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RESUMO 
 

 

As fibras vegetais utilizadas em compósitos de matriz polimérica podem ser tratadas 

superficialmente para melhorar sua adesão com a matriz. O tratamento químico com 

hidróxido de sódio (NaOH) é muito utilizado, porém agride a estrutura das fibras, 

causando diminuição na sua resistência. Este estudo está relacionado à 

investigação da utilização inovadora de íons hidreto (H-) em meio alcalino como 

agente protetor de fibras vegetais, neste caso a fibra de sisal, contra agressões 

químicas e promovendo sua utilização em compósitos poliméricos. Fibras de sisal 

foram modificadas pela imersão em solução aquosa de NaOH (2, 5 e 10%, m/v), 

com ou sem a adição de boroidreto de sódio (NaBH4) (1%, m/v), em diferentes 

tempos e temperaturas de tratamento. As fibras foram neutralizadas, lavadas e 

secas a 105°C por 1 h e ensaiadas em tração e testes de pull-out em matriz de 

poliéster insaturado. A presença do NaBH4 foi eficiente em minimizar a degradação 

da fibra de sisal em meio alcalino, conforme observado por microscopia eletrônica de 

varredura e pelos resultados de resistência à tração, além de promover a adesão à 

matriz poliéster. 

 

 

Palavras-chave: Fibras vegetais; Tratamento alcalino superficial; Degradação de 

polissacarídeos; Agente protetor; Íons hidreto. 
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ABSTRACT 
 

 

The vegetable fibers used for polymer matrix composites commonly undergo surface 

treatment to improve their adhesion with the matrix. The chemical treatment with 

sodium hydroxide (NaOH) is widely used, but it may damage the fiber structure, 

consequently reducing its strength. This study focuses on the innovative investigation 

of hydride ions (H-) as a protective agent for vegetable fibers, in this case sisal, under 

alkaline conditions, inhibiting chemical damage and promoting their use in polymer 

composites. Sisal fibers were modified by immersion in a NaOH aqueous solution (2, 

5 and 10% wt/vol) with, in some of them, the addition of sodium borohydride (NaBH4) 

(1% wt/vol), using different treatment conditions (time and temperature). The fibers 

were neutralized, washed and dried at 105°C for 1 h and analyzed via tensile tests 

and pull-out evaluations in an unsaturated polyester matrix. The NaBH4 proved 

effective in minimizing sisal degradation under alkaline conditions, according to 

scanning electron microscopy and tensile strength results, and also promoted 

adhesion to the polyester matrix. 

 

 

Keywords: Vegetable fibers; Alkaline surface treatment; Polysaccharides 

degradation; Protective agent; Hydride ions. 
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1 INTRODUÇÃO 
 

 

 Matérias-primas diversas de origem vegetal [1] vêm sendo incorporadas em 

componentes, sem função estrutural, do interior ou do acabamento de automóveis 

(ex. tetos, feltros acústicos, porta-pacotes, isoladores frontais, caixas de rodas, 

laterais de portas, estofamentos e isoladores de capô) [2-3] como alternativa às 

fibras sintéticas. Nos últimos anos, a busca pela mitigação e apreensão das 

emissões de dióxido de carbono (CO2) e outros fatores ambientais revigoraram o 

interesse pelas fibras naturais de origem vegetal. No caso de reforço em polímeros, 

o uso de fibras vegetais representa uma alternativa para a substituição parcial [4] ou 

total [5-7] dos compósitos reforçados por fibra de vidro. De fato, diversos setores 

começaram a utilizar compósitos reforçados com fibras vegetais como, por exemplo, 

a indústria automotiva [8], que já utiliza em diversos componentes internos, e mesmo 

externos, de alguns veículos. 

 Os benefícios desta substituição são principalmente ambientais e 

econômicos, pois estas fibras são recicláveis, reutilizáveis, biodegradáveis e de 

baixo custo, além de serem mais leves que as fibras de vidro [9] (o que resulta em 

boas propriedades mecânicas específicas e redução no consumo de combustível em 

veículos). Também, essas fibras podem ser obtidas utilizando-se 80% menos 

energia [10], são muito eficientes na absorção de som, não estilhaçam em caso de 

acidentes e apresentam boas propriedades mecânicas pontuais, como alta 

resistência ao impacto [11], à flexão e à deformação na compressão [12]. 

 Como os reforços fibrosos de origem vegetal não conseguem formar ligações 

químicas diretas com uma resina polimérica hidrofóbica quando empregadas em 

materiais compósitos [13-16], algum tratamento superficial é geralmente utilizado 

para que se obtenha uma maior adesão na interface [17]. Os tratamentos podem 

adicionar grupamentos químicos específicos, remover cadeias de material 

fracamente ligado e/ou grupos de baixa massa molecular, normalmente resultando 

no aumento da rugosidade superficial com consequente aumento da área superficial 

ativa [18]. Vários trabalhos científicos relatam o efeito de diferentes tratamentos 

superficiais nas fibras vegetais, em diferentes tempos, temperaturas e 

concentrações do agente de tratamento. Embora estes tratamentos aumentem a 
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adesão, podem ser caros, inviabilizando o seu uso, e podem também prejudicar as 

propriedades mecânicas intrínsecas da fibra. 

 O tratamento alcalino, normalmente realizado em solução aquosa de 

hidróxido de sódio (NaOH) [13-16, 19], é um dos métodos químicos mais usados 

para as diversas fibras vegetais. A principal modificação causada por esse 

tratamento é relacionada ao rompimento da ligação de hidrogênio no grupo hidroxila 

(OH) presente na estrutura da fibra, promovendo a ionização do grupo OH a alcóxido 

[20], aumentando assim a rugosidade superficial. O tratamento remove certa 

quantidade de lignina, cera e óleos que recobrem a superfície externa da parede 

celular da fibra, além de despolimerizar a celulose. Embora esse tratamento 

aumente a adesão com uma matriz polimérica, ele notadamente diminui a 

resistência mecânica da fibra se for muito severo [14-16, 19, 21], com um impacto 

negativo na resistência do compósito fabricado com estas fibras. 

 O mecanismo de degradação [22-25] e de proteção de polissacarídeos 

diversos (ex. celulose [22, 24-25] e xiloglucana [23]) em meio aquoso alcalino vem 

sendo pesquisado com utilização de agentes de proteção contendo íons boroidreto 

(BH4
-) [23]. Compostos químicos contendo íons hidreto (H-), por exemplo o 

boroidreto de sódio (NaBH4), utilizados durante o tratamento químico em meio 

aquoso alcalino podem atuar como agente redutor no grupo terminal redutor 

(aldeído) presente no C-1 livre da cadeia de polissacarídeos (constituídos por 

unidades monoméricas, os monossacarídeos, 3-O- e/ou 4-O-substituídas). Na 

celulose, esses constituintes proporcionam estabilidade estrutural para as fibras e 

são severamente degradados nessas condições de pH pela diminuição significativa 

do grau de polimerização (GP). A hipótese que esta dissertação investiga é se o uso 

de um agente redutor poderia minimizar a degradação de unidades 

monossacarídicas terminais durante o tratamento químico de fibras vegetais, 

especificamente, as fibras de sisal. 
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2 OBJETIVOS 
 

 

2.1 Objetivo geral 
 

 

 Avaliar a eficácia do uso de boroidreto de sódio como agente protetor de 

fibras de sisal no tratamento químico com hidróxido de sódio em meio aquoso. 

 

 

2.2 Objetivos específicos 
 

 

(a) Determinar as condições ótimas de tratamento químico alcalino (tempo, 

temperatura, e concentração de hidróxido de sódio e do boroidreto de 

sódio) das fibras de sisal; 

 

(b) Caracterizar as fibras de sisal (pela morfologia e composição química, por 

testes físicos, e por ensaios térmicos e mecânicos); 

 

(c) Aplicar métodos estatísticos (distribuição normal e de Weibull) aos 

resultados das propriedades em tração das fibras; e 

 

(d) Avaliar a adesão entre as fibras de sisal tratadas, com e sem boroidreto de 

sódio, e uma resina poliéster. 
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3 REVISÃO BIBLIOGRÁFICA 
 

 

3.1 Fibras vegetais 
 

 

 As fibras naturais podem ser consideradas como compósitos de fibrilas ocas 

de celulose unidas por uma matriz amorfa de lignina e hemicelulose [26] (Figura 1), 

frequentemente com razão de aspecto maior que 1000. 
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 Os principais componentes das fibras vegetais são celulose (α-celulose), 

hemicelulose, lignina, pectinas e ceras. A celulose é um polímero natural constituído 

por unidades repetitivas de D-anidroglucose (C6H11O5) unidas nas posições C1 e C4 

por ligações β-1,4-glicosídicas. Cada unidade repetitiva contém três grupos hidroxila 

(OH), e o grau de polimerização (GP) da celulose é de cerca de 10.000 [26]. O termo 

hemicelulose se refere aos polissacarídeos de massas moleculares relativamente 

baixas, os quais estão intimamente associados à celulose nos tecidos das plantas. 

Já a lignina é uma macromolécula de estrutura complexa constituída de um polímero 

formado por ligações cruzadas [28]. 

 A parede celular de uma fibra (Figura 2) não é uma membrana homogênea. 

Cada fibra tem uma complexa estrutura em camadas composta por uma fina parede 

primária, que é a primeira camada depositada durante o crescimento de células, 

circunvizinhando a parede secundária. Essa parede é composta de três camadas e 

a camada de espessura média determina as propriedades mecânicas da fibra, e é 

constituída por uma série de microfibrilas em arranjo celular helicoidal formada por 

longas cadeias de moléculas de celulose. O ângulo entre o eixo da fibra e as 

microfibrilas é chamado de ângulo microfibrilar, que varia de uma fibra para outra. As 

microfibrilas têm normalmente um diâmetro de cerca de 10-30 nm e são compostas 

de 30-100 moléculas de celulose em conformação de cadeia estendida, fornecendo 

resistência mecânica à fibra. 

 

 

S3 da parede secundária Lúmen 

Ângulo espiral 

S2 da parede secundária 
Microfibrilas 
cristalinas de 
celulose em 
arranjo 
helicoidal 

S1 da parede secundária 

Parede primária 

Regiões amorfas 
consistindo 
principalmente de 
lignina e hemiceluloses 

Redes cristalinas das 
microfibrilas de celulose 
em arranjo desordenado 

Figura 2 – Estrutura da fibra vegetal (adaptada de [26]). 
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A fase amorfa da matriz em uma parede celular é muito complexa e é composta por 

hemicelulose, lignina e, em alguns casos, pectina. As moléculas de hemicelulose 

são unidas por ligações de hidrogênio à celulose e atuam como matriz de 

cimentação entre as microfibrilas de celulose, formando a rede 

celulose/hemicelulose, que é entendida como o principal componente celular 

estrutural da fibra. A rede de lignina hidrofóbica influencia as propriedades de rede, 

pois atua como um agente de acoplamento e aumenta a rigidez do compósito 

celulose/hemicelulose [26]. 

 As fibras vegetais podem ser classificadas utilizando a parte da planta de 

onde são extraídas, como mostra a Figura 3. 

 

Algodão

Semente

Coco

Fruta

Linho
Cânhamo

Juta
Rami
Kenaf

Banana

Haste ou Caule

Abacaxi
Sisal

Curauá
Henequen

Folha Madeira

Trigo
Arroz

Centeio

Haste delgada

Bambu
Cana-de-açúcar

Cana, Capim, ...

Fibras Vegetais
(Celulósicas ou Lignocelulósicas)

Figura 3 – Classificação de fibras vegetais de acordo com a parte da planta de onde são 

extraídas [26, 29]. 

 

 Fibras naturais de origem vegetal, também denominadas celulósicas ou 

lignocelulósicas, tais como as de coco, sisal, juta, cânhamo e curauá, vêm ganhando 

importância como reforço de matrizes poliméricas em materiais compósitos [30-31]. 

Essas fibras constituem uma matéria-prima abundante e barata. Em alguns casos, 

como por exemplo, as fibras extraídas do caule da bananeira [32] ou da casca do 

coco [33] são obtidas a partir de um resíduo agrícola, sendo seu custo bastante 

reduzido. 

 As propriedades em geral, incluindo a resistência mecânica, de fibras 

lignocelulósicas é determinada, principalmente, pela sua composição (ex. teores de 

celulose, hemicelulose, lignina e pectina na fibra). A composição química de 

algumas fibras vegetais é apresentada na Tabela 1. Pode ser observado que a 

composição química das fibras de sisal (Agave sisalana) e curauá (Ananas 

erectifolius) são semelhantes em comparação à fibra de coco (Cocos nucifera). 
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Tabela 1 – Composição química de fibras vegetais (% em massa) (adaptada de [34]).

 Curauá Sisal Juta Coco 

Celulose 70,7-73,6 67-78 61-71,5 36-43 

Hemicelulose 9,9 10-14,2 13,6-20,4 0,15-0,25 

Lignina 7,5-11,1 8-11 12-15 41-45 

Pectina - 10 0,2 3-4 

Hidrossolúveis - 16,2 1,1 - 

Ceras - 2 0,5 - 

Ângulo espiral (°) - 20 8,0 41-45 

Umidade 7,9 11,0 12,6 - 

 

 Nos últimos anos, a busca pela mitigação e apreensão das emissões de 

dióxido de carbono (CO2) e outras considerações ambientais revigoraram o interesse 

pelas fibras naturais de origem vegetal. No caso de reforço em polímeros, o uso de 

fibras vegetais representa uma alternativa para a substituição parcial [4] ou total [5-7] 

dos compósitos reforçados por fibra de vidro. De fato, diversos setores começaram a 

utilizar compósitos reforçados com fibras vegetais como, por exemplo, a indústria 

automotiva [8], que já utiliza em diversos componentes internos, e mesmo externos, 

de alguns veículos. Na Tabela 2 são apresentadas algumas propriedades físicas e 

mecânicas das fibras vegetais mais comuns, em comparação com as propriedades 

da fibra de vidro. 

 
Tabela 2 – Propriedades de fibras vegetais em comparação a uma sintética [26, 29, 34-38]. 

Propriedades Propriedades específicas 

Fibra φeq

(µm) 

ρ 

(g/cm3) 

σ* 

(MPa) 

E 

(GPa) 

σ*/ρ 

(MPa/(g/cm3)) 

E/ρ 

(GPa/(g/cm3))

Coco 100-450 1,15-1,52 131-175 4-13 86-152 2,6-11,3 

Juta 200 1,3-1,45 393-773 26,5 271-594 18,2-20,3 

Sisal 50-300 1,26-1,5 511-635 9,4-22 340-503 6,2-17,4 

Hemp 22-25 1,48 690 70 466 47,2 

Curauá 60-100 1,4 859-1404 20-36 613-1002 14,2-25,7 

Vidro-E 8-14 2,5 1800-3000 72-83 720-1200 28,8-33,2 

Obs.: φeq = diâmetro equivalente; ρ = densidade aparente; σ* = resistência à tração; E = 

módulo de elasticidade. 
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No entanto, problemas de adesão fibra/matriz, de absorção de água e 

também propriedades mecânicas limitadas, vêm dificultando sua utilização em 

determinados ambientes e situações de carregamento que exijam um melhor 

desempenho mecânico. 

 As fibras vegetais, em geral, apresentam estabilidade térmica limitada, são 

suscetíveis ao ataque microbiológico e, já que o teor de celulose, hemicelulose e 

lignina é bastante variável mesmo em um único lote, podem apresentar uma grande 

variabilidade de propriedades. A parte da planta na qual a fibra é extraída também 

influencia nas propriedades físicas e químicas [11]. Até mesmo o tipo de extração 

(mecânica ou química) acarreta em alterações nas características das fibras. A 

combinação desses fatores é responsável por uma das mais citadas limitações 

dessas fibras, a heterogeneidade de propriedades. 

 

 

3.2 Efeito do tratamento superficial nas fibras vegetais 
 

 

 Problemas de adesão fibra/matriz [15], significativa absorção de água, 

elevado teor de umidade [13] e propriedades térmicas e mecânicas limitadas vêm 

dificultando a utilização de fibras vegetais em determinados ambientes e situações 

de carregamento que exijam um melhor desempenho. Devido a sua estrutura aberta 

conter muitos grupos OH e acetila (COCH3), a hemicelulose é higroscópica e 

parcialmente solúvel em água. Ligninas são estruturas amorfas altamente 

complexas, principalmente aromáticos constituídos por unidades de polímeros de 

fenilpropano, e possuem a menor absorção de água dentre os componentes da fibra 

vegetal [20]. 

 Como os reforços fibrosos de origem vegetal não conseguem formar ligações 

químicas diretas com uma resina polimérica quando utilizadas em materiais 

compósitos [13-16], algum tratamento superficial é geralmente utilizado para que se 

obtenha uma maior adesão na interface [17]. 

 Muitos trabalhos científicos relatam o efeito de diversos tratamentos 

superficiais em fibras vegetais, em diferentes condições de tempo, temperatura e 

concentração do agente de tratamento, entre eles, tratamentos físicos [39] (ex. 

corona e plasma) e tratamentos químicos com hidróxido de sódio (NaOH) [40], 
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agentes de acoplamento silânicos [41], acetilação [26], benzoilação, acrilação, 

permanganato, peróxido e isocianato [20], metacrilamida N-substituída [42], N-

isopropilacrilamida [16], cianoetilação [43], metacrilato de metila [44], entre outros 

[20], como mostra a Tabela 3. Embora estes tratamentos aumentem a adesão, 

podem ser caros, inviabilizando o seu uso, e podem também prejudicar as 

propriedades mecânicas das fibras. 

 
Tabela 3 – Efeito do tratamento nas propriedades em tração da fibra de sisal (adaptada de 

[37]). 

Tratamento σ* (gf/tex) E (× 103 gf/tex) ε* (%) 

In natura 30,7 1,18 2,5 

Benzol/álcool 38,8 0,99 3,7 

Ácido acético + álcali 9,3 0,39 2,6 

Álcali 31,7 0,53 7,5 

Acetilação 33,2 0,35 8,3 

Térmico 42,0 1,22 3,5 

Álcali-térmico 27,6 0,70 4,7 

Térmico-álcali 25,7 0,71 4,4 

Obs.: tex = unidade de densidade linear, equivalente à massa em gramas de 1000 metros 

de fibra, fios ou outros produtos têxteis (ASTM D123-07). 

 

 As alterações na morfologia das fibras vegetais tratadas são acompanhadas 

por microscopia eletrônica de varredura (MEV), conforme as Figuras 4 e 5. 

 

 

Figura 4 – Micrografias de MEV de fibra

5 h a 80°C e, em seguida, com
(a)
s de sisal in natura (a) e tratada com NaOH 5

 CH3COOH glacial por 1 h a 26°C (b) [45]. 
(b)
 
% por 
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Figura 5 – Micrografias de MEV de fibras de sisal in natura (a), e tratadas por 1 h com 

N-isopropilacrilamida 1% (b), N-isopropilacrilamida 2% (c) e N-isopropilacrilamida 3% (d). 

Aumento de 248× [16]. 

 

Em suma, os tratamentos podem adicionar grupamentos químicos 

específicos, remover cadeias de material fracamente ligado e/ou grupos de baixa 

massa molecular, resultando no aumento da rugosidade superficial e consequente 

aumento da área superficial ativa [18]. Também é frequentemente relatada uma 

diminuição da absorção de água pela fibra após o tratamento [13]. 

 

 

3.2.1 O tratamento alcalino 
 

 

 O tratamento alcalino, normalmente realizado em solução aquosa de NaOH 

[13-16, 19], é um dos métodos químicos mais usados para as diversas fibras 

vegetais. A importante modificação ocasionada por esse tratamento é o rompimento 

da ligação de hidrogênio no grupo OH presente na estrutura da fibra, aumentando 

assim a rugosidade superficial (Equação 1). 
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Fibra–OH + NaOH → Fibra–O-Na+ + H2O   (1) 

 

 Esse tratamento remove certa quantidade de lignina, cera e óleos que 

recobrem a superfície externa da parede celular da fibra, além de despolimerizar a 

celulose. A adição de solução aquosa de NaOH na fibra promove a ionização do 

grupo OH a alcóxido [20]. Embora esse tratamento aumente a adesão com uma 

matriz polimérica, ele notadamente diminui a resistência mecânica da fibra se for 

muito severo [14-16, 19, 21], consequentemente, prejudicando a resistência do 

compósito fabricado com estas fibras. 

 A Figura 6 apresenta as micrografias de MEV para as fibras de sisal in natura 

e tratada com NaOH a 80°C. Pode ser observada na Figura 6(a) a presença de 

impurezas na superfície da fibra e as células parenquimáticas características da 

folha na qual a fibra esteve incorporada. A Figura 6(b) mostra que, após o 

tratamento alcalino, as impurezas e as camadas da cutícula de cera na superfície da 

fibra são removidas. As células do parênquima são também parcialmente removidas 

e as fibrilas começam a separar umas das outras devido à ação da solução alcalina 

que extrai o componente de cimentação, principalmente lignina [45]. 
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Figura 6 – Micrografias de MEV de fibra

NaOH 5% 

 

 A Figura 7 mostra o efeito das

cristalinidade das fibras de bambu. N

de 8% resulta em um leve aumento d

transição polimórfica da celulose é ob
(a
s de sisal in natura (a) e tratada primeirament

por 5 h a 80°C (b) [45]. 

 condições do tratamento químico no índ

a Figura 7(a), a concentração de NaOH a

o índice de cristalinidade. A maior eficiên

tida na concentração de NaOH igual a 16
(b
 
e com 

ice de 

baixo 

cia de 

%. 



 27

 

(a) 

Ín
di

ce
 d

e 
cr

is
ta

lin
id

ad
e 

(%
) 

 

Concentração de NaOH (%) 

(b) 

Ín
di

ce
 d

e 
cr

is
ta

lin
id

ad
e 

(%
) 

 

Tempo (min) 

(c) 

Ín
di

ce
 d

e 
cr

is
ta

lin
id

ad
e 

(%
) 

Temperatura (°C) 

Figura 7 – Índice de cristalinidade das fibras de bambu em função da concentração de 

NaOH (20 min, 20°C) (a), do tempo de tratamento (20°C) (b) e da temperatura de tratamento 

(20 min) (c) (adaptada de [46]). 
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Na Figura 7(b), para a concentração de NaOH igual a 10%, nenhum efeito do 

tempo de tratamento é observado. No entanto, para as concentrações de NaOH 

iguais a 12 e 16%, os efeitos esperados são notados nos 5 min iniciais. A maior 

eficiência na conversão do látice de cristal é alcançada durante os primeiros 10 min, 

não sendo observado efeito mais acentuado com o aumento do tempo de 

tratamento. Enquanto o tratamento com solução de NaOH 25% provoca o efeito 

inverso após 3 min. 

Na Figura 7(c), o efeito da temperatura de tratamento igualmente depende da 

concentração de NaOH. O índice de cristalinidade aumenta com o aumento da 

temperatura de tratamento, exceto para a concentração de NaOH de 25% [46]. 

 

 

3.3 A fibra de sisal 
 

 

 O Brasil é o maior produtor mundial de sisal [29], seguido por Quênia e 

Tanzânia, e segundo os dados do IBGE (2009), apresenta uma produção anual de 

245.389 t, sendo a Bahia (95%) e a Paraíba (4%) os maiores Estados produtores. 

Rio Grande do Norte, Ceará e Pernambuco somam 1% da produção anual. As fibras 

de sisal são extraídas das folhas das plantas de sisal, que são principalmente 

exploradas na região Nordeste do Brasil, onde apresentam importância para a 

economia local. O sisal é atualmente uma das mais importantes fibras vegetais e 

tem o potencial de substituir parcialmente fibras sintéticas [4]. Outras vantagens do 

sisal incluem a facilidade de modificação superficial [47], sua abundância no Brasil, 

facilidade de cultivo e seu baixo custo. Comparado à fibra de vidro, o sisal não 

apresenta problemas relacionados à sua disposição final e toxicidade, além de não 

causar danos por abrasão aos equipamentos utilizados no processamento [48]. 

 

 

3.3.1 Efeito do tratamento alcalino nas características das fibras de sisal 
 

 

 As fibras de sisal possuem impurezas superficiais, tais como cera e óleos 

naturais e, por vezes, os óleos usados na extração dessas fibras podem também 
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serem depositados na sua superfície [47]. Na Figura 8(a) pode ser observada a 

trama de impurezas fracamente ligadas e que circundam a fibra in natura, e na 

Figura 8(b) vazios no centro das células em forma hexagonal. Na Figura 9(a) pode-

se observar que a trama de impurezas é reduzida de tamanho, sendo o material 

(parede celular primária) dissolvido pela solução de NaOH 0,24% e, na Figura 9(b), o 

estreitamento ou fechamento das crateras, devido ao empacotamento de material 

mais denso (cristalino) no nível S2, em comparação com a Figura 8. 

 

  
Figura 8 – Secção longitudinal (a) e transversal (b) de monofilamento de sisal in natura [47]. 

 

  
Figura 9 – Secção longitudinal (a) e transversal (b) de monofilamento de sisal tratado com 

NaOH 0,24% [47]. 

 

 O tratamento também influencia o diâmetro equivalente (φeq) e as 

propriedades mecânicas da fibra. O aumento do φeq com a diminuição da resistência 

à tração (σ*) e diminuição do módulo de elasticidade (E) (de 0 a 0,03% NaOH) se 
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deve a degradação da parede celular primária (Figura 10). Em concentrações 

maiores, a pectina é degradada e removida juntamente com a parede celular, 

causando diminuição no φeq e aumentando a σ* e o E. 
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celulósico em um ambiente alcalino resulta na formação de compostos de baixa 

massa molecular solúveis em água. Os produtos de degradação em meio alcalino 

mais importantes são o ácido 3-deoxi-2-C-hidroximetil-D-eritro-pentanóico 

(conhecido como ácido α-isosacarínico e abreviado para α-ISA) e o ácido 3-deoxi-2-

C-hidroximetil-D-treo-pentanóico (conhecido como ácido β-isosacarínico e abreviado 

para β-ISA). O α-ISA pode ser formado seguindo basicamente dois diferentes 

mecanismos de reação, como mostra a Figura 11 [22] e se detalha a seguir. 

 

 

Celulose 

Terminação química Terminação física 

Hidrólise alcalina 

ou 

Hidrólise alcalina 

Figura 11 – Esquema simplificado para os processos envolvidos na degradação alcalina de 

celulose. Os comprimentos de cadeia não são representados em escala e não indicam 

mudanças no comprimento da cadeia devido à progressão das reações. Símbolos: unidades 

monoméricas de glucose ( ); grupos redutores terminais ( , grupo funcional aldeído); 

grupos finais de terminação química ( , ácido metasacarínico); grupos terminais ativados 

( , grupo funcional enolato). As reações referidas são as transformações de Lobry de 

Bruin–Alberda van Ekenstein (LdB–AvE) e uma β-eliminação (beta-El) (adaptada de [22]). 
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 O primeiro tipo é uma conversão do grupo redutor terminal da cadeia de 

polissacarídeo em um produto reativo intermediário (enol), que será hidrogenado 

(aldeído) para ser fragmentado (a reação de propagação é mostrada no bloco 

superior da Figura 11) para formar tanto α-ISA ou β-ISA. A celulose é degradada 

apenas em parte por este tipo de reação porque o produto reativo intermediário é 

convertido a um grupo terminal metasacarínico não reativo (terminação química) ou 

porque a degradação atinge regiões cristalinas da cadeia de polissacarídeo, onde a 

reação de peeling-off não pode prosseguir por impedimento estéreo (terminação 

física), conforme o bloco intermediário na Figura 11. As reações de propagação e 

terminação em conjunto são chamadas na literatura de reação de peeling-off. 

 O segundo tipo de reação, a cisão midchain ou hidrólise alcalina, é uma 

clivagem aleatória de ligações glicosídicas dentro da cadeia de polissacarídeo. Um 

grupo redutor terminal é recriado em um dos dois fragmentos de cadeia, após a 

reação de peeling-off ser reiniciada, conforme a caixa cinza-escura da Figura 11. A 

celulose pode assim ser completamente degradada a produtos monoméricos através 

da ação conjunta das reações de peeling-off e de cisão midchain. Como informação 

adicional, devido à baixíssima taxa de cisão midchain, os dados cinéticos confiáveis 

foram apenas obtidos em um intervalo de alta temperatura entre 140 e 180°C [22]. 

 

 

3.4.2 O íon boroidreto como agente protetor 
 

 

 Compostos químicos contendo íons hidreto (H-), como por exemplo o 

boroidreto de sódio (NaBH4), utilizados durante o tratamento químico em meio 

aquoso e alcalino, podem atuar como agente redutor no grupo terminal redutor 

(aldeído) presente no C-1 livre da cadeia de polissacarídeos (constituídos por 

unidades monoméricas, os monossacarídeos, 3-O- e/ou 4-O-substituídas). Para a 

celulose, esses constituintes proporcionam estabilidade estrutural às fibras e são 

severamente degradados nessas condições de pH pela diminuição drástica do GP. 

A utilização de um agente redutor adequado poderia evitar a degradação de 

unidades monossacarídicas terminais que ocorre por mecanismo denominado de 

end-wise degradation ou β-eliminação (peeling ou unzipping) [25]. 
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3.5 Avaliação da molhabilidade e da adesão na interface fibra/matriz 
 

 

 O comportamento mecânico e a durabilidade de materiais compósitos não 

dependem apenas das propriedades de cada componente (matriz e fibra), mas 

também das propriedades da interface [49]. A Figura 12 mostra o comportamento de 

uma gota líquida de resina epóxi formada em um monofilamento de sisal. Os 

parâmetros h1 e L podem ser facilmente medidos, e são usados para avaliar o 

ângulo de contato (θ°), conforme a Tabela 4. Quanto menor for o ângulo de contato, 

maior será a molhabilidade [50]. 

 

  

(b) (a)

Figura 12 – Uma gota líquida de resina epóxi depositada em uma fibra de sisal in natura (a) 

e tratada com NaOH 5% (b) [15]. 

 

 O aumento no grau de molhabilidade serve como um indicativo para uma boa 

adesão, já que a adesão depende do grau de molhabilidade [51]. 

 
Tabela 4 – Ângulo de contato estimado entre resina epóxi e monofilamento de fibra de sisal 

(adaptada de [15]). 

NaOH (%) L (10-6 m) h1 (10-6 m) θ° 

0 1830 690 47 

5 1920 606 34 

 

 A eficiência de um determinado tratamento superficial, que é realizado em 

uma etapa adicional e anterior à fabricação do compósito, pode ser quantificada 

através de métodos diversos. O pull-out [52-53] é o teste mais direto, e envolve o 
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arrancamento/destacamento de uma fibra única parcialmente embebida em um 

bloco de polímero, conforme ilustra a Figura 13. Este teste é muito útil para a 

avaliação prévia do comportamento mecânico de compósitos, pois quantifica o 

potencial de reforço das fibras sem ser afetado por problemas advindos do processo 

de fabricação, ou seja, dispersão das fibras na matriz, eventual ocorrência de 

reações de degradação devido ao aquecimento, etc. 

 

 
Figura 13 – Ensaio de pull-out (adaptada de [53]). 

 

 A Tabela 5 apresenta resultados de pull-out do sisal tratado de formas 

distintas. Pode ser verificado que todos os tratamentos resultaram em uma maior 

resistência interfacial (τc) do sisal à resina poliéster, em relação à fibra in natura. 

 
Tabela 5 – Adesão por pull-out de fibras de sisal com poliéster (adaptada de [16]).

Tratamento Resistência interfacial – τc (MPa) 

In natura 2,6 (± 0,6) 

NaOH 0,25% 4,5 (± 1,3) 

NaOH 0,5% 5,2 (± 1,3) 

NaOH 1% 5,9 (± 1,0) 

NaOH 2% 6,9 (± 1,1) 

NaOH 5% 6,7 (± 1,6) 

NaOH 10% 6,3 (± 1,4) 

N-isopropilacrilamida 1% 5,9 (± 1,7) 

N-isopropilacrilamida 2% 6,8 (± 1,5) 

N-isopropilacrilamida 3% 5,8 (± 1,9) 
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 A Figura 14 mostra a resistência interfacial (quantificada por testes de pull-

out) de fibras de sisal com diferentes condições de tratamento em matriz polimérica 

baseada em amido. Na Figura 14(a), os valores mostram que a τc não aumenta com 

o tratamento alcalino a 25°C. É evidente a partir desta figura que a dispersão dos 

resultados é bastante elevada. No caso das fibras acetiladas, na Figura 14(b), a τc 

diminui com o tratamento, mostrando a baixa adesão entre as fibras e a matriz [49].

 

 

τ c
 (M

P
a)

 

− − Tratamento alcalino a 5°C 
− − Tratamento alcalino a 25°C 
− − Tratamento alcalino a 40°C 

Tempo (h) 

 

− − acetilada 

τ c
 (M

P
a)

 

Tempo (h) 

Figura 14 – Resistência interfacial como uma função do tratamento na fibra: tratada com 

NaOH 5% m/v (a) e acetilada com CH3COOH glacial (b) (adaptada de [49]). 
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4 MATERIAIS E MÉTODOS 
 

 

4.1 Materiais 
 

 

 As fibras de sisal foram adquiridas, na forma de corda, na Casa Gaúcha de 

Barbantes (Porto Alegre/RS), sendo as densidades lineares para o fio e para a fibra 

de 2588 e 31 tex (g/km), respectivamente. Ácido acético glacial P.A. 99,7% 

(Quimex), boroidreto de sódio P.A. 97% (Nuclear), hidróxido de sódio P.A. 98% 

(Vetec), resina poliéster insaturada ortoftálica e pré-acelerada – UCEFLEX UC 5518 

(Elekeiroz) e iniciador peróxido de etilmetilcetona (PMEK) – Butanox® M-50 (Akzo 

Nobel) foram utilizados como recebidos. 

 

 

4.2 Métodos 
 

 

4.2.1 Tratamento das fibras 
 

 

 Os fios de sisal foram cortados em tamanhos de, aproximadamente, 40 cm e 

as suas fibras separadas e selecionadas manualmente. As fibras de sisal foram 

modificadas superficialmente pela imersão em solução aquosa de hidróxido de sódio 

– NaOH (0, 2, 5 ou 10%, m/v), com ou sem a adição de boroidreto de sódio – NaBH4 

(1%, m/v), em bateladas de 3,8 g de fibras para cada 500 mL de solução, por 15, 30 

ou 60 min, a 20 ou 40°C, e sob agitação mecânica (70 rpm). Em seguida, foram 

neutralizadas com solução aquosa de ácido acético – HAc (0,2%, m/v), lavadas com 

água destilada, secas em estufa com circulação de ar a 105 ± 1°C por 1 h e 

condicionadas. Esta sequência de etapas é mostrada no fluxograma da Figura 15. 
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Figura 15 – Rotas de tratamento das fibras. 

 

 Devido a grande quantidade de fibras necessária para os testes de densidade 

aparente (ρ), utilizou-se fibras de, aproximadamente, 4 cm e tratadas em bateladas 

de 40 g de fibras para cada 1000 mL de solução (sem agitação mecânica). 

 

 Ao longo do trabalho, as fibras tratadas serão referidas pela nomenclatura 

apresentada na Tabela 6. 

 
Tabela 6 – Nomenclatura usada para identificar os tratamentos aplicados nas fibras de sisal. 

H2O_t30 Lavagem com água por 30 min 

H2O_t60 Lavagem com água por 60 min 

OH2_t60 Tratamento com 2% (m/v) de NaOH por 60 min 

OH2_BH_t60 Tratamento com 2% (m/v) de NaOH e 1% (m/v) de NaBH4 por 60 min 

OH5_t15 Tratamento com 5% (m/v) de NaOH por 15 min 

OH5_t30 Tratamento com 5% (m/v) de NaOH por 30 min 

OH5_t60 Tratamento com 5% (m/v) de NaOH por 60 min 

OH5_t60_T40 Tratamento com 5% (m/v) de NaOH por 60 min a 40°C 

OH5_BH_t60_T40
Tratamento com 5% (m/v) de NaOH e 1% (m/v) de NaBH4 por 60 min a 

40°C 

OH5_BH_t15 Tratamento com 5% (m/v) de NaOH e 1% (m/v) de NaBH4 por 15 min 

OH5_BH_t30 Tratamento com 5% (m/v) de NaOH e 1% (m/v) de NaBH4 por 30 min 

OH5_BH_t60 Tratamento com 5% (m/v) de NaOH e 1% (m/v) de NaBH4 por 60 min 

OH10_t60 Tratamento com 10% (m/v) de NaOH por 60 min 

OH10_BH_t60 Tratamento com 10% (m/v) de NaOH e 1% (m/v) de NaBH4 por 60 min 

Separação 
e 

corte 
das fibras 
[40 cm] 

Tratamento: 
H2O destilada 

[30 ou 60 min, 20°C]

Tratamento: 
NaOH(aq) 2, 5 ou 10% 

sem ou com NaBH4(aq) 1%  
[15, 30 ou 60 min, 20 ou 40°C] 

Neutralização 
com 

HAc(aq) 0,2% 

Lavagem com Condicionamento Secagem em 
H2O destilada das fibras 

[ASTM D1776-08] 
estufa c/ circ. de ar 

até pH = 7 [105°C por 1 h] 



 38

4.2.2 Caracterização das fibras 
 

 

 As alterações na morfologia das fibras tratadas, e escolhidas aleatoriamente, 

foram acompanhadas por microscopia eletrônica de varredura (MEV) em um 

microscópio JEOL modelo JSM-6060. As amostras foram recobertas com ouro e se 

utilizou 10 kV. 

 A densidade aparente (ρ) das fibras foi determinada segundo a norma ISO 

1183-1:04 com a utilização de um picnômetro, através da Equação (2). Usou-se 

água destilada como líquido de referência, e o teste foi conduzido à temperatura 

ambiente. 

 

21

ρ
mm

m ILS

−
×

=
ρ       (2) 

 

onde: mS é a massa aparente da amostra, m1 é a massa aparente do volume de 

líquido necessário para preencher o picnômetro vazio, m2 é a massa aparente do 

volume de líquido necessário para preencher o picnômetro contendo a amostra, ρ IL é 

a densidade do líquido a 20°C. 

 O teor de umidade (C) das fibras foi determinado de acordo com a norma 

ASTM D2654-89 e estimado através da Equação (3). A balança e o termômetro 

utilizados permitiram uma exatidão de 0,0001 g e 1°C, respectivamente, e em cada 

teste foram utilizados 5 g de fibras cortadas em um comprimento de, 

aproximadamente, 15 mm. A amostra foi colocada em estufa com circulação de ar e 

temperatura estabilizada em 105 ± 1°C até que a diferença entre pesagens 

sucessivas, separadas por um intervalo de tempo de secagem de 2 h ± 5 min, fosse 

de, no máximo, 0,01%. 

 

%100×⎟
⎠
⎞

⎜
⎝
⎛ −

=
A

DAC      (3) 

 

onde: D e A são, respectivamente, as massas do material antes e após a secagem. 
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 Análises termogravimétricas (TGA) foram realizadas em um aparelho TA 

Instruments modelo 2050, conduzidas em atmosfera de N2, com 5 mg de amostra e 

velocidade de aquecimento de 20°C/min desde a temperatura ambiente até próximo 

de 1000°C. 

Espectros de absorção na região do infravermelho com transformada de 

Fourier (FTIR) foram obtidos em um espectrômetro Perkin Elmer modelo Spectrum 

1000, utilizando a técnica do disco de KBr contendo em torno de 6% (m/m) de 

amostra, no intervalo de 4000 a 400 cm-1. 

 Filamentos individuais das fibras foram escolhidos aleatoriamente a partir dos 

fios e ensaiados em tração. O condicionamento das amostras foi realizado de acordo 

com a norma ASTM D1776-08. Os ensaios de tração foram realizados segundo a 

norma ASTM D2256-02, em uma máquina universal de ensaios (EMIC DL 10.000) 

equipada com célula de carga de 50 N. A velocidade de ensaio e a distância entre 

garras foram mantidas constantes para todos os testes, sendo 5 mm/min e 100 mm, 

respectivamente. Uma pré-carga de aproximadamente 0,5 N foi aplicada antes do 

ensaio. Todos os testes foram realizados à temperatura ambiente, geralmente 20°C. 

As garras utilizadas nos ensaios podem ser visualizadas na Figura 16. 

 

 

Fibra de 
sisal 

Figura 16 – Garras para filmes utilizadas nos ensaios de tração das fibras. 
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 Entre 18 e 50 fibras úteis foram ensaiadas em cada tratamento, excluindo-se 

aquelas que romperam na garra ou perto dela. Quando o teste era bem sucedido, 

ambas as extremidades de ruptura da fibra foram medidas com um micrômetro da 

Mitutoyo (modelo 2046F) com 0,01 mm de resolução para a avaliação do diâmetro. 

Também, a área da secção transversal da fibra rompida foi avaliada com o auxílio de 

um microscópio óptico Zeiss modelo Axio Scope.A1 com uma objetiva de 20×. A 

área foi calculada com auxílio do software AxioVision Release versão 4.7. A partir da 

área da secção transversal da superfície fraturada da fibra foi calculado um diâmetro 

equivalente médio (φeq) de ambas as extremidades rompidas. Os dados de diâmetro 

foram utilizados para estimar a resistência à tração (σ*) e o módulo de elasticidade 

(E) da fibra, o qual foi obtido a 1,0% antes da deformação na ruptura (ε*) da fibra. 

 

 

4.2.2.1 Análise de Weibull 
 

 

 A distribuição de resistência de determinados materiais, particularmente a 

resistência à tração de fibras [14-15, 21, 47], pode ser considerada obedecer a uma 

distribuição de Weibull. As funções de densidade de probabilidade de Weibull e a 

distribuição cumulativa são dadas pelas Equações (4) e (5), respectivamente: 

 

)βexp(αβ)( α1α tttf −= −  onde,   t ≥ 0,   α ≥ 0,   β ≥ 0  (4) 

 

)βexp(1p αt−−=      (5) 

 

 Os parâmetros α e β [54-55] determinam a forma e a escala da distribuição, 

respectivamente. O parâmetro β é chamado de “vida característica”, sendo a 

probabilidade de falha aproximadamente igual a 63,2%, e apresentando a mesma 

unidade de t. O parâmetro α é um número adimensional e, para valores na faixa de 

3 ≤ α ≤ 4, a forma da distribuição é próxima à de uma distribuição normal. Esse 

parâmetro é o coeficiente angular da reta obtida pela linearização da Equação (5), 

sendo inversamente proporcional à dispersão dos valores da propriedade avaliada. 

Dois métodos são geralmente mencionados para estimar esses parâmetros: a 
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técnica de máxima probabilidade e a utilização da plotagem de probabilidade, 

adotada neste trabalho. 

 Um exemplo de utilização da distribuição de Weibull, para a σ* neste trabalho 

está na Figura 17, de onde são obtidos os parâmetros T50 (mediana), β (T63) e α. 
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Figura 17 – Probabilidade de Weibull (a) e plotagem de probabilidade de Weibull (b) dos 

valores de resistência à tração para 37 fibras de sisal in natura [este trabalho]. 

 

 Uma estimativa para o cálculo de p para cada ponto t foi realizada pelo 

median rank [56] conforme a Equação 6: 
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p  ≅ 
0,4

0,3)(
+

−
n

tRank      (6) 

 

onde: n é considerado o tamanho da amostra, Rank (t) é o valor da medida 

correspondente à posição t quando os valores coletados das medidas forem 

disponibilizados em ordem crescente. 

 A fim de verificar a hipótese de que um determinado conjunto de dados segue 

uma distribuição de Weibull, Shapiro e Brain [57] formularam um ensaio analítico que 

tem formato semelhante aos testes W. Tal ensaio consiste em um procedimento 

bicaudal, em que os valores críticos superiores e inferiores, correspondentes a 1, 5 e 

10% dos níveis de testes, são obtidos através da Equação (7): 

 
2

210 )(ln)ln( nnWp βββ ++=     (7) 

 

onde: n é o tamanho da amostra, e β0, β1 e β2 são constantes apropriadas para o 

nível escolhido do teste. 

Se W0,05 ≤ Wp ≤ W0,95, o conjunto de dados segue uma distribuição de Weibull 

para 10% do nível de teste. Caso contrário, não se pode afirmar que tal conjunto de 

dados obedeça a uma distribuição de Weibull. 

 

 

4.2.2.2 Ensaio de pull-out 
 

 

 Para avaliação da adesão na interface sisal/poliéster em teste de pull-out, 

uma fibra única (comprimento de 30 mm) foi parcialmente (aprox. 1,5 mm) 

incorporada a um bloco (1,2 × 1,2 cm) de poliéster e PMEK (1%, m/m), sendo esse 

curado e a fibra tracionada ao longo da sua orientação axial (longitudinal) até que 

houvesse o seu descolamento. A Figura 18 mostra o molde, em silicone, utilizado na 

preparação dos blocos de polímero contendo a fibra. 
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Figura 18 – Molde utilizado na preparação dos espécimes para os testes de pull-out. 

 

 Estes testes foram realizados em uma máquina universal de ensaios (EMIC 

DL 10.000) equipada com célula de carga de 50 N. Todos os testes foram realizados 

à temperatura ambiente, geralmente 20°C, e com velocidade de ensaio constante (1 

mm/min). O arranjo experimental utilizado pode ser visualizado na Figura 19. 

 

 
Figura 19 – Arranjo experimental utilizado nos testes de pull-out dos espécimes 

fibra/poliéster. No detalhe, o corpo de prova utilizado. 
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 Entre 12 e 23 espécimes úteis foram ensaiados em cada tratamento, sendo a 

amostra descartada se a fibra rompia durante o ensaio. Quando o teste era bem 

sucedido, a altura embebida da fibra foi medida com um paquímetro digital da 

Mitutoyo (modelo 500-144B) e o φeq da fibra medido com um micrômetro da Mitutoyo 

(modelo 2046F), ambos com 0,01 mm de resolução. Quando bem sucedido, este 

teste gera uma curva de força de tração versus deslocamento, de onde a resistência 

interfacial (τc) pode ser obtida usando a Equação (8): 

 

)(mm .π.
(N)  de Carga

linterfacia Área
falha na Carga(MPa) τ 2c L

outpull

eqφ
−

==   (8) 

 

onde: φeq é o diâmetro equivalente da fibra e L o seu comprimento de imersão. 

 A partir dos resultados de φeq, σ* e τc com a matriz polimérica, pode-se 

calcular o comprimento crítico (lc) das fibras pela equação de Kelly e Tyson [52] 

(Equação 9). Tal resultado simula uma condição real de transferência de tensões da 

matriz para a fibra em um compósito, a qual também leva em consideração a 

natureza do polímero utilizado. Em outras palavras, uma interface mais propícia à 

transferência de carga produz um menor valor do lc da fibra [49]. 

 

c
c  τ2

*σ ×
= eql

φ
      (9) 
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5 RESULTADOS E DISCUSSÃO 
 

 

5.1 Aspecto morfológico 
 

 

 As micrografias de MEV indicam claramente que o tratamento alcalino afeta 

as fibras (Figuras 20 e 21). A fibra in natura (Figura 20a) é áspera ao toque e o 

tratamento torna as fibras mais macias ou claras (Figuras 20b-d e 21a-f). Impurezas 

de diversos tipos, comuns nos fios de sisal comercial, são facilmente removíveis por 

lavagem com água ou, com maior eficácia, com os tratamentos com NaOH, sem ou 

com NaBH4. A lavagem com água removeu frações amorfas da superfície da fibra 

(parede celular primária) sem afetar sua integridade, e os tratamentos OH2_t60 e 

OH2_BH_t60 não foram capazes de remover completamente o nível S1 da parede 

celular secundária. 

 

  

(a) (b) 

  

(c) (d) 

Figura 20 – Micrografias de MEV de fibra in natura (a), H2O_t60 (b), OH2_t60 (c), e 

OH2_BH_t60 (d). Aumento e traço de 400× e 50 µm, respectivamente. 
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 Com relação ao tratamento OH5_t60, foi verificado o início do processo de 

desfibrilação, que afeta a integridade da fibra por atingir o nível S2. Entretanto, o 

aspecto da fibra OH5_BH_t60 foi similar ao da fibra H2O_t60, embora o uso de 

apenas água não tenha sido capaz de remover impurezas e promover a rugosidade 

necessária para aumentar a interação fibra/matriz. 

 

  

(a) (b) 

  

(c) (d) 

  

(e) (f) 

Figura 21 – Micrografias de MEV de fibra OH5_t60 (a), OH5_BH_t60 (b), OH5_t60_T40 (c), 

OH5_BH_t60_T40 (d), OH10_t60 (e), e OH10_BH_t60 (f). Aumento e traço de 400× e 50 

µm, respectivamente. 
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O tratamento com OH10_t60 revelou ser bem drástico, causando a 

desagregação e o inchamento da fibra (pela possível ação no nível S3), passando a 

ocorrer com menor intensidade na fibra OH10_BH_t60, quando se usou o NaBH4. O 

tratamento OH5_BH_t60_T40 revelou ser eficaz em promover a exposição das 

fibrilas (sugere-se que a maior parte delas se encontra no nível S2, o qual é 

responsável pelas propriedades mecânicas da fibra [47]), em relação aos demais 

tratamentos, o que pode indicar uma melhor interação fibra/matriz por interdifusão. 

Além disso, seu aspecto é similar ao da fibra OH5_t60. Assim, sugere-se que os 

tratamentos OH5_t60_T40 e OH5_BH_t60_T40 atuem no nível S3. 

 

 

5.2 Propriedades físicas 
 

 

 Com relação à densidade, a Tabela 7 mostra uma tendência de aumento com 

o tempo de tratamento para as fibras tratadas apenas com NaOH 5% (podendo ser 

melhor elucidado quando o tempo passa de 15 para 30 min). Entretanto, quando é 

adicionado o NaBH4, pode-se observar o comportamento oposto. 

 
Tabela 7 – Densidade aparente das fibras em função do tempo. 

Tratamento ρ (g/cm3) 

In natura 1,28 (± 0,02) 

H2O_t30 1,13 (± 0,02) 

H2O_t60 1,13 (± 0,01) 

OH5_t15 1,41 (± 0,01) 

OH5_t30 1,44 (± 0,01) 

OH5_t60 1,46 (± 0,01) 

OH5_BH_t15 1,47 (± 0,01) 

OH5_BH_t30 1,45 (± 0,01) 

OH5_BH_t60 1,44 (± 0,01) 

 

 Diferentes condições de tratamento resultam em diferentes valores de ρ, 

conforme apresentado na Tabela 8. Em comparação com o tratamento H2O_t60, 

além de atuar na parede celular primária, o tratamento alcalino pode agir nos níveis 
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S1, S2 e S3 da parede celular secundária presente na fibra, conforme reportado no 

trabalho de Mwaikambo e Ansell [47]. Quando há interação da solução de NaOH no 

nível S3, ocorre uma densificação no nível S2, aumentando a ρ da fibra (conforme 

ocorreu na fibra OH10_t60). É notável a tendência de aumento com o acréscimo na 

concentração de NaOH. O efeito da temperatura sobre a ρ se mostrou pouco claro, 

já que foi considerada uma variável a mais nas condições de tratamento. 

 
Tabela 8 – Densidade aparente das fibras em função da concentração de NaOH e da 

temperatura. 

Tratamento ρ (g/cm3) 

In natura 1,28 (± 0,02) 

H2O_t60 1,13 (± 0,01) 

OH2_t60 1,45 (± 0,01) 

OH2_BH_t60 1,40 (± 0,01) 

OH5_t60 1,46 (± 0,01) 

OH5_BH_t60 1,44 (± 0,01) 

OH5_t60_T40 1,43 (± 0,01) 

OH5_BH_t60_T40 1,43 (± 0,03) 

OH10_t60 1,47 (± 0,02) 

OH10_BH_t60 1,46 (± 0,01) 

 
Tabela 9 – Teor de umidade das fibras em função do tempo. 

Tratamento C (%) Coeficiente de variação (%) 

In natura 9,1 (± 0,8) 8,9 

H2O_t30 7,8 (± 0,3) 3,5 

H2O_t60 7,7 (± 0,2) 3,1 

OH5_t15 7,9 (± 0,2) 3,0 

OH5_t30 7,7 (± 0,2) 2,2 

OH5_t60 7,8 (± 0,2) 2,5 

OH5_BH_t15 6,9 (± 0,4) 6,0 

OH5_BH_t30 6,0 (± 0,2) 2,8 

OH5_BH_t60 6,5 (± 0,1) 1,5 
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 Uma das limitações das fibras vegetais para a produção de compósitos é a 

facilidade de absorção de água, que contribui para a deterioração do material e a 

diminuição no seu desempenho mecânico, de acordo com Sydenstricker et al. [16]. 

Os valores de C, para os tratamentos com H2O e NaOH 5% sem e com NaBH4 em 

função do tempo, não demonstraram uma tendência clara de mudança (Tabela 9). 

Porém, com a adição do NaBH4 é notável a diminuição de seu valor. Mesmo assim, 

vê-se que todos resultaram em um menor C em relação à fibra in natura. 

 A Tabela 10 apresenta os valores de C das fibras submetidas a diferentes 

condições de tratamento. Vê-se claramente que a fibra in natura apresentou um C 

elevado, em relação às fibras tratadas. Além disso, o tratamento OH5_BH_t60 

resultou em uma relevante redução do C em relação ao tratamento OH5_t60, o que 

representa mais uma característica positiva deste tratamento. A adição de NaBH4 

não resultou na diminuição de C apenas para o tratamento a 40°C. 

 
Tabela 10 – Teor de umidade das fibras em função da concentração de NaOH e da 

temperatura. 

Tratamento C (%) Coeficiente de variação (%) 

In natura 9,1 (± 0,8) 8,9 

H2O_t60 7,7 (± 0,2) 3,1 

OH2_t60 6,1 (± 0,1) 1,7 

OH2_BH_t60 6,0 (± 0,4) 6,8 

OH5_t60 7,8 (± 0,2) 2,5 

OH5_BH_t60 6,5 (± 0,1) 1,5 

OH5_t60_T40 5,7 (± 0,1) 1,8 

OH5_BH_t60_T40 6,0 (± 0,4) 6,7 

OH10_t60 6,1 (± 0,4) 6,3 

OH10_BH_t60 5,9 (± 0,4) 6,3 

 

 

5.3 Diâmetro 
 

 

 A Figura 22 mostra uma micrografia de MEV, da secção transversal, para a 

fibra in natura. É possível constatar que a medida de sua área não é tão simples 
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como, por exemplo, a de uma fibra de vidro que apresenta a área perfeitamente 

circular. 

 

 
Figura 22 – Micrografia de MEV de uma fibra in natura obtida da secção transversal. 

Aumento e traço de 500× e 50 µm, respectivamente. 

 

 A Figura 23 apresenta duas micrografias ópticas referente às secções 

transversais das extremidades de uma fibra in natura ensaiada em tração e cujos 

valores médios das áreas (20380 e 21061 µm2) e dos φeq calculados (161 e 163 µm) 

foram de 20720 µm2 e 162 µm, respectivamente. A limitação de profundidade de 

foco que a microscopia óptica (MO) apresenta é evidente nesta figura, e impede a 

obtenção de imagens com melhor qualidade, dificultando as medidas de área. 

 

 
Figura 23 – Micrografias ópticas obtidas da superfície de fratura para uma fibra in natura 

ensaiada em tração. Aumento de 200×. 
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 A Tabela 11 apresenta os resultados de φeq para a fibra in natura medidos por 

MO e por micrômetro, e os resultados avaliados pelas distribuições normal e de 

Weibull. Nota-se que os valores mínimos, máximos e médios, bem como os 

parâmetros da distribuição de Weibull foram próximos pelos dois métodos. 

 
Tabela 11 – Comparação do diâmetro equivalente da fibra in natura, obtido com 

microscópio óptico e com micrômetro, e os parâmetros das respectivas distribuições 

normal e de Weibull. 

φeq

Valor 

mínimo 

(µm) 

Valor 

máximo 

(µm) 

Valor 

médio 

(µm) 

T50

(µm) 

β 

(µm) 
α R2

MO (área transversal) 72 237 152 (± 43) 146 167 4,031 0,970 

Micrômetro 85 252 169 (± 39) 164 184 4,924 0,972 

 

 A Figura 24 mostra a plotagem dos valores de φeq medidos por MO e pelo 

micrômetro. 
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Figura 24 – Valores de diâmetro equivalente medidos por microscopia óptica em função dos 

valores medidos por micrômetro para 37 fibras in natura. 

 

 Quando os valores de φeq dos diferentes métodos são utilizados para o 

cálculo da σ* da fibra in natura, diferentes valores dos parâmetros obtidos pelas 
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distribuições normal e de Weibull são encontrados (Tabela 12). Pelo método da MO, 

que também é menos prático, os valores ficaram mais dispersos. Então, foi 

escolhido o método do micrômetro para as medidas de φeq ao longo de todo o 

trabalho. 

 
Tabela 12 – Comparação da resistência à tração da fibra in natura, calculada por 

microscopia óptica e por micrômetro (os parâmetros das distribuições normal e de Weibull 

são mostrados). 

σ* 

Valor 

mínimo 

(MPa) 

Valor 

máximo 

(MPa) 

Valor 

médio 

(MPa) 

T50

(MPa) 

β 

(MPa) 
α R2

MO (área transversal) 161 1668 552 (± 307) 485 614 2,278 0,904 

Micrômetro 211 632 399 (± 111) 383 437 4,117 0,966 

 
Tabela 13 – Valores críticos obtidos e do coeficiente de determinação (plotagem de 

probabilidade de Weibull) para o diâmetro equivalente das fibras. 

Valores críticos de 

10% do nível de teste 
 φeq

Tratamento n 

W0.05 W0.95  W R2

In natura 37 0,437 0,868  0,781 0,972 

H2O_t60 50 0,455 0,834  0,991(a) 0,940(a)

OH2_t60 27 0,417 0,907  0,792 0,976 

OH2_BH_t60 27 0,417 0,907  0,993(a) 0,925(a)

OH5_t15 30 0,424 0,894  0,525 0,972 

OH5_t30 26 0,415 0,911  0,704 0,947 

OH5_t60 40 0,442 0,859  0,975(a) 0,943(a)

OH5_t60_T40 21 0,400 0,939  0,520 0,968 

OH5_BH_t60_T40 23 0,407 0,927  0,747 0,980 

OH5_BH_t15 19 0,394 0,953  0,958(a) 0,946(a)

OH5_BH_t30 32 0,428 0,886  0,889(a) 0,947(a)

OH5_BH_t60 33 0,430 0,882  0,605 0,947 

OH10_t60 18 0,390 0,960  0,942 0,953 

OH10_BH_t60 19 0,394 0,953  0,996(a) 0,933(a)

Obs.: n = tamanho da amostra; φeq = diâmetro equivalente; (a) Quando φeq não seguiu uma 

distribuição de Weibull. 
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 Para checar a hipótese de uma distribuição de Weibull para os valores de φeq, 

estes dados foram submetidos à análise por Teste W (Tabela 13). Uma vez que o 

valor de W não reside entre W0,05 e W0,95, a hipótese de que o φeq segue a uma 

distribuição de Weibull para os dados obtidos deve ser rejeitada. É interessante 

observar que quando os valores de φeq não seguem uma distribuição de Weibull, o 

coeficiente de determinação (R2) na curva da probabilidade de Weibull apresenta 

valores mais baixos. 

 A influência do tratamento químico sobre o φeq das fibras também foi avaliada. 

A Tabela 14 apresenta os resultados para o tratamento com NaOH 5% sem e com 

NaBH4 em diferentes tempos. É possível verificar a tendência de diminuição no valor 

do φeq com o aumento do tempo de tratamento. Já com a adição do NaBH4, não foi 

observada nenhuma tendência clara. 

 
Tabela 14 – Valores do diâmetro equivalente médio e do parâmetro T50 obtidos para as 

fibras em função do tempo. 

Tratamento φeq médio (µm) T50 (µm) 

In natura 169 (± 39) 164 

OH5_t15 169 (± 31) 165 

OH5_t30 153 (± 32) 149 

OH5_t60 143 (± 31) 140 

OH5_BH_t15 156 (± 18) 155 

OH5_BH_t30 168 (± 28) 165 

OH5_BH_t60 149 (± 21) 147 

 

 A Tabela 15 apresenta os resultados de φeq em diferentes condições de 

tratamento. Com relação ao tratamento OH10_BH_t60 verificou-se que o valor do φeq 

foi menor em comparação com o tratamento OH10_t60. Tal comportamento sugere 

que no primeiro caso ocorreu maior agregação das fibrilas durante o tratamento 

químico, com menor interação com a água e menor inchamento da fibra devido ao 

comprometimento na ação do íon H- [23]. Levando em consideração que cada fio de 

sisal tinha, em média, 84 filamentos e menos da metade destes foi medida para 

cada tratamento, torna-se difícil concluir que o tratamento químico modifique o φeq 

das fibras uma vez que a amostragem pode não ser representativa. 
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Tabela 15 – Valores do diâmetro equivalente médio e do parâmetro T50 obtidos para as 

fibras em função da concentração de NaOH e da temperatura. 

Tratamento φeq médio (µm) T50 (µm) 

In natura 169 (± 39) 164 

H2O_t60 174 (± 31) 170 

OH2_t60 154 (± 28) 151 

OH2_BH_t60 172 (± 29) 170 

OH5_t60 143 (± 31) 140 

OH5_BH_t60 149 (± 21) 147 

OH5_t60_T40 174 (± 23) 172 

OH5_BH_t60_T40 181 (± 32) 178 

OH10_t60 174 (± 27) 171 

OH10_BH_t60 163 (± 42) 158 

 

 O histograma do φeq de 37 fibras in natura é mostrado na Figura 25(a) 

juntamente com os parâmetros da distribuição de Weibull, que estima T50 como 164 

µm. A Figura 25(b) mostra a análise de Weibull dos dados de φeq e nota-se um alto 

coeficiente de determinação (R2 = 0,972) que indica uma boa concordância com a 

distribuição de Weibull (conforme verificado por Teste W). 

Todavia, a distribuição de Weibull pode não ser necessária para a análise dos 

valores de φeq [19], devido à concordância entre T50 (164 µm) e a média (169 µm), o 

que pode indicar o uso da média pela distribuição normal quando reportado o φeq 

(Tabelas 14 e 15). 

 Para uma correta estimativa dos valores de σ*, é necessária a determinação 

do φeq da fibra que foi ensaiada, o que leva a medição de todas as fibras. É 

compreensível que os desvios padrões sejam sempre muito elevados, atingindo às 

vezes mais que 30% do valor médio [14, 19, 47, 58]. 
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Figura 25 – Histograma (a) e plotagem de probabilidade de Weibull (b) dos valores de 

diâmetro equivalente para 37 fibras in natura. 

 

 

5.4 Propriedades térmicas 
 

 

 A Tabela 16 apresenta os resultados de TGA para as fibras tratadas com H2O 

e NaOH 5% sem e com NaBH4 em função do tempo. Os tratamentos com H2O foram 
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eficazes em remover a hemicelulose, porém a lignina só foi removida nos 

tratamentos com NaOH 5% sem e com NaBH4. A adição do NaBH4 mostrou-se 

eficaz em promover uma menor perda de massa atribuída à umidade, resultando em 

um acréscimo nos teores de celulose insolúvel em NaOH (α-celulose) na fibra e uma 

maior estabilidade térmica até 220°C. Algumas curvas de TGA, para essas fibras, 

são mostradas na Figura 26. 

 
Tabela 16 – Perda de massa (%) das fibras em função do tempo. 

Tratamento Umidade Hemicelulose Lignina Celulose 
Massa remanescente a 

220°C 

In natura 5,3 3,5 15,6 63,3 92,3 

H2O_t30 4,8 - 17,5 70,2 94,8 

H2O_t60 5,4 - 18,4 69,3 94,2 

OH5_t15 7,8 - - 86,6 92,0 

OH5_t30 7,9 - - 77,3 92,1 

OH5_t60 7,9 - - 86,8 92,0 

OH5_BH_t15 6,3 - - 90,5 93,5 

OH5_BH_t30 6,8 - - 81,6 93,1 

OH5_BH_t60 6,6 - - 92,4 93,3 
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Figura 26 – Curvas termogravimétricas das fibras em função do tempo. 
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 A Tabela 17 mostra as temperaturas do pico de degradação máxima (DTG) 

para as fibras da Tabela 16, e a Figura 27 apresenta os picos de DTG para algumas 

dessas fibras. 

 

Tabela 17 – Temperatura do DTG (°C) das fibras em função do tempo. 

Tratamento Umidade Hemicelulose Lignina Celulose 

In natura 81,5 224,4 303,1 354,7 

H2O_t30 81,9 - 306,4 365,7 

H2O_t60 79,5 - 308,4 367,7 

OH5_t15 79,1 - - 340,1 

OH5_t30 81,8 - - 337,5 

OH5_t60 87,3 - - 343,1 

OH5_BH_t15 80,2 - - 341,4 

OH5_BH_t30 82,9 - - 348,1 

OH5_BH_t60 88,3 - - 345,5 
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Figura 27 – DTG das fibras em função do tempo. 

 

 A Tabela 18 mostra que as fibras OH2_BH_t60, OH5_BH_t60 e 

OH10_BH_t60 foram ligeiramente mais resistentes termicamente em relação às 

fibras OH2_t60, OH5_t60 e OH10_t60, respectivamente, e conforme mostra a Figura 

28. 



 58

Tabela 18 – Perda de massa (%) das fibras em função da concentração de NaOH e da 

temperatura. 

Tratamento Umidade Hemicelulose Lignina Celulose 
Massa remanescente 

a 220°C 

In natura 5,3 3,5 15,6 63,3 92,3 

H2O_t60 5,4 - 18,4 69,3 94,2 

OH2_t60 6,3 - - 86,9 93,5 

OH2_BH_t60 5,5 - - 83,9 94,4 

OH5_t60 7,9 - - 86,8 92,0 

OH5_BH_t60 6,6 - - 92,4 93,3 

OH5_t60_T40 4,7 - - 79,6 95,2 

OH5_BH_t60_T40 5,5 - - 75,1 94,4 

OH10_t60 5,3 - - 76,8 94,7 

OH10_BH_t60 5,1 - - 78,1 94,8 

 

 Pode-se verificar que as fibras tratadas foram ligeiramente mais resistentes 

termicamente, especialmente em temperaturas até 220°C. Até 200°C as fibras 

podem ser consideradas como termicamente estáveis, com menores perdas de 

massa além do que é atribuída à umidade. 
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Figura 28 – Curvas termogravimétricas das fibras em função da concentração de NaOH. 
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 A Tabela 19 apresenta as temperaturas do DTG e a Figura 29 os picos de 

DTG correspondentes às perdas de massa mostradas na Tabela 18. 

 

Tabela 19 – Temperatura do DTG (°C) das fibras em função da concentração de NaOH e da 

temperatura. 

Tratamento Umidade Hemicelulose Lignina Celulose 

In natura 81,5 224,4 303,1 354,7 

H2O_t60 79,5 - 308,4 367,7 

OH2_t60 83,7 - - 384,1 

OH2_BH_t60 88,6 - - 387,7 

OH5_t60 87,3 - - 343,1 

OH5_BH_t60 88,3 - - 345,5 

OH5_t60_T40 100,0 - - 366,5 

OH5_BH_t60_T40 84,7 - - 346,2 

OH10_t60 93,2 - - 359,2 

OH10_BH_t60 84,6 - - 365,7 
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Figura 29 – DTG das fibras em função da concentração de NaOH. 

 

 Para a fibra in natura, a perda de massa observada entre 200°C e o 

correspondente pico de temperatura (Tabelas 17 e 19) pode ser atribuída à 

decomposição térmica da hemicelulose e à ruptura da ligação glicosídica da 
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molécula de celulose. A ruptura das ligações α- e β-aril-alquil-éter originadas das 

reações de degradação térmica da lignina também contribui para o comportamento 

da perda de massa dessas fibras. A perda de massa em temperaturas mais 

elevadas envolve a decomposição dos oligômeros da celulose envolvendo 

levoglucosanas e compostos voláteis de baixa massa molecular, como cetonas, 

aldeídos, furanos e piranos, conforme estudado por d’Almeida et al. [59]. As fibras 

tratadas com NaOH sem e com NaBH4 mostraram um comportamento térmico mais 

homogêneo, exibindo um único pico, com temperaturas que podem ser associadas à 

decomposição térmica da α-celulose.

 

 

5.5 Composição química 
 

 

 A Figura 30 apresenta o espectro de FTIR de fibras in natura, lavadas com 

água e tratadas com NaOH 5%, sem e com a presença de NaBH4, a 20 ou 40°C. 
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Figura 30 – Espectros de FTIR das fibras em função da concentração de NaOH e da 

temperatura. 
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Pode-se observar que a intensidade da banda a 1738 cm-1, atribuída ao 

estiramento da carbonila (C=O) em grupos carboxílicos que ocorrem principalmente 

nas hemiceluloses de cadeia ramificada, esterificada e em grupos carboxílicos na 

pectina na fibra in natura e H2O_t60, é eliminada nos tratamentos independente da 

temperatura. O decréscimo de transmitância implica que a desesterificação da 

pectina está ocorrendo durante o tratamento alcalino, de acordo com Korte e Staiger 

[60]. Ou seja, os tratamentos com NaOH 5%, sem e com a presença de NaBH4, a 20 

ou 40°C não interferiram, em relação ao tratamento apenas com NaOH 5%, na 

remoção de compostos contendo o grupo C=O. Cabe ressaltar que houve severa 

degradação da fibra no tratamento OH5_t60_T40, verificada pela diminuição na 

intensidade da banda característica do grupo O−H, e o NaBH4 evitou a degradação. 

Os espectros das fibras tratadas por 15 e 30 min apresentaram o mesmo perfil das 

correspondentes fibras tratadas por 60 min, por isso não foram mostrados. 

 

 

5.6 Propriedades em tração 
 

 

 A Figura 31 mostra uma curva típica de tensão (σ) versus deformação 

específica (ε) para uma fibra in natura ensaiada em tração. 
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Figura 31 – Curva típica de tensão de tração versus deformação específica, indicando a 

ordenada onde ocorreu a ruptura, para a fibra in natura. 
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O módulo foi obtido a 1,0% antes da deformação máxima na fibra (onde 

ocorre o seu rompimento, ou seja, ε*). Com o objetivo de minimizar a não-linearidade 

inicial na resposta tensão σ versus ε da fibra, uma pré-carga é comumente requerida 

ao ensaio. 

 Para checar a hipótese de uma distribuição de Weibull para os valores de σ*, 

E e ε*, estes dados foram submetidos à análise por Teste W (Tabela 20). Se o valor 

de W não reside entre W0,05 e W0,95, a hipótese de que a propriedade segue a uma 

distribuição de Weibull para os dados obtidos deve ser rejeitada. 

 
Tabela 20 – Valores críticos obtidos para as propriedades em tração das fibras. 

Valores críticos de 10% 

do nível de teste 
 W 

Tratamento n 

W0.05 W0.95  σ* E ε* 

In natura 37 0,437 0,868  0,780 0,766 0,591 

H2O_t60 50 0,455 0,834  0,896(a) 0,839(a) 0,792 

OH2_t60 27 0,417 0,907  0,860 0,836 0,832 

OH2_BH_t60 27 0,417 0,907  0,898 0,908(a) 0,757 

OH5_t15 30 0,424 0,894  0,826 0,701 0,885 

OH5_t30 26 0,415 0,911  0,824 0,737 0,667 

OH5_t60 40 0,442 0,859  0,909(a) 0,727 0,688 

OH5_t60_T40 21 0,400 0,939  1,097(a) 0,722 1,137(a)

OH5_BH_t60_T40 23 0,407 0,927  0,785 0,545 0,995(a)

OH5_BH_t15 19 0,394 0,953  0,731 0,649 0,521 

OH5_BH_t30 32 0,428 0,886  0,687 0,744 0,762 

OH5_BH_t60 33 0,430 0,882  1,058(a) 0,669 0,732 

OH10_t60 18 0,390 0,960  0,607 0,820 0,695 

OH10_BH_t60 19 0,394 0,953  0,716 0,829 0,693 

Obs.: n = tamanho da amostra; σ* = resistência à tração; E = módulo de elasticidade; ε* = 

deformação na ruptura; (a) Quando σ*, E e ε* não seguiram uma distribuição de Weibull. 

 

 É interessante observar que quando os valores de σ* seguem uma 

distribuição de Weibull (Tabela 20), o R2 na curva da probabilidade de Weibull 

(Tabela 21) apresenta valores elevados (até 0,988), com exceção para as fibras 

OH2_t60, OH5_t15 e OH5_t30. Quando os valores de E seguem a uma distribuição 

de Weibull, o R2 na curva da probabilidade de Weibull apresenta valores elevados 
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(até 0,974). E quando os valores de ε* seguem uma distribuição de Weibull, o R2 na 

curva da probabilidade de Weibull apresenta valores elevados (até 0,989). 

 
Tabela 21 – Valores do coeficiente de determinação obtidos pela plotagem de probabilidade 

de Weibull para as propriedades em tração das fibras. 

R2

Tratamento 
σ* E ε* 

In natura 0,966 0,974 0,989 

H2O_t60 0,908(a) 0,947(a) 0,929 

OH2_t60 0,914 0,954 0,968 

OH2_BH_t60 0,960 0,925(a) 0,958 

OH5_t15 0,929 0,966 0,952 

OH5_t30 0,908 0,969 0,973 

OH5_t60 0,938(a) 0,970 0,971 

OH5_t60_T40 0,864(a) 0,969 0,831(a)

OH5_BH_t60_T40 0,988 0,974 0,888(a)

OH5_BH_t15 0,985 0,972 0,960 

OH5_BH_t30 0,953 0,964 0,924 

OH5_BH_t60 0,862(a) 0,969 0,963 

OH10_t60 0,960 0,967 0,971 

OH10_BH_t60 0,967 0,954 0,929 

Obs.: σ* = resistência à tração; E = módulo de elasticidade; ε* = deformação na ruptura; (a) 

Quando σ*, E e ε* não seguiram uma distribuição de Weibull. 

 

 Um histograma da σ* das fibras in natura é mostrado na Figura 32(a) 

juntamente com os parâmetros da distribuição de Weibull e a Figura 32(b) mostra a 

plotagem de probabilidade de Weibull para estes dados. 
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Figura 32 – Histograma (a) e plotagem de probabilidade de Weibull (b) dos valores de 

resistência à tração para 37 fibras in natura. 

 

 A Tabela 22 mostra os resultados de σ* para o tratamento com NaOH 5% 

sem e com NaBH4 em diferentes tempos. É possível observar a tendência de 

aumento da σ* com o tempo de tratamento para as fibras tratadas apenas com 

NaOH. Na presença do NaBH4, a σ* das fibras não foi afetada pelo aumento do 

tempo, o que sugere que se pode usar de tempos mais curtos quando o NaBH4 é 

empregado. O parâmetro T50 é a mediana, e apresentou menores valores que a 

média. 
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Tabela 22 – Valores de resistência à tração média e dos parâmetros de Weibull para as 

fibras em função do tempo. 

Tratamento σ* média (MPa) T50 (MPa) β (MPa) α 

In natura 399 (± 111) 383 437 4,117 

OH5_t15 341 (± 87) 330 371 4,505 

OH5_t30 343 (± 85) 332 373 4,540 

OH5_t60 398 (± 63) 393 423 7,390 

OH5_BH_t15 409 (± 87) 399 443 5,224 

OH5_BH_t30 410 (± 85) 401 446 5,308 

OH5_BH_t60 399 (± 71) 393 426 6,444 

 

 A distribuição de Weibull também foi aplicada às fibras em diferentes 

condições de tratamento e os resultados são apresentados na Tabela 23. As 

variações de β (T63), T50 (mediana) e a média (Figura 33) mostram uma clara 

tendência de diminuição da σ* com o aumento da concentração de NaOH ou quando 

é maior a temperatura no tratamento químico. Nesse aspecto, o NaBH4 mostrou-se 

mais eficaz em evitar a degradação da fibra em alta temperatura que em alta 

concentração de NaOH. 

 
Tabela 23 – Valores de resistência à tração média e dos parâmetros de Weibull para as 

fibras em função da concentração de NaOH e da temperatura. 

Tratamento σ* média (MPa) T50 (MPa) β (MPa) α 

In natura 399 (± 111) 383 437 4,117 

H2O_t60 418 (± 94) 407 451 5,210 

OH2_t60 382 (± 87) 372 413 4,983 

OH2_BH_t60 396 (± 86) 386 428 5,329 

OH5_t60 398 (± 63) 393 423 7,390 

OH5_BH_t60 399 (± 71) 393 426 6,444 

OH5_t60_T40 320 (± 54) 315 340 6,729 

OH5_BH_t60_T40 392 (± 69) 386 420 6,410 

OH10_t60 332 (± 79) 321 364 4,330 

OH10_BH_t60 337 (± 83) 327 368 4,476 
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 A σ* estimada para a fibra in natura está de acordo com os resultados obtidos 

por Chawla et al. [58], que encontraram um valor de 400 ± 126 MPa (velocidade de 

ensaio e distância entre garras de 0,1 mm/min e 40 mm, respectivamente). 
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Figura 33 – Resistência à tração média das fibras em função da concentração de NaOH e 

da temperatura. 

 

 Devido ao elevado desvio padrão dos resultados (cerca de 25%), é 

necessário um outro teste estatístico para verificar se há uma diminuição significativa 

da σ* com o tratamento químico (Tabela 24). Para determinar a confiança com que 

se pode inferir diferenças entre os valores médios da distribuição normal, um cálculo 

gráfico aproximado [55] foi realizado levando-se em consideração o tamanho da 

amostra (n) e a inclinação da distribuição de Weibull (α) (Tabela 23). 

 
Tabela 24 – Comparação entre tratamentos químicos, para resistência à tração média, com 

respeito à fibra in natura. 

Tratamentos Razão dos valores médios Intervalo de confiança 

In natura / OH5_t60_T40 1,24 > 90% 

In natura / OH10_t60 1,20 > 90% 

In natura / OH10_BH_t60 1,18 89% 
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 A partir desses resultados, pode-se afirmar com mais de 90% de confiança 

que o tratamento OH10_t60 diminui significativamente a σ* da fibra in natura. 

Quando comparado ao tratamento OH10_BH_t60, essa confiança diminui pouco, 

para 89%. Ou seja, o uso de NaBH4 não foi bem sucedido em proteger a fibra nesta 

elevada concentração de NaOH de acordo com esta análise. 

 Um histograma do módulo de 37 fibras in natura é mostrado na Figura 34(a) 

com os parâmetros da distribuição de Weibull e a Figura 34(b) mostra a plotagem de 

probabilidade de Weibull referente a esses dados para ilustrar o procedimento. 
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Figura 34 – Histograma (a) e plotagem de probabilidade de Weibull (b) dos valores de 

módulo de elasticidade para 37 fibras in natura. 
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 A Tabela 25 apresenta os resultados de E para as fibras tratadas com NaOH 

5%, sem e com NaBH4, em diferentes tempos. É interessante observar que o E não 

aumenta com o tempo como a σ* quando se utiliza apenas NaOH. Em relação à 

adição de NaBH4, o módulo tende a se recuperar em tempos mais longos (60 min). 

Talvez qualquer tentativa de conclusão seja precipitada, visto os elevados desvios 

padrão obtidos. 

 
Tabela 25 – Valores de módulo de elasticidade médio e dos parâmetros de Weibull para as 

fibras em função do tempo. 

Tratamento E médio (GPa) T50 (GPa) β (GPa) α 

In natura 17,8 (± 4,8) 17,1 19,5 4,226 

OH5_t15 16,1 (± 4,1) 15,5 17,6 4,469 

OH5_t30 16,3 (± 4,5) 15,6 17,9 4,001 

OH5_t60 17,5 (± 3,6) 17,1 18,9 5,531 

OH5_BH_t15 17,1 (± 3,7) 16,7 18,6 5,078 

OH5_BH_t30 17,5 (± 3,0) 17,2 18,7 6,756 

OH5_BH_t60 18,0 (± 3,5) 17,6 19,5 5,641 

 

 A Tabela 26 mostra os resultados de E para as fibras tratadas em diferentes 

condições. O E encontrado para a fibra in natura foi similar ao obtido por Chawla et 

al. [58], que encontraram um valor de 19,0 ± 6,9 GPa. O E tende a diminuir para as 

fibras OH5_t60_T40 e OH10_BH_t60 e nota-se uma recuperação do E quando se 

utiliza o NaBH4 para o primeiro. 

 Com relação ao tratamento OH10_BH_t60 verificou-se que o valor do E foi 

menor em comparação com o tratamento OH10_t60. Tal comportamento sugere que 

no primeiro caso ocorreu maior agregação das fibrilas durante o tratamento químico, 

com menor interação com a água e comprometendo a ação do íon H- [23]. A ação 

desse íon comprometeria mais o E da fibra, no caso do tratamento OH10_BH_t60, e 

não a σ* desse, conforme observado. 

 A dependência das propriedades mecânicas (σ* e E) com o φeq das fibras in 

natura é ilustrada na Figura 35(a e b), e a variação do E com a σ* é ilustrada na 

Figura 35(c). Com a diminuição do φeq há uma leve tendência de aumento de σ* e E. 

A dispersão dos pontos se deve à presença de defeitos (ex. poros) e à variação na 

estrutura das fibras. 
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Tabela 26 – Valores de módulo de elasticidade médio e dos parâmetros de Weibull para as 

fibras em função da concentração de NaOH e da temperatura. 

Tratamento E médio (GPa) T50 (GPa) β (GPa) α 

In natura 17,8 (± 4,8) 17,1 19,5 4,226 

H2O_t60 16,8 (± 5,0) 16,0 18,4 3,946 

OH2_t60 18,6 (± 3,9) 18,1 19,9 5,545 

OH2_BH_t60 18,8 (± 4,4) 18,3 20,3 4,909 

OH5_t60 17,5 (± 3,6) 17,1 18,9 5,531 

OH5_BH_t60 18,0 (± 3,5) 17,6 19,5 5,641 

OH5_t60_T40 14,3 (± 2,9) 14,0 15,5 5,506 

OH5_BH_t60_T40 17,2 (± 2,9) 16,8 18,4 6,259 

OH10_t60 17,2 (± 3,6) 16,8 18,5 5,375 

OH10_BH_t60 14,3 (± 3,6) 13,8 15,5 4,435 

 

 A Tabela 27 apresenta os resultados de ε* para as fibras tratadas com NaOH 

5%, sem e com NaBH4, em diferentes tempos. Houve uma leve tendência de 

aumento da ε* com o tempo, enquanto com o NaBH4 foi observado o 

comportamento contrário. 

 
Tabela 27 – Valores de deformação na ruptura média e dos parâmetros de Weibull para as 

fibras em função do tempo. 

Tratamento ε* média (%) T50 (%) β (%) α 

In natura 2,3 (± 0,5) 2,2 2,5 4,910 

OH5_t15 2,1 (± 0,3) 2,0 2,1 7,966 

OH5_t30 2,2 (± 0,5) 2,1 2,3 5,098 

OH5_t60 2,3 (± 0,5) 2,2 2,5 5,059 

OH5_BH_t15 2,6 (± 0,5) 2,5 2,7 5,229 

OH5_BH_t30 2,5 (± 0,4) 2,4 2,6 7,646 

OH5_BH_t60 2,4 (± 0,4) 2,3 2,5 6,048 

Obs.: Até a pré-carga (0,5 N), as fibras apresentaram uma ε média igual a 1,7 (± 0,5)%. 

 



 70

80 100 120 140 160 180 200 220 240 260
200

250

300

350

400

450

500

550

600

650

σ*
 (M

P
a)

φeq (µm)

(a)

 

80 100 120 140 160 180 200 220 240 260
8

10

12

14

16

18

20

22

24

26

28

(b)

E
 (G

P
a)

φ
eq

 (µm)
 

200 250 300 350 400 450 500 550 600 650
8

10

12

14

16

18

20

22

24

26

28

(c)

E
 (G

P
a)

σ* (MPa)  
Figura 35 – Variação das propriedades em tração com o diâmetro (a) e (b) e do módulo de 

elasticidade com a resistência à tração (c) da fibra in natura. 
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 A Tabela 28 mostra os resultados de ε* para as fibras tratadas em diferentes 

condições. Ocorreu uma maior redução no valor de ε* para a fibra OH10_t60, com 

relação à fibra in natura e o uso de NaBH4 indicou uma recuperação desta 

propriedade. Apesar disso, é importante frisar que os desvios obtidos foram 

elevados, dificultando quaisquer conclusões sobre a variação de ε*. 

 
Tabela 28 – Valores de deformação na ruptura média e dos parâmetros de Weibull para as 

fibras em função da concentração de NaOH e da temperatura. 

Tratamento ε* média (%) T50 (%) β (%) α 

In natura 2,3 (± 0,5) 2,2 2,5 4,910 

H2O_t60 2,4 (± 0,5) 2,3 2,5 5,961 

OH2_t60 2,0 (± 0,4) 2,0 2,2 5,675 

OH2_BH_t60 2,1 (± 0,4) 2,0 2,2 5,854 

OH5_t60 2,3 (± 0,5) 2,2 2,5 5,059 

OH5_BH_t60 2,4 (± 0,4) 2,3 2,5 6,048 

OH5_t60_T40 2,4 (± 0,3) 2,4 2,5 8,397 

OH5_BH_t60_T40 2,5 (± 0,4) 2,4 2,6 7,816 

OH10_t60 1,9 (± 0,5) 1,8 2,1 4,230 

OH10_BH_t60 2,3 (± 0,4) 2,2 2,4 6,025 

Obs.: Até a pré-carga (0,5 N), as fibras apresentaram uma ε média igual a 1,7 (± 0,5)%. 

 

 

5.7 Adesão na interface sisal/poliéster 
 

 

 A Figura 36 mostra uma curva típica de tensão interfacial (τ) versus 

deslocamento para uma fibra in natura embutida em um bloco de poliéster. 
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Figura 36 – Duas curvas típicas de tensão interfacial versus deslocamento em teste de pull-

out, indicando onde ocorreu a tensão máxima para a fibra in natura. 

 

 Os testes de pull-out indicaram que as fibras in natura, H2O_t60, OH10_t60, 

OH10_BH_t60 e OH5_t60_T40 apresentaram a adesão mais baixa com poliéster 

entre todas (Figura 37). 
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Figura 37 – Resistência interfacial do par fibra/poliéster avaliada em testes de pull-out. 
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Também se nota na Tabela 29 uma melhor adesão das fibras OH2_BH_t60, 

OH5_BH_t60 e OH5_BH_t60_T40 em relação às fibras OH2_t60, OH5_t60 e 

OH5_t60_T40, respectivamente, ou seja, o NaBH4 também mostrou ser, em geral, 

capaz de promover a adesão da fibra caso seja utilizada em compósitos. A adesão 

da fibra OH10_BH_t60, com poliéster, foi menor que para a fibra OH10_t60. Tal 

comportamento sugere que no primeiro caso ocorreu maior agregação das fibrilas 

durante o tratamento químico, resultando em menor adesão ao poliéster e 

comprometendo a ação do íon H- [23]. 

 
Tabela 29 – Resistência interfacial do par fibra/poliéster avaliada em testes de pull-out.

Tratamento τc (MPa) Coediciente de variação (%) 

In natura 5,9 (± 1,1) 18,7 

H2O_t60 5,9 (± 1,1) 18,3 

OH2_t60 6,4 (± 0,9) 14,2 

OH2_BH_t60 7,1 (± 1,0) 13,6 

OH5_t60 7,0 (± 0,9) 13,2 

OH5_BH_t60 7,7 (± 1,0) 12,8 

OH5_t60_T40 5,7 (± 1,1) 19,0 

OH5_BH_t60_T40 7,5 (± 1,1) 14,8 

OH10_t60 6,0 (± 1,1) 17,5 

OH10_BH_t60 5,1 (± 0,8) 14,7 

 

 

5.8 Cálculo do comprimento crítico 
 

 

 Os cálculos de lc (Tabela 30) indicaram que as fibras OH5_BH_t60 e OH5_t60 

apresentaram os melhores resultados, pois seus valores foram menores em relação 

às demais fibras (Figura 38), principalmente pela contribuição de menores valores 

dos φeq obtidos para essas fibras. Tal resultado simula uma condição real de 

transferência de tensões da matriz para a fibra em um compósito, a qual também 

leva em consideração a natureza do polímero utilizado. Em outras palavras, uma 

interface mais propícia à transferência de carga produz um menor valor do lc para 

fibras com diâmetro e resistência similares [49]. 
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Tabela 30 – Média dos valores de comprimento crítico calculados pela equação de Kelly e 

Tyson [52] para os pares fibra/poliéster. 

Tratamento lc (mm) 

In natura 5,6 (± 0,5) 

H2O_t60 6,1 (± 0,2) 

OH2_t60 4,5 (± 0,4) 

OH2_BH_t60 4,7 (± 0,4) 

OH5_t60 4,0 (± 0,1) 

OH5_BH_t60 3,8 (± 0,2) 

OH5_t60_T40 4,9 (± 0,1) 

OH5_BH_t60_T40 4,7 (± 0,1) 

OH10_t60 4,8 (± 0,3) 

OH10_BH_t60 5,3 (± 0,5) 
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Figura 38 – Média do comprimento crítico calculado para os pares fibra de sisal/poliéster. 
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6 CONCLUSÕES 
 

 

 Fibras de sisal podem sofrer alterações morfológicas, de composição e de 

resistência à degradação térmica como resultado de lavagem/secagem e de 

tratamentos químicos com NaOH e NaOH combinado com NaBH4, conforme 

verificado nas medidas de densidade e umidade, e análises por MEV, FTIR e TGA. 

O uso de solução aquosa de NaOH 10% à temperatura ambiente (aprox. 20°C) e de 

NaOH 5% a 40°C possibilitou a constatação mais evidente dos efeitos de 

degradação para as fibras de sisal nestas condições mais críticas. Os resultados 

apresentados indicam o uso do NaBH4 como um agente protetor para fibras de sisal 

tratadas em soluções aquosas contendo NaOH tanto à temperatura ambiente quanto 

acima desta temperatura, com resultados promissores em termos de teor de 

umidade, aspecto morfológico e estabilidade térmica da fibra, não afetando, porém, 

o tratamento, como constatado por FTIR. 

 As medidas de diâmetro equivalente mostraram uma grande dispersão e, 

portanto, uma estimativa significativa de resistência à tração das fibras requer a 

determinação de diâmetros equivalentes individuais (medidos), ao invés do uso de 

uma média desses valores. As variações de β, da T50 e da média mostraram uma 

clara tendência de decréscimo da resistência à tração com o aumento da 

concentração de NaOH no tratamento químico, porém a adição do NaBH4 nesse 

tratamento resultou em uma recuperação da resistência dessas fibras, sendo o seu 

efeito melhor elucidado no tratamento com NaOH 5% a 40°C. 

 O valor de módulo de elasticidade experimentou uma maior redução com os 

tratamentos em NaOH 5% (40°C) e em NaOH 10% contendo NaBH4 e a deformação 

na ruptura experimentou uma maior redução com o tratamento em NaOH 10%. No 

geral, viu-se que o NaBH4 mostrou-se eficaz em minimizar a degradação da fibra de 

sisal, validando o seu uso como agente protetor desta fibra durante o tratamento 

alcalino em solução aquosa. 

 Os resultados de avaliação da adesão mostraram que o íon hidreto também é 

capaz de promover a adesão da fibra de sisal com uma matriz poliéster no 

tratamento com NaOH 5% a 20 ou 40°C. 
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 Os resultados combinados de diâmetro e tração da fibra, e adesão da fibra 

com uma matriz de poliéster insaturado levaram à determinação do comprimento 

crítico que revelou que as fibras tratadas com NaOH 5%, sem e com a presença de 

NaBH4, apresentariam a melhor combinação dessas propriedades se estas fibras 

fossem utilizadas em um compósito constituído por fibras de sisal e matriz poliéster. 

Ou seja, o tratamento da fibra de sisal com os melhores indicadores em termos de 

estabilidade térmica, composição química, morfologia, densidade, teor de umidade, 

propriedades em tração e de adesão investigados é o tratamento com NaOH 5% 

contendo NaBH4. As propriedades dessa fibra mostraram que é possível fabricar 

compósitos poliméricos que utilizem propriedades otimizadas da fibra de sisal como 

reforço. 

 É importante salientar que este é um estudo inédito, pois não há referências 

na literatura que tenham usado o NaBH4 para proteção de fibras vegetais. De fato, 

em 2009 solicitou-se um pedido de depósito de patente demonstrando que o NaBH4 

foi eficiente em promover um melhor desempenho para as fibras de sisal tratadas 

em solução alcalina. 

 Por último, destaca-se que embora apenas a fibra de sisal tenha sido avaliada 

neste trabalho, acredita-se que resultados similares seriam obtidos para outras fibras 

vegetais, como juta e curauá. 
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7 SUGESTÕES PARA TRABALHOS FUTUROS 
 

 

• Avaliar a influência do tratamento sem NaOH e com NaOH 1% a 40°C, ambos 

com NaBH4 1%, por 1 ou 2 h nas propriedades em tração da fibra de sisal e 

adesão da fibra com matriz poliéster. 

 

• Além das caracterizações adotadas neste trabalho, utilizar adicionalmente: 

 Análises de difração de raios X para determinar o índice de 

cristalinidade; 

 Medidas de área superficial específica (ex. método BET e CGI). 

 

• Avaliar a adesão, das fibras de sisal in natura e tratadas, com matrizes 

termoplásticas como poliamidas e polipropileno. 

 

• Realizar um estudo similar ao deste trabalho com outras fibras vegetais como, 

por exemplo, curauá, juta, bananeira ou coco. 
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