 

quadrados. O material em aerogel resultante teve ce rca de 45% 

em peso de aerogel e 55% em peso de fibra, resultan do em uma 

densidade de material esperada de cerca de 0,16-0,2 0 g/cc 

(dada uma densidade de aerogel de 0,07-0,08 g/cc). 

EXEMPLO 10 

[0121]  Silicato de sódio de grau K é utilizado 

como um precursor, que compreende uma razão de SiO 2:Na 2O de 

2,88 em peso e contém 31,7% em peso de SiO 2 e 11% em peso de 

Na2O. O precursor de silicato de sódio é primeiro dilu ído com 

água, então, adicionado a 32% de H 2SO4. A solução resultante 

compreende 10,34% em peso de SiO 2, 1,34 M de Na + e 1,50 M de 

H+ na solução acidificada. Ambos o H 2SO4 e o Na 2SiO 3 são 

resfriados a 10°C em um banho de gelo, então, o Na 2SiO 3 é 

adicionado lentamente à solução de H 2SO4 com rápido agito. 

Esta adição exotérmica é feita em uma taxa, de modo  que a 

temperatura nunca esteja acima de 12°C para evitar 

gelificação. A solução é resfriada a 4°C para estim ular a 

precipitação de algum Na 2SO4·10H 2O. A temperatura da solução é 

mantida a 4°C. 

[0122]  THF é adicionado em uma quantidade até 

6,72% em peso de SiO 2 estar na solução final, assim 

precipitando ainda Na 2SO4. O Na 2SO4 precipitado é 

imediatamente removido por filtração a vácuo e NaCl  é 

adicionado à solução filtrada até a solução ser sat urada. O 

NaCl induz a separação de uma fase aquosa e orgânic a. 95% de 

H2O são removidos da fase orgânica e 100% de SiO 2 são 

divididos na fase orgânica. A fase orgânica é isola da, com um 

teor sólido esperado de cerca de 0,18 g de SiO 2/mL. Etanol é 
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adicionado em uma quantidade equivalente a 104% do volume da 

camada de THF, de modo que a razão molar de compone ntes na 

solução seja 1(Si):6,256(EtOH):0,975(H 2O):4,115(THF). 

[0123]  Uma solução precursora de MTES é 

preparada, compreendendo: 69,4% em peso de MTES com  2,7 

H2O:Si (razão molar) e 70 mM de ácido acético (99,7%)  diluído 

com EtOH, que provê um teor de sólido esperado de 2 6% em peso 

[SiO 1,5 (CH3)]. A razão molar de MTES:EtOH:H 2O:HOAc é 

1:0,624:2,703:0,0199. A solução é agitada por 5 h e m um 

termo, então, irrigada por resfriamento. 

[0124]  A solução de 85,9% em volume de ácido 

silícico (1a) e a solução de 14,1% em volume de MTE S (1b) são 

combinadas e agitadas por 2 h, com 31,4% em peso es perado da 

massa de aerogel final que se origina do componente  

hidrofóbico (SiO 1,5 CH3 de MTES) e um teor orgânico hidrofóbico 

esperado de 7,0% em peso. 

[0125]  Géis são fundidos em uma densidade alvo 

do aerogel de 0,07-0,08 g/cc por adição de EtOH e h idróxido 

de amônia diluído (2,5% em volume de 28% NH 4OH em água) como 

catalisador. O fluxo da solução de 67% em volume, 2 1% em 

volume de EtOH e 12% em volume de catalisador é uti lizado 

(adicionado por alguns segundos). Após a adição do 

catalisador, a solução é agitada em 300 rpm por 30 s, então, 

fundida em uma fase de reforço em fibra e permitida  

gelificar. Após o tratamento por cerca de 1 h, os m ateriais 

em aerogel são envelhecidos por cerca de 16 h a 68° C no 

fluido de envelhecimento de etanol contendo 0,8% em  

peso/volume de NH 3 em uma razão de fluido:gel de 3:1. Os 

cupons são submetidos à extração de solvente com CO 2 

supercrítico e, então, secos por 2 h a 110°C. 

[0126]  A fase de reforço em fibra é um manto PD 

de sílica com fibras de 9 mícrons de diâmetro, cerc a de 10 mm 

de espessura com uma densidade de cerca de 3,8 oz/p és 
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quadrados. O material em aerogel resultante tem cer ca de 45% 

em peso de aerogel e 55% em peso de fibra, resultan do em uma 

densidade de material esperada de cerca de 0,16-0,2 0 g/cc 

(dada uma densidade de aerogel de 0,07-0,08 g/cc). 

EXEMPLO 11 

[0127]  Silicato de sódio de grau K é utilizado, 

tendo 2,88 de SiO 2:Na 2O em peso, contém 31,7% em peso de SiO 2 

e 11% em peso de Na 2O e tem uma densidade de 1,48 g/mL. É 

primeiro diluído com água, de modo que a solução di luída 

contém 22,1% em peso de vidro de água original (7,0 % em peso 

de SiO 2). O silicato de sódio diluído é íon trocado passan do-

o através da resina Na + amberlite. O ácido silícico 

resultante é, então, gelificado por adição de H 2O e 1 M 

catalisador NH 4OH, de modo que o H 2O diluente e o fluxo do 

catalisador constituam 6,9% em volume e 0,4% em vol ume, 

respectivamente, do hidrosol final. A solução é agi tada a 300 

rpm por 30 segundos antes de fundir em uma fase de reforço em 

fibra e gelificação. A razão molar de Si:H 2O:NH3 é 

1:47,8:0,0016 e a densidade do aerogel de sílica al vo é 0,07-

0,08 g/cc. Os géis são envelhecidos a 50°C por 3 h.  A troca 

de solvente com etanol é realizada três vezes em 36  h, então, 

o etanol é trocado com hexano três vezes em 36 h. 

[0128]  A fase de reforço em fibra é um manto PD 

de sílica com fibras de 9 mícrons de diâmetro, cerc a de 10 mm 

de espessura com uma densidade de cerca de 3,8 oz/p és 

quadrados. O material em aerogel resultante tem cer ca de 45% 

em peso de aerogel e 55% em peso de fibra, resultan do em uma 

densidade de material esperada de cerca de 0,16-0,2 0 g/cc 

(dada uma densidade de aerogel de 0,07-0,08, não in cluindo o 

tratamento hidrofóbico). 

[0129]  O tratamento hidrofóbico do gel úmido é 

feito com um dos seguintes agentes hidrofóbicos de sililação: 

metiltrimetoxisilano (MTMS), metiltrietoxisilano (M TES), 
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viniltrimetoxisilano (VTMS), feniltrimetoxisilano ( PhTMS), 

feniltrietoxisilano (PhTES), ou dimetildimetoxisila no 

(DMDMS). A silanização dos géis é realizada em um b anho de 

hexano contendo 20% em volume de hidrófobo a 50°C p or 24 h 

utilizando uma razão de fluido:gel de 4:1. A razão molar do 

hidrófobo no fluido para Si no gel varia de 2,8 - 5 ,0 

dependendo de qual hidrófobo é utilizado. Os géis s ão lavados 

com hexano duas vezes em 24 h, então, submetidos à extração 

de solvente com CO 2 supercrítico e, então, secos por 2 h a 

110°C. 

EXEMPLO 12 

[0130]  O gel de sílica é preparado pela 

hidrólise e condensação de TEOS, diluído em EtOH, n a presença 

de catalisador ácido oxálico. A razão molar de 

TEOS:EtOH:H 2O:ácido oxálico é 1:7,60:10,64:1,92x10 -4 , com o 

ácido oxálico introduzido com a água como 1 mM de á cido 

oxálico. A densidade do aerogel de sílica alvo é de  0,07-0,08 

g/cc. A solução é agitada por 15 min, então, fundid a em uma 

fase de reforço em fibra e permitida gelificar em u m forno a 

60°C. 

[0131]  A fase de reforço em fibra é um manto PD 

de sílica com fibras de 9 mícrons de diâmetro, cerc a de 10 mm 

de espessura com uma densidade de cerca de 3,8 oz/p és 

quadrados. O material em aerogel resultante tem cer ca de 45% 

em peso de aerogel e 55% em peso de fibra, resultan do em uma 

densidade de material esperada de cerca de 0,16-0,2 0 g/cc 

(dada uma densidade de aerogel de 0,07-0,08 g/cc, n ão 

incluindo o tratamento hidrofóbico). 

[0132]  O gel é transferido a um banho contendo 

20% em volume de um reagente hidrofóbico em metanol  e 

aquecido a 45°C por 24 h utilizando na razão de flu ido:gel 

4:1. O reagente hidrofóbico é um dos seguintes: 

metiltrimetoxisilano (MTMS), metiltrietoxisilano (M TES), 
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etiltrietoxisilano (ETES), ou feniltrietoxisilano ( PhTES). A 

razão molar do hidrófobo no fluido para Si no gel v aria de 

2,8 - 4,8 dependendo de qual hidrófobo é utilizado.  Os géis 

são, então, lavados com EtOH três vezes, 6 h por ve z, a 45°C, 

então, submetidos à extração de solvente com CO 2 supercrítico 

e, então, secos por 2 h a 110°C. 

EXEMPLO 13 

[0133]  Os exemplos 1, 2, 6, 7, 8 e 9 produziram 

composições em aerogel com cerca de 7,0-9,0% em pes o de teor 

orgânico hidrofóbico no material em aerogel (3,0-5, 0% em peso 

do compósito) esperado em cada exemplo. O exemplo 4  produziu 

composições em aerogel com cerca de 9,0-11,0% em pe so de teor 

orgânico hidrofóbico no material em aerogel (4,0-6, 0% em peso 

do compósito). Os exemplos 7 e 8 também produziram 

composições em aerogel com cerca de 11,0% em peso e  19,0% em 

peso de teor orgânico hidrofóbico de PhTES no mater ial em 

aerogel (6,0-9,0% em peso do compósito). Os exemplo s 3 e 5 

podem produzir composições em aerogel com cerca de 9,0-11,0% 

em peso de teor orgânico hidrofóbico no material em  aerogel 

sob condições de produção ajustadas (quantidade de material 

hidrofóbico, tempo, temperatura, etc.). Os exemplos  10-12 

podem produzir as composições em aerogel com cerca de 7,0-

9,0% em peso de teor orgânico hidrofóbico no materi al em 

aerogel sob condições de produção ajustada (quantid ade de 

material hidrofóbico, tempo, temperatura, etc.). 

[0134]  As amostras produzidas nos Exemplos 1, 2, 

6, 7, 8 e 9, bem como as amostras produzidas no Exe mplo 4 que 

compreendem pó de carboneto de silicone, foram subm etidas ao 

tratamento térmico em um forno de tubo sob N 2, com uma taxa 

de rampa de temperatura de 10°C/min até que uma sel eção de 

temperatura de tratamentos que varia entre 200°C e 700°C foi 

atingida. Após um período de duração de tratamento ser 

concluído, o forno foi permitido resfriar em uma ra mpa de 
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resfriamento de 5°C/min e as amostras foram removid as. 

[0135]  As amostras tratadas incluíram: 7% de 

amostras de MTES do Exemplo 2; 7% de amostras de Na SiO 3CH3 do 

Exemplo 1; 7%, 8% e 9% de amostras de BTESE do Exem plo 9; 8% 

e 9% de amostras de PhTES do Exemplo 6; 7%, 11% e 1 9% de 

amostras de PhTES do Exemplo 7; e 7%, 11% e 19% de amostras 

de PhTES do Exemplo 8. As amostras foram submetidas  ao 

tratamento térmico sob várias temperaturas que vari am entre 

200°C e 700°C, para durações de tempo que variam en tre 10 

segundos e 1 hora. As amostras tratadas em 475°C po r 10 

minutos e 525°C por 10 minutos foram selecionadas p ara teste 

adicional. 

[0136]  As amostras produzidas no Exemplo 4 que 

compreendem pó de dióxido de titânio foram submetid as ao 

tratamento térmico pela vedação de cupons de amostr a de cada 

lote em sacolas de aço inoxidável e inserção das sa colas em 

um forno inerte preaquecido em várias temperaturas entre 

450°C e 800°C por um período não maior que 60 minut os. 

[0137]  As amostras tratadas do Exemplo 4 (pó de 

dióxido de titânio ou pó de carboneto de silicone) são 

identificadas na presente revelação pelo material e m pó (S = 

carboneto de silicone; T = dióxido de titânio), pel a 

temperatura de tratamento térmico (450-800) e pelo período de 

tratamento (0-60). 

[0138]  O tratamento térmico das amostras de 7%, 

8% e 9% de BTESE mostrou sinais de decomposição com eçando em 

cerca de 475°C. Todos os tratamentos térmicos de am ostras de 

PhTES todos mostraram sinais de espécies de fenil i nstáveis 

em altas temperaturas acima de 400°C. 

EXEMPLO 14 

[0139]  A tabela 1 apresenta medições de 

densidade para amostras de compósito de aerogel tra tadas do 

Exemplo 13. As medições da densidade foram concluíd as de 
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acordo com ASTM C167. Todas as amostras em aerogel de 

compósito tiveram as densidades medidas abaixo de 0 ,216 g/cc. 

EXEMPLO 15 

[0140]  A tabela 1 apresenta as medições de 

condutividade térmica (TC) para amostras de compósi to de 

aerogel tratadas do Exemplo 13. As medições de TC f oram 

concluídas de acordo com ASTM C177 em uma temperatu ra de 

cerca de 37,5°C e uma compressão de 2 psi (amostras  8x8) ou 8 

psi (amostras 4x4). 

[0141]  Todas as amostras de compósito de aerogel 

tratadas tiveram as medições de condutividade térmi ca em, ou 

abaixo de, 31,6 mW/mK. 

EXEMPLO 16 

[0142]  Espera-se que uma composição em aerogel 

com cerca de 7,0-8,0% em peso de teor orgânico hidr ofóbico 

seja tipicamente hidrofílica conforme produzida, co m um valor 

de absorção de água esperado C1511 (sob submersão d e 15 

minutos em condições ambientes) de cerca de 350% em  peso ou 

mais alto. 

[0143]  A tabela 1 apresenta as medições de 

absorção de água líquida para as amostras de compós ito de 

aerogel tratadas do Exemplo 13, ambas antes e após o 

tratamento térmico de oxigênio reduzido. Todas as m edições 

foram feitas de acordo com ASTM C1511 (sob submersã o de 15 

minutos em condições ambientes). 

[0144]  As amostras de pré-tratamento para 7% de 

MTES e 7% de NaSiO 3CH3 tiveram medições de absorção de água 

líquida acima de 400% em peso de absorção de água. Todas as 

amostras de pré-tratamento para 7%, 8% e 9% de BTES E tiveram 

medições de absorção de água líquida acima de 340% em peso de 

absorção de água. Todas as amostras de pré-tratamen to para 

materiais de PhTES tiveram as medições de absorção de água 

líquida acima de 280%. 
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[0145]  As amostras de pós-tratamento para 7% de 

MTES tiveram as medições de absorção de água líquid a de cerca 

de 0,0% em peso de absorção de água, o que é mais b aixo que 

as amostras de pré-tratamento para 7% de MTES. As a mostras de 

pós-tratamento para 7% de NaSiO 3CH3 tiveram  medições de 

absorção de água líquida de cerca de 81% em peso de  absorção 

de água (para amostras tratadas com calor a 475°C p or 10 

min). Todas as amostras de pós-tratamento para BTES E tiveram 

medições de absorção de água líquida acima de 290% em peso de 

absorção de água. Todas as amostras de pós-tratamen to para 

PhTES tiveram medições de absorção de água líquida acima de 

275% em peso absorção de água. 

EXEMPLO 17 

[0146]  A tabela 1 apresenta as medições de calor 

de combustão (HOC) para as amostras de compósito de  aerogel 

tratadas do Exemplo 13, ambas antes e após o tratam ento 

térmico de oxigênio reduzido. As medições de HOC fo ram 

concluídas de acordo com as condições comparáveis c om as 

normas de medição de ISO 1716. 

[0147]  As amostras de pré-tratamento para 7% de 

MTES tiveram medições de HOC de cerca de 600 cal/g;  as 

amostras de pós-tratamento (tratadas com calor a 52 5°C por 10 

min) tiveram medições de HOC de cerca de 425 cal/g.  As 

amostras de pré-tratamento para 7% de NaSiO 3CH3 tiveram  

medições de HOC de cerca de 415 cal/g; as amostras de pós-

tratamento (tratadas com calor a 525°C por 10 min) tiveram 

medições de HOC de cerca de 140 cal/g. As amostras de pré-

tratamento para 9% de BTESE tiveram medições de HOC  de cerca 

de 780 cal/g; as amostras de pós-tratamento para 9%  de BTESE 

(tratadas com calor a 525°C por 10 min) tiveram med ições de 

HOC de cerca de 285 cal/g. As amostras de pré-trata mento para 

9% de PhTES (do Exemplo 3-1) tiveram medições de HO C de cerca 

de 437 cal/g; as amostras de pós-tratamento (tratad as com 
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calor a 525°C por 10 min) tiveram medições de HOC d e cerca de 

144 cal/g. As amostras de pré-tratamento para 7% de  PhTES (do 

Exemplo 3-3) tiveram medições de HOC de cerca de 35 1 cal/g; 

as amostras de pós-tratamento (tratadas com calor a  400°C por 

10 min) tiveram medições de HOC de cerca de 120 cal /g. As 

amostras de pré-tratamento para 11% de PhTES (do Ex emplo 3-3) 

tiveram medições de HOC de cerca de 403 cal/g; as a mostras de 

pós-tratamento (tratadas com calor a 400°C por 10 m in) 

tiveram medições de HOC de cerca de 110 cal/g. 

EXEMPLO 18 

[0148]  A figura 1 mostra a análise de NMR de 

CP/MAS 29Si no estado sólido para amostras para 7% de MTES d o 

Exemplo 13, ambas antes e após o tratamento térmico  de 

oxigênio reduzido a 525°C por 10 minutos. 

[0149]  As amostras de pré-tratamento para 7% de 

MTES mostraram as razões T 1-2 :T 3 de cerca de 0,463 e as razões 

Q2-3 :Q 4 de cerca de 1,961. As amostras de pós-tratamento p ara 

7% de MTES mostraram razões T 1-2 :T 3 de cerca de 0,272 e razões 

Q2-3 :Q 4 de cerca de 0,842. Os picos de sobreposição foram 

descomplicados integrados individualmente para obte r as 

razões. 

EXEMPLO 19 

[0150]  A figura 2 mostra a análise TGA/DSC para 

amostras para 7% de MTES, amostras para 7% de NaSiO 3CH3, 

amostras para 9% de BTESE e amostras para 9% de PhT ES 

(Exemplo 3-1) do Exemplo 13, ambas antes e após o t ratamento 

térmico de oxigênio reduzido em 525°C por 10 minuto s. A 

análise TGA/DSC foi concluída para temperaturas que  variam de 

temperatura ambiente até 1000°C, com uma taxa de ra mpa de 

20°C/min. 

[0151]  A tabela 1 apresenta o início de 

temperaturas de decomposição térmica (°C) para as a mostras de 

pós-tratamento, com base nas plotagens de análise T GA/DSC 
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mostradas na figura 2. 

[0152]  As amostras de pós-tratamento para 7% de 

MTES (tratadas com calor a 525°C por 10 min) tivera m medições 

de T d de cerca de 545°C. As amostras de pós-tratamento p ara 

7% NaSiO 3CH3 (tratadas com calor a 525°C por 10 min) tiveram 

medições de T d de cerca de 600°C. As amostras de pós-

tratamento para 9% de BTESE (tratadas com calor a 5 25°C por 

10 min) tiveram medições de T d de cerca de 460°C. As amostras 

de pós-tratamento para 9% de PhTES (tratadas com ca lor a 

525°C por 10 min) tiveram medições de T d de cerca de 595°C. 

[0153]  Tabela 1 

Exemplo 

Densi-
dade 

Do 
Compó- 

Sito 
(g/cc) 

Conduti-
vidade 

térmica** 
(mW/M-K) 

Absorção 
de água 

líquida* 
(% em 
peso) 

Absorção 
de água 

líquida** 
(% em 
peso) 

HOC* 
(cal/g) 

HOC** 
(cal/g) 

Td** 
(°C) 

1 0,173 30,5 ~450 81,0 416 142 600 
2 0,159 25,1 ~425 0,0 601 426 544 

4-T-5-600 0,206 15,9 − 5,8 − 269 636 
4-T-10-600 ~0,200 − − 0,9 − − 626 
4-T-5-625 0,187 15,8 − 4,5 − 317 624 

4-T-10-625 ~0,185 − − 1,7 − − 625 
4-T-5-650 0,203 16,85 − 1,5 − 265 636 

4-T-20-650 ~0,200 − − 1,5 − − 625 
4-S-10-525 0,202 16,0 − 2,5 − 355 609 
4-S-10-550 0,216 18,0 − 0,0 − 316 610 
4-S-10-575 0,212 − − 0,0 − 343 625 

6-8% 0,142 − 475 401,0 252 − − 
6-9% 0,148 21,0 480 432,0 437 144 594 
7-7% 0,185 20,3 450 360,0 715 146 − 

7-11% 0,182 24,9 371 311,0 868 352 − 
7-19% 0,199 31,2 283 277,0 1076 571 − 
8-7% 0,180 17,9 403 354,0 351 132 − 

8-11% 0,177 17,5 412 413,0 403 157 − 
8-19% 0,175 18,7 461 404,0 531 303 − 
9-7% 0,182 − ~400 343,0 612 − − 
9-8% 0,180 − ~355 328,0 − − − 
9-9% 0,183 31,6 ~345 297,0 780 287 459 

        

* 
Antes do tratamento térmico de 

oxigênio reduzido     

** 
Após o tratamento térmico de oxigênio reduzido em 4 75°C 

-525°C por 10 min, a menos que indicado de outro mo do 
- Nenhuma medição tomada 

[0154]  Conforme aqui utilizado, a conjunção “e” 

é destinada a ser inclusiva e a conjunção “ou” não se destina 

a ser exclusiva, a menos que indicado em contrário.  Por 
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exemplo, a expressão “ou, alternativamente” destina -se a ser 

exclusiva. 

[0155]  O uso dos termos “um”, “uma”, “o” e “a”, 

ou referentes semelhantes no contexto de descrever a 

revelação (especialmente no contexto das reivindica ções) deve 

ser interpretado para cobrir tanto o singular como o plural, 

a menos que indicado em contrário ou claramente con tradito 

pelo contexto. 

[0156]  Os termos “compreendendo”, “tendo”, 

“incluindo” e “contendo” devem ser interpretados co mo termos 

abertos (ou seja, significando “incluindo, entre ou tros”,) a 

menos que observado em contrário. 

[0157]  Conforme aqui utilizado, o termo “cerca 

de” se refere a um grau de desvio típico para uma p ropriedade 

particular, composição, quantidade, valor ou parâme tro, 

conforme identificado; como desvios com base em err os 

experimentais, erros de medição, erros de aproximaç ão, erros 

de cálculo, desvios padrão de um valor médio, peque nos 

ajustes de rotina e assim por diante. 

[0158]  A recitação de faixas de valores neste 

documento destina-se meramente a servir como um mét odo 

abreviado de se referir individualmente a cada valo r separado 

que cai dentro da faixa, a menos que aqui indicado de outro 

modo, e cada valor separado é incorporado no relató rio 

descritivo como se fosse individualmente descrito a qui. 
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REIVINDICAÇÕES 

1. COMPÓSITO EM AEROGEL REFORÇADO, caracterizado 

por compreender:  

um material de reforço que inclui um material de 

fibra ou um material de espuma; 

uma estrutura com base em sílica integral com o 

material de reforço; e 

materiais orgânicos hidrofóbicos na estrutura com 

base em sílica; 

em que a estrutura com base em sílica compreende 

materiais em aerogel monolítico e, 

o compósito em aerogel reforçado tem as seguintes 

propriedades: 

i) absorção de água líquida de 40% em peso ou 

menos; e 

ii) início de decomposição térmica dos materiais 

orgânicos hidrofóbicos em 500°C ou mais. 

2. COMPÓSITO EM AEROGEL REFORÇADO, de acordo com a 

reivindicação 1, caracterizado pelo compósito em aerogel 

reforçado ter a seguinte propriedade: iii) calor de combustão 

de 717 cal/g ou menos. 

3. COMPÓSITO EM AEROGEL REFORÇADO, de acordo com 

qualquer uma das reivindicações 1 ou 2, caracterizado por 

compreender uma folha de material de reforço de fibra. 

4. COMPÓSITO EM AEROGEL REFORÇADO, de acordo com 

qualquer uma das reivindicações 1 a 3, caracterizado por ter 

as seguintes propriedades: i) absorção de água líquida de 40% 

em peso ou menos; ii) início de decomposição térmica de 

materiais orgânicos hidrofóbicos entre 500°C e 635°C; iii) 
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calor de combustão entre 265 cal/g e 717 cal/g; e iv) 

condutividade térmica entre 15 mW/M*K e 40 mW/M*K. 

5. COMPÓSITO EM AEROGEL REFORÇADO, de acordo com 

qualquer uma das reivindicações 1 a 4, caracterizado por ter 

uma ou mais das seguintes propriedades: ii) início de 

decomposição térmica de materiais orgânicos hidrofóbicos 

entre 525°C e 635°C; ou iii) calor de combustão entre 265 

cal/g e 600 cal/g. 

6. COMPÓSITO EM AEROGEL REFORÇADO, de acordo com 

qualquer uma das reivindicações 1 a 4, caracterizado por ter 

uma ou mais das seguintes propriedades: ii) início de 

decomposição térmica de materiais orgânicos hidrofóbicos 

entre 550°C e 635°C; ou iii) calor de combustão entre 265 

cal/g e 550 cal/g. 

7. COMPÓSITO EM AEROGEL REFORÇADO, de acordo com 

qualquer uma das reivindicações 1 a 4, caracterizado por ter 

uma ou mais das seguintes propriedades: ii) início de 

decomposição térmica de materiais orgânicos hidrofóbicos 

entre 575°C e 635°C; ou iii) calor de combustão entre 265 

cal/g e 500 cal/g. 

8. COMPÓSITO EM AEROGEL REFORÇADO, de acordo com 

qualquer uma das reivindicações 1 a 7, caracterizado pelo 

teor orgânico hidrofóbico no compósito em aerogel reforçado 

estar entre 2% em peso e 15% em peso. 

9. COMPÓSITO EM AEROGEL REFORÇADO, de acordo com 

qualquer uma das reivindicações 1 ou 2, caracterizado pelos 

materiais precursores de sílica gel serem selecionados a 

partir de trimetil metoxissilano [TMS], dimetil 

dimetoxisilano [DMS], metiltrimetoxisilano [MTMS], trimetil-

etoxisilano, dimetil dietoxisilano [DMDS], 
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metiltritoxissilano [MTES], etil trietoxissilano [ETES], 

dietil dietoxisilano, etil trietoxissilano, propil 

trimetoxissilano, propil-trietoxisilano, fenil-

trimetoxisilano, fenil-trietoxisilano [PhTES], 

hexametildisilazano e hexaetildisilazano. 

10. COMPÓSITO EM AEROGEL REFORÇADO, de acordo com 

qualquer uma das reivindicações 1 ou 2, caracterizado por 

compreender adicionalmente aditivos. 

11. MÉTODO PARA PREPARAR UM COMPÓSITO EM AEROGEL 

REFORÇADO conforme definido em qualquer uma das 

reivindicações 1 a 10, caracterizado por compreender: 

a) provisão de uma solução precursora compreendendo 

materiais precursores de gel de sílica e um solvente; 

b) combinação da solução precursora com uma espuma 

ou material de reforço de fibra; 

c) possibilidade de os materiais precursores de gel 

de sílica na solução precursora fazerem a transição em uma 

composição em gel para formar um compósito de gel com base em 

sílica reforçado; 

d) extração de, pelo menos, uma parte de um 

solvente a partir do compósito em gel com base em sílica 

reforçado para obter um primeiro compósito em aerogel com 

base em sílica reforçado incluindo materiais em aerogel; e 

e) exposição do primeiro compósito em aerogel com 

base em sílica reforçado a um ou mais tratamentos por calor 

em uma atmosfera de oxigênio reduzido em uma temperatura 

entre 500 °C e 700 °C para obter um segundo compósito em 

aerogel com base em sílica reforçado; 

em que o método compreende, ainda, a incorporação 

de, pelo menos, um silicone com ligação hidrofóbica no 
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primeiro compósito em aerogel com base em sílica reforçado 

antes da etapa e), 

em que o segundo compósito em aerogel com base em 

sílica reforçado tem uma absorção de água líquida de 40% em 

peso ou menos. 

12. MÉTODO PARA PREPARAR UM COMPÓSITO EM AEROGEL 

REFORÇADO conforme definido em qualquer uma das 

reivindicações 1 a 10, caracterizado por compreender a 

exposição a um primeiro compósito em aerogel com base em 

sílica reforçado com espuma ou fibra, compreendendo, pelo 

menos, um silicone com ligação hidrofóbica a um ou mais 

tratamentos por calor em uma atmosfera de oxigênio reduzido a 

uma temperatura entre 500°C e 700 °C para obter um segundo 

compósito em aerogel com base em sílica reforçado; em que o 

segundo compósito em aerogel com base em sílica reforçado tem 

as seguintes propriedades: i) absorção de água líquida de 40% 

em peso ou menos, e ii) um início de decomposição térmica de 

materiais orgânicos hidrofóbicos de 500ºC ou mais. 

13. MÉTODO, de acordo com qualquer uma das 

reivindicações 11 ou 12, caracterizado pelos materiais 

precursores de gel de sílica serem selecionados a partir de 

trimetil metoxissilano [TMS], dimetil dimetoxisilano [DMS], 

metiltrimetoxisilano [MTMS], trimetil-etoxisilano, dimetil 

dietoxisilano [DMDS], metiltritoxissilano [MTES], etil 

trietoxissilano [ETES], dietil dietoxisilano, etil 

trietoxissilano, propil trimetoxissilano, propil-

trietoxisilano, fenil-trimetoxisilano, fenil-trietoxisilano 

[PhTES], hexametildisilazano e hexaetildisilazano. 
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14. MÉTODO, de acordo com qualquer uma das 

reivindicações 11 ou 12, caracterizado pelo segundo compósito 

em aerogel reforçado à base de sílica incluir aditivos. 

15. MÉTODO, de acordo com qualquer uma das 

reivindicações 11 a 12, caracterizado pelo tratamento térmico 

na atmosfera de oxigênio reduzido não incluir a exposição a 

uma temperatura acima de 700°C por mais de 1 minuto. 
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