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Resumo: O uso de fibras vegetais em compdsitos poliméricos tem sido explorado como
alternativa sustentavel as fibras sintéticas. Neste trabalho, avaliou-se o efeito do tratamento
alcalino com hidroxido de aluminio (AI(OH); 10% m/v) na fibra de sisal, com foco no indice
de cristalinidade e no percentual de umidade absorvida. O tratamento foi conduzido em
condigdes controladas de temperatura e pH, seguido de andlises de difragdo de raios X
(DRX) e determinagédo de umidade por balanga de infravermelho. Os resultados indicaram
aumento no indice de cristalinidade da fibra tratada (78,92%) em comparagédo com a fibra in
natura (72,16%), sugerindo maior exposi¢gdo das regides celuldsicas cristalinas. Quanto a
umidade, a fibra tratada apresentou média de 9,26%, valor levemente superior ao da fibra in
natura (8,52%), indicando maior afinidade com a agua. Conclui-se que o tratamento alcalino
foi eficiente na modificagcado estrutural da fibra, embora sua aplicacdo em compadsitos deva
considerar a tendéncia ao aumento da absor¢cao de umidade, que pode comprometer a
adesao interfacial com a matriz polimeérica.
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INTRODUCAO

O uso de recursos vegetais destaca-se por ser uma fonte de baixo custo, renovavel,
reciclavel e biodegradavel. Estudos indicam que diversas fibras naturais podem substituir
parcial ou totalmente as fibras sintéticas em materiais compoésitos. A producdo de
compdsitos poliméricos consiste numa alternativa de grande importancia tecnolégica, ao
combinar-se dois ou mais materiais diferentes. Entre essas fibras, destaca-se o curaua, que
apresenta resisténcia até dez vezes superior ao da fibra de vidro, tornando-se uma
alternativa viavel para aplicagdes, como o revestimento interno de automoveis (Kotik, 2019).
As fibras de origem vegetal podem ser classificadas de acordo com sua origem, como
sementes, caules, frutos, raizes ou fibras das folhas. Um exemplo ¢é a fibra de sisal, que sera
abordada no presente trabalho. As fibras provenientes dos caules ou folhas, também

conhecidas como fibras duras ou estruturais, sdo amplamente utilizadas como reforgco em
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matrizes poliméricas (Silva, 2003). Entretanto, o uso de fibras naturais em compdsitos
poliméricos vem se tornando um grande desafio em razao de suas limitagdes, como a baixa
molhabilidade e a fraca interagdo interfacial entre as fibras e a matriz polimérica. Uma
consequéncia da incompatibilidade entre a natureza hidrofilica das fibras celuldsicas (Li,
2000). O desempenho mecéanico dos compodsitos depende fortemente da eficiéncia de
compatibilizagédo entre o reforgo e a matriz (Martins, 2003). A regido interfacial exerce papel
essencial nesse processo, uma vez que € responsavel pela transferéncia das tensdes da
matriz para o reforgco. Quando a adesao entre as fases é deficiente, ha maior propensao a
nucleacgao de falhas, o que compromete todo o composito (Martins, 2003). Com o intuito de
superar essas limitacbes, tratamentos vém sendo aplicados para modificar as fibras,
buscando aprimorar a interagdo na interface fibra-matriz (Martins, 2003). Sendo assim, o
objetivo do presente trabalho foi avaliar o tratamento alcalino na fibra de sisal, utilizando o
hidréxido de aluminio, frente a cristalinidade e percentual de umidade absorvida in natura e

apos o tratamento.

METODOS

As fibras de sisal foram tratadas com solugao alcalina a 10% (m/v) para melhorar a adesao
fibra-matriz, removendo impurezas e extraindo parcialmente hemicelulose e lignina,
aumentando a exposigdo da celulose e as ligagdes de hidroxilas. O tratamento pode
melhorar propriedades como area superficial, densidade, médulo de elasticidade, tensao
maxima e estabilidade térmica, além de reduzir a absor¢do de agua com hidréxido de
aluminio. O procedimento seguiu protocolo adaptado de Silva et al. (2000), envolvendo
lavagem, aquecimento a 85,5 °C, mercerizagdo e secagem em estufa com renovagao de
ar.A fibra de sisal foi adicionada a agua quente durante 1 hora, sendo realizada medigdes
de temperatura a cada 15 minutos, conforme demonstrado no Grafico 1 abaixo. Apos a ctapa
de preparacao e lavagem da fibra foi realizada a manipulagdo da solucao alcalina. A solucao alcalina
foi preparada com 10% de massa em relacdo ao volume. Em seguida foi colocada a fibra j& lavada em
recipiente plastico para ficar em mercerizag¢ao na solucao alcalina pelo periodo de 1 hora com agitacao
manual. A ultima etapa do tratamento quimico foi composta pelos processos de retirada da solucao

alcalina, através da lavagem da fibra em agua destilada, repetida até a obten¢do do pH 7.
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Grafico 1 - Medigao de temperatura (°C) processo de Lavagem da Fibra Sisal

Tempo (| Mlmllus]
Fonte: (Proprio autor,2025)

Em seguida foi colocada a fibra para secagem em forno com renovagédo de ar a uma
temperatura de 100° C por um periodo de 3 horas. Para determinar o indice de cristalinidade
foi utilizado a técnica de difragdo de raios-x (DRX). O ensaio foi realizado no laboratorio do
Centro Universitario de Volta Redonda (UniFOA), através do difratdbmetro Universal de raios
-x do fabricante (Shimadzu) modelo XRD 6100 com tensao de 40 kV, corrente de 30 mA e A
(CuKa) = 1,5406 A. A andlise foi realizada para as amostras da fibra de sisal, in natura e
com hidréxido de aluminio 10% m/v. Para realizar o ensaio as amostras foram cortadas de
forma manual em pequenas partes ficando bem proxima do formato de pé. Para determinar
o indice de cristalinidade da fibra de sisal, foi utilizado o método de Segal, conforme
mencionado por (Silva, 2000). Tal método se baseia na comparagao pela relagdo entre a
intensidade maxima e minima dos picos de difracdo das regides cristalinas e amorfas,

apresentado na Equacéao (1).

I, = Mmoo (1)
max
Sendo:
lcr = indice de cristalinidade.
Imax = Intensidade maxima (26).
Imin = Intensidade minima (26).

O conhecimento da porcentagem de umidade das fibras vegetais para a producdo de
compositos com matriz de PU faz-se necessario pois o isocianato € um componente que
reage com a agua podendo interferir na interagao fibra/matriz. O ensaio para determinar o
percentual de umidade da fibra de sisal, foi realizado nas dependéncias do laboratério
quimico da empresa Grupo Petropolis, utilizando uma balanga de infravermelho modelo
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HES3 (Mettler Toledo), Figura 1. O ensaio foi realizado utilizando trés amostras com massa
de 1 grama para a fibra in natura e com o tratamento por Al(OH)s. O procedimento é feito
através da medi¢cdo do peso da fibra antes e apdés a secagem em infravermelho para
determinar o percentual de umidade em cada amostra.

Figura 1- Ensaio de umidade, utilizando balanga de infravermelho

Fonte: (Préprio autor,2025)

O procedimento é feito através da medigdo do peso da fibra antes e apds a secagem em
infravermelho para determinar o percentual de umidade em cada amostra.

RESULTADOS E DISCUSSAO

A determinacéo do indice de cristalinidade foi realizada por meio de analise de difracdo de
raios X (DRX) realizadas nas amostras de sisal in natura e com os tratamentos de Al(OH)3,
conforme os difratogramas apresentados na Figura 2, observa-se que 0s espectros sao
compativeis com a estrutura da celulose tipo |, também denominada celulose nativa
mencionado por (Almeida, 2009) no qual os picos geralmente acontecem na faixa de 15° a
25° (28), o que indica a presenca de regides cristalinas da celulose. Os difratogramas obtidos
para as fibras in natura e tratada nao evidenciam uma alteracao da estrutura celuldsica da
fibra, ou seja, podemos concluir que a fibra ficou preservada apds o tratamento alcalino. No
difratograma, o primeiro pico observado proximo aos angulos 15°-17° de Bragg (20),
caracteristico das fibras naturais, devido a presenca da lignina e hemicelulose, o que
corresponde ao plano atémico (101) (Mochnacz, 2003). O segundo pico € identificado entre
os angulos 21°-22° de Bragg (28), equivalente ao plano atémico (002), oriundo da presenca
de celulose na fibra (Lima et al., 2020). Foi utilizado o software X’Pert HighScore Plus para
plotar o difratograma e identificar a intensidades maximas da regiao cristalina e a intensidade
minima do halo amorfo. Apds identificagéo foi aplicado a equagao de Segal para calcular o

indice de cristalinidade das amostras, conforme exposto no Quadro 1.
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Figura 2: Fibra de sisal in natura e com tratamento alcalino
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Fonte: (Préprio autor, 2025)
Ensaios realizados por (Mochnacz, 2003), com a fibra de sisal sem tratamento encontrou um
percentual de cristalinidade de 72,2%, valor este muito proximo ao encontrado nas amostras

ensaiadas.

Quadro 1 - Percentual de cristalinidade

Amostra lcr (%)
Sisal in natura 72,16%
Sisal AI(OH)3 10% 78,92%

Fonte: (Autor, 2025)
Os valores das intensidades maximas e minimas expresso em counts que representa o

numero de fotons de raios X detectados durante a realizacdo da caracterizacao de DRX

estao expostos no Quadro 2.

Quadro 2 - Resultado intensidade maxima e minima (Counts) fibra de sisal

Amostra Intensidade Minima Intensidade Maxima
Sisal in natura 59 212
Sisal AI(OH)3 10% 43 204

Fonte: (Autor, 2025)
A amostra tratada com Al(OH); revelou a presenca de Al2O3 conforme difratograma ilustrado

pela Figura 3, algumas suposi¢des podem explicar tal fato como: concentragao alta de
Al(OH)3 10% no tratamento pode facilitar a formacéo de Al2O3 devido a sua instabilidade
térmica, principalmente durante a etapa de secagem da fibra, a exposi¢ao direta aos raios X

(aquecimento indireto ou a energia dos raios X) na fibra com residuo de Al(OH)s poderia ter
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contribuido para a transformacao de Al203. A contaminagao pelo porta amostra para os
tratamentos € uma hipétese descartada visto que o difratograma da fibra in natura nao
apresenta picos proximos aos angulos de 37 ° e 44°. Para validar a presenga do Al203 o
ensaio de EDS seria o mais recomendado. Os resultados obtidos através da caracterizagao
de DRX, demonstra um aumento no indice de cristalinidade da fibra apdés o tratamento
alcalino, o que pode indicar uma eficacia na remocgao de hemicelulose, lignina e outras fases
amorfas, consequentemente expondo a celulose o que potencializa as regides cristalinas
(Fernandes et al., 2009). O resultado do ensaio para obtengéo do percentual de umidade da
fibra in natura esta apresentado no Quadro 3, cada amostra possui um percentual diferente
de absorgéo de umidade, com um desvio padrao * 0,998% nao é detectado uma estabilidade

nos resultados.

Figura 3 - Difratograma fibra de sisal tratada com AI(OH); 10%
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Fonte: (Autor, 2025)

Diversos fatores como o clima, regiao de cultivo, temperatura entre outros pode variar nos
resultados encontrados. O estudo realizado por (Neira, 2011) encontrou o percentual de
umidade para fibra ndo tratada de 13,19 + 0,27 %. A substéncia de Al(OH)s que foi utilizada

no tratamento da fibra € uma base inorganica que nao é soluvel em agua destilada.

Quadro 3 - Ensaio percentual de umidade fibra in natura

Amostra Peso (g) Tempo Ensaio Percentual (%)
1 1 02:17 8,27 %
2 1 02:24 10,02 %
3 1 02:04 7,28 %

Fonte: (Autor, 2025)
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Tal fato pode explicar a ineficiéncia do tratamento da fibra com AI(OH)s, de acordo com os
dados apresentados no Quadro 4. Um comportamento semelhante ao visualizado na fibra in
natura, obteve um desvio médio de + 2,118%. O Quadro 5 reune os valores médios obtidos
em func&o dos diferentes tratamentos aplicados as fibras, bem como os valores de desvio

médio de cada amostra em sua totalidade da mesma planta de origem.

Quadro 4 - Ensaio percentual de umidade fibra Al(OH)3 10%

Amostra Peso (g) Tempo Ensaio Percentual (%)
1 1 02:06 9,36 %
2 1 02:03 12,35 %
3 1 02:24 6,09 %

Fonte: (Autor, 2025)
Quadro 5 - Percentual de umidade médio da fibra de sisal

Amostras Valor Médio (%)
In natura 8,523 £ 0,998
Al(OH)3 10% 9,267 +2,118

Fonte: (Autor, 2025)
O tratamento quimico das fibras influenciou diretamente seu desempenho estrutural. O teor

de umidade das fibras também apresentou variagao relevante: 9,26% para Al(OH); e 8,52%
para a fibra sem tratamento. Esse aumento de umidade nas fibras tratadas indica uma maior
afinidade com agua, possivelmente decorrente da exposi¢ao de grupos hidroxila livres, o

que pode afetar a interface fibra-matriz polimérica.
CONCLUSOES

A analise do tratamento alcalino com hidréxido de aluminio evidenciou aumento no indice
de cristalinidade da fibra de sisal, associado a remog¢ao parcial de hemicelulose e lignina e
a maior exposicao da celulose cristalina. Esses resultados indicam potencial de melhoria no
desempenho mecanico dos compasitos reforgcados. Contudo, a maior absor¢cdo de umidade
observada nas fibras tratadas aponta para a necessidade de avaliar a interface fibra/matriz
em aplicacdes poliméricas. Assim, o tratamento mostrou-se eficiente para o aprimoramento

estrutural do sisal, embora exija estudos complementares quanto a estabilidade hidrica.
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