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RESUMO

GUIMARAES, B. M. G. Estudo das caracteristicas fisico-quimicas de fibras téxteis
vegetais de espécies de Malvaceae. 2014. 167p. Dissertacdo (Mestrado) — Escola de Artes,

Ciéncias ¢ Humanidades, Universidade de Sao Paulo, Sdo Paulo, 2014.

As fibras vegetais podem ser utilizadas ndo somente para tecidos, mas também para
fabricacdo de fios, cordames, naotecidos, compoésitos em substitui¢do aos fabricados em
madeira ou materiais sintéticos, sendo que o Brasil possui uma grande variedade de fibras
naturais. O presente estudo teve como principal objetivo a caracterizagdo fisico-quimica de
seis fibras téxteis vegetais de espécies da familia Malvaceae: Sida rhombifolia L.; Sida
carpinifolia L. f.; Sida cordifolia L.; Sidastrum paniculatum (L.) Fryxell; Malvastrum
coromandelianum (L.) Gurck e Wissadula subpeltata (Kuntze) R. E. Fries. Foram
realizados testes fisicos ténseis (resisténcia e alongamento); microscopia dptica (sem e com
solugdo de iodo); teores de regain e umidade; testes quimicos de combustio, determinagao
do pH do extrato aquoso, efeitos de solvente organico, alcali e acido. Em adi¢do, foram
feitos testes de DSC, TGA, SEM, FTIR, microscopia de luz polarizada, grau de
polimerizacao e densidade. Os valores de tenacidade (21-33 cN/tex), alongamento (2-3%) e
moédulo de Young (10-20 N/tex) sdo compativeis com as de fibras naturais de reconhecida
empregabilidade téxtil, com exce¢do de Sida rhombifolia L. (12 cN/tex). Os resultados
obtidos de microscopias Opticas e SEM, combustdo ¢ regain (10-18%) sdo compativeis
com os de outras fibras celulésicas. Os testes de FTIR confirmaram presenga de celulose,
hemicelulose e lignina, sendo que os testes de DSC e TGA indicaram as temperaturas de
picos endotérmicos e composigdo de hemicelulose (285-337°C; 10-15%), a-celulose (360-
365°C; 55-60%) e lignina (420-425°C, 11-27%), valores esses coerentes com os reportados
em literatura para outras fibras lignocelulosicas. Em funcdo dessas temperaturas, a
possibilidade de emprego das fibras estudadas em compositos termoplasticos € bastante
restrita. No entanto, por ndo haver alteracdo significativa de massa apds tratamento com
solvente organico, ha indicacdo que as fibras do presente estudo poderiam ser empregadas

em compositos plasticos termorrigidos.

Palavras-chave: caracterizacdo fisico-quimica; fibras téxteis vegetais; Malvaceae; téxtil;

fibras naturais.



ABSTRACT

GUIMARAES, B. M. G. Study of physicochemical characteristics of textile vegetal
fibers from Malvaceae species. 2014. 167p. Dissertation (MSc) — School of Arts, Sciences

and Humanities, University of Sdo Paulo, Sdo Paulo, 2014.

Vegetal fibers can be employed not only for fabrics, but also for the production of yarns,
ropes, nonwovens and composites substituting those ones manufactured from wood or
synthetic materials whereas Brazil has a great variety of natural fibers. The present study
had as main objective the physicochemical characterization of six textile vegetal fibers of
species from Malvaceae family: Sida rhombifolia L.; Sida carpinifolia L. f.; Sida cordifolia
L.; Sidastrum paniculatum (L.) Fryxell; Malvastrum coromandelianum (L.) Gurck and
Wissadula subpeltata (Kuntze) R. E. Fries. Tensile physical tests (resistance and
elongation); optical microscopy (with and without iodine solution); moisture and regain
contents; chemical combustion tests; aqueous extract pH; the effects of organic solvent,
alkali, acid were carried out. In addition DSC, TGA, SEM, FTIR tests, polarized light
microscopy, density and degree of polymerization tests were performed. The values of
tenacity (21-33 cN/tex), elongation (2-3%) and Young's modulus (10-20 N/tex) are
compatible with those ones from natural fibers of recognized textile employability,
exception Sida rhombifolia L. (12 cN/tex). The results of optical and SEM microscopies,
combustion and regain (10-18 %) are consistent with those of other cellulosic fibers. The
FTIR tests confirmed the presence of cellulose, hemicellulose and lignin, whereas DSC and
TGA tests showed endothermic peak temperatures and composition values of hemicellulose
(285-337°C ; 10-15%) , o-cellulose (360-365°C ; 55-60%) and lignin (420-425°C , 11-
27%), which are consistent with those reported in the literature for other lignocellulosic
fibers. Taking in account these temperatures, the possibility of employing the studied fibers
in thermoplastic composites is very limited. However, because no significant mass change
after treatment with organic solvent, there is indication that the fibers of the present study

could be employed in thermoset plastic composites.

Keywords: physicochemical characterization; textile vegetal fibers; Malvaceae; textile;

natural fibers.
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1. Introducao

Com o desenvolvimento tecnoldégico aumentaram as expectativas de uso dos
recursos naturais, € isso fez com que surgissem questoes relacionadas a disponibilidade de
materiais, como os derivados de recursos sustentaveis, que podem ser processados com
menor consumo de energia; bem como os materiais reciclaveis, incluindo aqueles a partir
dos quais a energia pode ser recuperada (PICKERING, 2008). Assim, a busca por novos
materiais, preferencialmente os de origem natural, é constante. As pesquisas desenvolvidas
atualmente necessitam considerar ndo sé a funcionalidade do material, mas também o seu
processo produtivo, produtos utilizados, como também o descarte desse material
(MANZINI; VEZZOLI, 2008).

Fibras vegetais, tais como juta, sisal, fibra de bananeira, coco e outras constituem
materiais sustentaveis, ja possuindo aplica¢des correntes (producdo de fios, tecidos,
ndotecidos, compdsitos, etc) e outras aplicacdes ainda sendo pesquisadas. Por outro lado,
de muitas outras espécies vegetais brasileiras e suas respectivas fibras pouco ou nada é
conhecido sobre suas caracteristicas e possiveis aplicagdes.

Com relacdo as fibras da espécies da familia Malvaceae, ndo foram encontradas
referéncias bibliograficas recentes. Deste modo, o presente estudo tem como objetivo
determinar as caracteristicas fisicas e quimicas de fibras de seis espécies da familia
Malvaceae, formando assim uma base na literatura cientifica para pesquisas futuras, as
quais podem ser no sentido de aplicagdo das fibras, bem como incentivo ao estudo e
caracterizagdo de outras espécies vegetais brasileiras. Foram realizados testes fisicos
ténseis (resisténcia e alongamento); microscopia optica (sem e com solugdo de iodo);
teores de regain e umidade; testes quimicos de combustdo, determina¢do do pH do extrato
aquoso, efeitos de solvente organico, alcali e 4cido. Em adicdo, foram feitos testes de DSC,
TGA, SEM, FTIR, microscopia de luz polarizada, grau de polimerizacdo ¢ densidade.

Dessa forma, a revisdo bibliografica foi desenvolvida em onze topicos, nos quais €
possivel encontrar a fundamentacdo teérica necessaria para a compreensdo da pesquisa
realizada, uma vez que trata das fibras vegetais em seu contexto histoérico, industrial,
ambiental e econdmico; bem como foi realizada uma revisdo bibliografica sobre os
métodos analiticos empregados. Apds, ha descricdo detalhada da metodologia
desenvolvida, seguida dos resultados e discussdo e as conclusdes obtidas do presente

estudo.
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2. Revisao bibliografica

2.1. A importancia das fibras naturais na Historia

O indicio mais antigo da existéncia de téxteis na Historia data de mais de 24 mil
anos. Foram encontrados vestigios no leste Europeu que provam a presenga de tecelagem
no Periodo Paleolitico (que vai até¢ 10.000 a. C.). Neste periodo o principal motivo do uso
de téxteis era cobrir o corpo para controlar o frio (PEZZOLO, 2007).

O homem primitivo que vivia junto a grandes geleiras logo percebeu que os animais
poderiam ser utilizados ndo s6 para obten¢do da carne, mas também para aproveitamento
da pele, ao passo em que os povos que viviam em climas subtemperados descobriram a
utilizacdo das fibras; acredita-se que o processo utilizado inicialmente era a feltragem, que
consiste em molhar as fibras, coloca-las sobre uma esteira, enrola-las e baté-las com forca
utilizando uma vara, de forma a compactar as fibras. Outra técnica utilizada era o
aproveitamento de cascas de arvores, as quais eram arrancadas e colocadas em agua. As
fibras provenientes destas cascas eram entdo colocadas em camadas sobre uma pedra, ¢
depois sovadas até se juntarem, em seguida usava-se 6leo ou tinta natural para aumentar
sua durabilidade (LAVER; TUCKER; DE LA HAYE, 2002).

As fibras vegetais mais antigas, cultivadas na Antiguidade foram o algodao e o linho,
que datam de aproximadamente 3.000 a 5.000 a. C. Ambas bastante utilizadas para
confeccdo de diversos tipos de produtos. Com o passar do tempo, apds a chegada da era
industrial, o mercado foi se tornando cada vez mais competitivo, de forma que o
desenvolvimento de novos materiais tornou-se necessario, o que fez com que as industrias
se tornassem mais informatizadas e a matéria-prima diversificada (PEZZOLO, 2007).
Assim surgiram as fibras artificiais e as regeneradas, as quais tiveram sua primeira
apari¢cdo ha mais de 100 anos, quando Chardonnet criou a seda artificial. Posteriormente,
em 1935, Dr. Carothers da Du Pont Company produziu pela primeira vez o nailon, uma
inovacgdo para a época (HONGU; PHILIPS, 1997).

A partir de entdo, com a Revolugdo Industrial e o desenvolvimento de novas
tecnologias, a exploragdo dos recursos naturais se intensificou e adquiriu outras
caracteristicas. Um modelo de civilizagdo se impds, alicer¢ado na industrializagdo, com
sua forma de produgdo e organizacdo do trabalho, a mecaniza¢do da agricultura e a
utilizagdo de matérias-primas ndo renovaveis. Ao longo do ultimo meio século, fibras
naturais foram substituidas por fibras artificiais como o acrilico, nailon, poliéster e

polipropileno. O sucesso dos produtos sintéticos se deve principalmente ao custo. Ao
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contrario das fibras naturais colhidas pelos agricultores, as fibras sintéticas comumente
utilizadas sdo produzidas em massa e facilmente personalizadas para aplicagdes
especificas. Entretanto, a medida que a humanidade aumentou sua capacidade de intervir
na natureza para satisfagdo de necessidades e desejos crescentes, surgiram também
questdes referentes ao uso dos recursos. Conforme este desenvolvimento foi se mostrando
negativo no sentido de esgotamento dos recursos, surgiram movimentos que refletem a
consciéncia da populagdo sobre as ameagas que estdo ocorrendo ao meio ambiente. Os
estudos ecoldgicos comecaram a tornar evidente que a destruicdo e até a simples alteragdo
de um unico elemento pode ser nociva para todo o ecossistema (PCN, 2012).

A crescente conscientizacdo ambiental estd fazendo com que a industria priorize a
utilizacdo dos materiais naturais; porém, com muito mais conhecimento e avango
tecnoldgico, o que pode permitir seu melhor aproveitamento, juntamente com a constante
busca por novas metodologias e processos menos poluentes e mais eficazes (COIMBRA;
OLIVEIRA, 2005).

As fibras naturais s3o um recurso renovavel por exceléncia, elas absorvem a mesma
quantidade de didéxido de carbono que produzem. Durante o seu processamento geram
residuos essencialmente organicos e deixam residuos que podem ser usados para gerar
eletricidade e, no final do seu ciclo de vida, sdo 100% biodegradaveis (BRITO;
AGRAWAL; ARAUJO, 2011).

Segundo estudo da FAO (Food and Agriculture Organization of the United Nations),
realizado no ano de 2009, estima-se que a produgdo de uma tonelada de fibras de juta
requer apenas 10% da energia utilizada para a producdo de uma tonelada de fibras
sintéticas e, apesar do processamento de algumas fibras naturais liberar alguns tipos de
poluentes na agua, estes consistem principalmente de compostos biodegradaveis, em
contraste com os produtos quimicos persistentes, incluindo metais pesados, propagados no
efluente do processamento de fibras sintéticas (NATURAL FIBERS, 2009).

Sendo assim, ¢ possivel perceber por meio das referéncias citadas que, apesar de o
mercado de fibras naturais oscilar mediante a concorréncia com as fibras sintéticas, a
industria atualmente tende a buscar alternativas de produgdo que utilizem recursos
renovaveis, em razdo de o pensamento estar mudando quanto as questdes ambientais

(PIZYBLSKI; FRANCISCO, 2012).
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2.2. A cadeia téxtil

A cadeia téxtil comega, de maneira simplificada, no setor agropecuario (fibras
naturais) ou na industria quimica (fibras manufaturadas), passando pela fiagdo, tecelagem,
beneficiamento, confec¢do e termina no consumidor final, conforme Figura 2.1. As etapas
do processo produtivo sdo as seguintes (MALUF; KOLBE, 2003):

Fiagdo: Etapa de obtengdo do fio a partir das fibras téxteis. O fio pode ou ndo ser
enviado para o beneficiamento ou diretamente para tecelagens e malharias;

Tecelagem: Etapa de elaboragdo de tecido com estrutura plana, caracterizada pelo
entrelagamento de fios em estruturas lineares;

Malharia: O principio basico da formagdo dos tecidos de malha ¢ o de formagédo de
lagadas com os fios. O setor de malharia pode ser divido em duas categorias: malharia de
trama (subdividida em circular e retilinea) e malharia de urdume;

Beneficiamento: Etapa de preparacdo dos fios para seu uso final ou ndo, envolvendo
tingimento, engomagem, retor¢cdo (linhas, barbantes, fios especiais etc.) e tratamentos
especiais;

Confeccdo: Esta ¢ a fase em que ocorre o desenvolvimento da pega de vestuario.
Nesta etapa o setor tem aplicagdo diversificada de tecnologias. Trata-se da ultima etapa da
cadeia téxtil, sendo de grande importincia econdmica, pois ¢ um grande gerador de
empregos (BASTIAN, 2009).

O pais, ainda que minoritariamente, apresenta participagdo significativa dentro do
setor t€xtil mundial. Segundo a ABIT (Associagdo Brasileira da Industria Téxtil e da
Confeccao), o Brasil possui ainda a ultima Cadeia Téxtil completa do Ocidente, ou seja,
desde a produgédo das fibras, como plantagdo de algodao, até os desfiles de moda, passando
por fiacdes, tecelagens, beneficiadoras, confecgdes e forte varejo. Além disso, o Brasil ¢é
referéncia mundial em design de moda praia, jeanswear e homewear (ABIT, 2012).

Dentro de toda essa produgdo nacional, destacam-se as fibras naturais, sobretudo as

vegetais, as quais sdo encontradas abundantemente no territorio brasileiro (LEAO, 2008).
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Figura 2.1. Fluxo produtivo do setor téxtil (IEMI, 2011).

2.3. Fibras téxteis

Entende-se por fibra téxtil qualquer substancia, natural ou quimica, que possua um
comprimento muito superior a sua espessura, com caracteristicas adequadas para a fiacdo e
posterior tecelagem. Podem ser continuas ou descontinuas. As fibras continuas possuem
um comprimento grande como, por exemplo, a seda (fibra natural) e as ndo naturais (ou
sintéticas) que sdo desenvolvidas de acordo com a necessidade do fabricante. Logo, as
fibras descontinuas sdo as que possuem comprimento limitado a alguns centimetros
(ARAUJO; MELO E CASTRO, 1984).

E comum agruparem-se as propriedades das fibras em trés classes, designadamente,
em propriedades morfologicas e geométricas, propriedades fisicas e propriedades
quimicas. Classificadas quanto a sua origem, podem ser naturais ou quimicas (PEZZOLO,
2007):

- Fibras naturais: podem ser de origem vegetal, (semente, caule, folha e fruto),
animal (derme ou secre¢do) ou mineral (asbesto);

- Fibras quimicas: classificam-se em regeneradas (viscose, modal ¢ liocel),

modificadas (acetato), sintéticas (poliamida ou ndilon, poliéster, polipropileno, acrilico e
poliuretano) e inorgénicas (fibra de vidro, carbono, etc).

As fibras naturais de origem vegetal sdo constituidas basicamente de celulose, um
polimero natural baseado em glicose. Para sua construcdo, feixes de moléculas de celulose
se agregam em forma de microfibrilas, e estas constroem fibrilas que constituem as fibras

celuldsicas. Fibras de origem animal podem ser obtidas da derme (como no caso da 13),
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bem como de secrecdes (seda). Rochas com estruturas fibrosas ddo origem as fibras
minerais, formadas essencialmente por silicatos (CORREIA, 2011).

As fibras produzidas pelo homem sdo fabricadas por meio de polimeros naturais ou
sintéticos, diluidas em um solvente apropriado ou fundidas. As sintéticas sdo obtidas por
meio de polimeros originados da cadeia petroquimica. As fibras regeneradas sao
desenvolvidas a partir da celulose, que ¢ um polimero existente na natureza, como € o caso

da viscose (ou seda artificial) (KUASNE, 2008).

2.4. Fibras téxteis vegetais

Em geral, as fibras vegetais podem ser classificadas de varias maneiras. Nas
classificagdes segundo a origem anatomica, a natureza quimica e a utiliza¢cdo econdémica
das fibras; seria impossivel estabelecer subdivisdes que fossem mutuamente exclusivas ou
totalmente inclusivas. A classificagdo segundo os grupos naturais ou familias botanicas € a
mais precisa e cientifica dentre todas (MEDINA, 1959).

Os componentes quimicos principais das fibras vegetais sdo substincias polares,
como celulose, lignina e hemicelulose. Ha também em sua construgdo pequenos

percentuais de pectina, substancias soluveis em agua e ceras, mostrados na Tabela 2.1.

Tabela 2.1. Produgio anual e composi¢do quimica de algumas fibras comercialmente
importantes (MWAIKAMBO; ANSELL, 2002).

Fibra Producido Mundial Celulose Hemicelulose Lignina Pectina
Atual (10° toneladas) (%) (%) (%) (%)
Algodao 18.450 92 6 <1
Juta 2.850 72 13 13
Linho 830 81 14 3 4
Sisal 378 73 13 11 2
Céanhamo 214 74 18 4 1
Fibra de coco 650 43 <1 45 4
Rami 170 76 15 1 2
Palha 40 28 17 8
Paina 123 13

As caracteristicas das fibras vegetais podem variar dependendo da variedade da
espécie, regido de cultivo, condigdes climaticas, tipos de solo e fase de crescimento da
planta dentre outros fatores (LEAO, 2008).

Por conta de sua composi¢do quimica, as fibras vegetais sdo também chamadas de
lignocelulosicas (celulose, lignina e hemicelulose). Tais componentes estdo dispostos na

fibra em uma complexa estrutura fisica (BENINI, 2011) (Figura 2.2).
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Figura 2.2. Representagdo esquematica de uma célula vegetal (FAVARO, 2007).

Celulose determina as propriedades mecénicas das fibras. E um polissacarideo
composto de carbono, oxigénio e hidrogénio, sendo sua formula quimica (CeH;¢Os)p.
Durante a sintese da celulose, as ligagdes poliméricas formam longas cadeias de maneira
que as moléculas ficam préximas por meio de longos segmentos, originando fortes
ligagdes quimicas secundarias intermoleculares, as quais sdo responsaveis pela grande
resisténcia dos materiais celuldsicos. A cristalinidade da celulose pode variar de acordo
com sua origem e seu processamento. Por exemplo, a celulose do algoddo possui
cristalinidade em torno de 70%, com cadeias mais ordenadas, enquanto a celulose de
arvores apresenta cristalinidade em torno de 40% (TOMCZAK, 2010).

Hemicelulose ¢ o complexo de maior ocorréncia na biosfera depois da celulose. E
um polissacarideo com baixa massa molar, interceptado por microfibrilas de celulose que
favorecem a elasticidade e evitam que as microfibrilas se toquem. A hemicelulose ¢é
dividida em pentosanas (xilose e arabinose) e hexanas (galactose, manose e glicose) que
possuem, respectivamente, as formulas gerais CsHgO4 e CsH;9Os. Devido a sua estrutura
aberta, a qual contém muitos grupos hidroxila e acetil, a hemicelulose ¢ parcialmente
soluvel em agua e higroscopica (BENINI, 2011).

Lignina ¢ uma macromolécula aromadtica com estrutura quimica indefinida, suas
estruturas tém tendéncia de autocondensacdo, em especial em meio acido, o que explica
sua resisténcia a degradacdo, que leva a formacdo de estruturas moleculares mais simples
(GUIMARAES et al, 2010). E um polimero proveniente de unidades fenilpropandides
denominadas C¢C; ou, simplesmente, unidades Co, repetidas de forma irregular, que tém

sua origem na polimerizagdo desidrogenativa do alcool coniferilico (SALIBA et al, 2001).
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2.5. Plantas Fibrosas no Reino Vegetal

As fibras no reino vegetal crescem em importancia das formas mais primitivas para
as mais sofisticadas. E a partir das gimnospermas que notamos maior ocorréncia de
espécies fibrosas, embora ndo de grande relevancia comercial (CASTRO, 2012).

As fornecedoras de fibras que sdo comercializadas atualmente sdo justamente as
angiospermas, tanto monocotiledoneas como dicotileddoneas. Dentre essas, ha os grupos
botanicos ou familias que sdo mais ricos em plantas produtoras de fibras téxteis, sendo a
mais importante a da ordem Malvales (com excegdo de apenas trés: linho da ordem
Geraniales, crotalaria da ordem Rosales ¢ canhamo da ordem Urticales), incluindo o
algodao, juta, guaxima, papoula-de-sdo-francisco, malva, kapok e outras painas. Liliflorae
e Scitamineae sdo ordens das monocotiledoneas de fibras comerciais como sisal, henequém
e abaca (MEDINA, 1959).

Segundo Legner (2011), as fibras de importancia econdmica ocorrem em muitas
familias botanicas diferentes, especialmente naquelas de regides tropicais, algumas
principais sdo: Palmae, Gramineae, Liliaceae, Musaceae, Amaryllidaceaec, Malvaceae,

Urticaceae, Linaceae, Moraceae, Tiliaceae, Bromeliaceae, Bombacaceae ¢ Luguminosae.

2.5.1. Estrutura celular vegetal

As células vegetais apresentam em sua estrutura uma parede celular, cujas fungdes
sd0: determinar o tamanho e a forma da célula, conferir resisténcia mecanica e protegdo
contra o ataque de predadores, promover a adesdo entre as células, delimitar o tamanho e
as propriedades quimico-fisicas das moléculas que tém acesso ao interior da célula,
controlar o nivel de umidade e ainda pode funcionar como reserva energética
(BUCKERIDGE; DOS SANTOS e SOUZA, 2010).

A parede celular ¢ composta por uma mistura de polissacarideos, proteinas,
compostos fenolicos e sais minerais. Os polissacarideos representam cerca de 90% do peso
seco da parede e consistem em celulose, que compde de 20-40% da parede celular,
hemiceluloses (15-25%) e pectinas (~30%). Essa matriz é altamente ordenada e dinamica
podendo tornar-se mais rigida ou mais frouxa conforme as necessidades ontogénicas e
comportamentais da célula ou da planta (BUCKERIDGE; DOS SANTOS e SOUZA,
2010).

Muitos processos que ocorrem na célula vegetal sdo anadlogos aos que ocorrem na
célula animal. Contudo, algumas caracteristicas sdo tipicas a célula vegetal, sobretudo

referente a parede celular (MAGENTA, 2008).
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Os principais componentes da parede incluem celulose (na forma de microfibrilas
organizadas), conforme Figura 2.3, um carboidrato complexo feito de milhares de
moléculas de glicose ligadas final com final. Além disso, a parede da célula contém dois
grupos de polissacarideos ramificados, as pectinas e glicanos cruzados. Organizados em
rede com as microfibrilas de celulose, os glicanos cruzados aumentam a resisténcia a
tracdo da celulose, enquanto a rede coexistente de pectinas oferece a parede celular a
habilidade de resistir & compressdo. Além dessas redes, uma pequena quantia de proteina
pode ser encontrada em todas as paredes celulares de plantas primarias (MOLECULAR

EXPRESSIONS, 2011).

.

Figura 2.3. Esquema mostrando a disposi¢do das fibrilas de celulose nas diferentes
camadas de parede celular, respectivamente S1, S2 e S3 (CASTRO, 2007).

2.5.2. Localizacio das fibras na planta

Todas as fibras sdo similares nos seus esclerénquimas, sendo estes um tipo de tecido
que serve de esqueleto para a planta. As paredes geralmente contém lignina, bem como
celulose, cujas fibras podem estar presentes na planta isoladamente ou em pequenos
grupos. Essas fibras s3o mais aptas a formar folhas de tecido com células individuais
sobrepostas ¢ entrelacadas. Elas podem ocorrer em quase todas as partes da planta: caules,
folhas, frutos, sementes, etc. Sendo os quatro tipos principais agrupados de acordo com sua
origem, incluem fibras liberianas, fibras de madeira, células esclerénquimatosas associadas
com os fios do feixe vascular em folhas, e fibras de superficie que sdo pelos protuberantes
na semente das plantas (LEGNER, 2011). As fibras téxteis podem ser extraidas das
sementes, caules, folhas ou frutos (SBRT, 2008).
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2.5.2.1. Fibras de semente

As fibras da semente sdo provenientes de células epidérmicas de algumas plantas,
possuem estrutura unicelular e constituem-se basicamente de celulose. Como exemplo de
fibras da semente pode-se citar o algoddo (fibra proveniente da semente do algodoeiro
Gossypium) (KUASNE, 2008) e a sumatima ou Ceiba pentandra (L.) Gaertn (fibra da
familia Bombacaceae, possui semente fibrosa, acetinada, leve e elastica) (SUMAUMA E O

HAICAI: CEIBA PENTRANDRA, 2012), ilustradas na Figura 2.4.

(a) (b)

Figura 2.4. (a) Sumauma e suas sementes (INFORMED FARMERS, 2012), (b) Capulho
de algoddo (COTTON FIBER GENOMICS PROJECT, 2012).

2.5.2.2.  Fibras de caule

As denominadas fibras liberianas ou fibras macias t€ém origem no caule das plantas
dicotiledoneas ou exdgenas (de crescimento para fora), ocorrem na regido fibroliberiana,
ou floema, que estd localizada em torno do lenho ou xilema e logo abaixo da casca do
caule, podendo ser lignificadas ou ndo, com textura macia e flexivel. As fibras liberianas
“verdadeiras” sdo feixes multicelulares, agregados de células esclerenquimatosas em que
as extremidades se sobrepdem formando filamentos continuos por toda a extensdo do
caule, estes sdo cimentados por tecidos do floema, gomas ¢ ceras ¢ também por fibrilas ou
fibras elementares que os compdem (MEDINA, 1959).

Sdo exemplos de fibras vegetais do caule o cinhamo (fibra proveniente do liber do
canhamo ou Cannabis sativa L. — Canabiaceas (Figura 5a), a juta (fibra proveniente do
liber de Corchorus capsularis L. — Tiliaceae e de Corchorus olitorius L. - Malvaceae)
(Figura 5b), o linho (fibra proveniente do liber do linho Linum usitatissimum L. -
Linaceae) (Figura 6a) e o rami (Fibra proveniente do liber da Boehmeria nivea, Gaudich. -

Urticaceae) (Figura 6b) (KUASNE 2008).
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Figura 2.5. (a) Fibras do canhamo (INFORMED FARMERS, 2012); (b) Juta JUTE -
THE GOLDEN FIBRE, 2012).

(a) (b)
Figura 2.6. (a) Linho (NATURAL FIBRES, 2009); (b) Rami (NATURAL FIBRES,
2009).

Os filamentos ou feixes podem ser isolados dos tecidos vegetais circundantes por
varios processos, sendo um dos mais comuns o processo bioldgico de maceragdo, o0 mesmo
aplicado no canhamo, linho e juta, por exemplo. Esse processo consiste em submeter o
material & acdo de microrganismos que decompdem os tecidos que circundam os feixes
fibrosos e parcialmente também as substincias intercelulares. Dessa maneira sdo
facilmente separados por lavagem manual ou mecanica, conhecida como descorticagem,
em que as cascas detentoras de fibras s@o separadas em forma de cintas do lenho. No
entanto, isso ndo exclui a necessidade de maceracdo ou tratamento quimico posterior, que
tem o intuito de eliminar substancias e tecidos que mantém os feixes fibrosos unidos entre

si (MEDINA, 1959).
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2.5.2.3. Fibras de folha

As fibras de folha t€ém sua origem nas folhas de monocotiledéneas ou endogenas
(de crescimento para dentro). Ocorrem em feixes ou fasciculos compostos de células
individuais, denominadas fibras elementares ou fibrilas, unidas entre si por gomas e ceras,
espéciec de um cimento vegetal, ¢ com as extremidades sobrepondo-se, formando
filamentos continuos em todo o comprimento da folha. Esses feixes ddo resisténcia e
rigidez a folha e sustentam os vasos condutores de seiva (MEDINA, 1959). As fibras
provenientes desses feixes sdo igualmente rigidas. Mesmo para fins téxteis, sdo
consideradas mais grosseiras que as fibras provenientes de caule ou de semente
(SAVASTANO JR, 1986).

Como exemplo de fibra vegetal oriunda das folhas destaca-se a de sisal, a qual é
extraida do Agave sisalana Perrine - Agavaceae, nativa do México (NATURAL FIBRES,
2009) (Figura 7).

Figura 2.7. Agave sisalana Perrine, planta que da origem ao sisal (NATURAL FIBRES,
2009).

Comercialmente, assim como na induastria téxtil, as fibras extraidas da folha sdo
utilizadas sob a forma de feixes em todo seu comprimento original, as quais, apos a
separacdo dos demais tecidos da folha, geralmente por processo mecanico, sdo
denominadas filamentos, ou no comércio apenas fibras. O principal uso final estd na
manufatura de muitos tipos de cordas e barbantes, embora sejam também empregadas na

fabricacdo de tecidos grosseiros (MEDINA, 1959).

2.5.2.4. Fibras do fruto
Segundo Aratjo ¢ Melo e Castro (1984), as fibras de fruto sdo compostas
essencialmente por celulose, com substancias intercelulares formadas por hemicelulose e

lignina. A fibra de coco (Figura 2.8) ¢ a mais utilizada dentre as fibras oriundas dos frutos



30

das plantas. E originaria do fruto do coqueiro (Cocus nucifera L.), a qual é uma palmeira

de estipe (caule) cilindrico liso (SAVASTANO JR, 1986).

Figura 2.8. Fibras extraidas do coco (FIBRENAMICS, 2013).

2.6. Diversidade da Flora Brasileira

"Flora" ¢ definida como: “Conjunto de espécies vegetais que compde a cobertura
vegetal de uma determinada area; é um recurso de admiravel valor, uma vez que cada
planta tem sua importancia fundamental na biodiversidade e ecossistemas” (IBGE, 2011).

O Brasil possui a maior biodiversidade vegetal do planeta, com mais de 55 mil
espécies de plantas e cerca de 10 mil de bridfitas. Um total equivalente a quase 25% de
todas as espécies de plantas existentes no mundo todo. A cada ano, cientistas adicionam
dezenas de espécies novas a essa lista, incluindo arvores de mais de 20 metros de altura.
Acredita-se que o nimero atual de plantas conhecidas represente apenas 60% a 80% das
plantas realmente existentes no pais. Essa diversidade ¢ tdo grande que em cerca de um
hectare da floresta amazonica ou da Mata Atlantica encontram-se mais espécies de arvores
(entre 200 e 300 espécies) que em todo o continente europeu (FLORA BRASILEIRA,
2010).

Muitos pesquisadores procuram espécies vegetais brasileiras com proposito de
busca de inovacdes, descobertas para a medicina, para a industria cosmética, farmacos,
quimica, etc. Paralelamente, no Brasil a induastria téxtil vem apresentando investimentos
crescentes em tecnologias, pesquisas e inovagdes, implicando em melhoria aos usuarios,
desde conforto (resumido em qualidade de vida) até perspectivas economicas ¢ ambientais
a comunidade brasileira (CNI, 2012).

Ainda que o nimero de edi¢des reunidas nas colegdes brasileiras seja significativo

e tenha notadamente aumentado nas ultimas décadas, principalmente devido a implantagéo
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de cursos de pds-graduagdo e de programas de floras estaduais e regionais, representa
muito pouco ainda no contingente de acervos dos herbarios do mundo. Este fato é
contraditdrio, quando se leva em conta o fato de que o pais detém grande parte da
diversidade vegetal do planeta (GIULIETTI et al, 2005).

No Brasil, ha milhares de espécies vegetais nativas ainda ndo estudadas. Muitas
delas se encontram em fase de extingdo; outras, ja foram extintas antes de serem
conhecidas cientificamente. S3o inimeras as aplicagdes destas espécies florestais:
alimentagdo, medicina; vestuario; construcdo civil; mdveis; na fabricagdo de chapéus,
tecidos e papel; produgdo de perfumes, inseticidas, etc. A enorme variedade de utilizagdo
das plantas comprova a sua importancia na vida do ser humano (IBGE, 2011).

Existe uma infinita diversidade de espécies vegetais com potencial de
empregabilidade na industria t€xtil. Em adi¢@o, o consumo brasileiro de fibras téxteis ¢ em
sua maioria fibras naturais vegetais, como o algoddo por exemplo. Devido a grande
demanda dessas fibras, é necessario o estudo € o desenvolvimento de novos materiais
téxteis e de novas alternativas de uso (CNI, 2012).

Importante novamente ressaltar que as caracteristicas das fibras vegetais podem
variar dependendo da variedade da espécie, regido de cultivo, condi¢des climaticas, tipos

de solo e fase de crescimento da planta dentre outros fatores (LEAQO, 2008).

2.7. Vantagens e limitacdes na utilizacdo de fibras vegetais

As fibras vegetais apresentam vantagens relevantes em sua utilizagdo comparando-se
com as fibras sintéticas e também com outras fibras naturais. Nao somente na questao
ambiental, por se tratarem de matérias-primas de fontes renovaveis e, portanto,
apresentarem potencial na substitui¢do de outros materiais mais poluentes, mas também
pelas boas propriedades mecanicas e térmicas, facilidade de separacdo, biodegradabilidade,
baixo custo, entre outras (SANTOS et al, 2009).

Segundo (MARINELLI et al, 2008) as principais vantagens na utilizacdo de fibras
naturais vegetais sio:

+ Fibras de vegetais sdo materiais renovaveis ¢ sua disponibilidade pode ser
considerada ilimitada;

* Devido a enorme diversidade de plantas lenhosas ¢ fibrosas que se pode encontrar
na biodiversidade, existe enorme potencial para a descoberta de fibras naturais com

propriedades desejaveis (resisténcia mecanica, estabilidade quimica e bioldgica, resisténcia
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ao fogo, leveza, resisténcia a abrasdo e ao cisalhamento, entre outras propriedades de
interesse);

* As fibras naturais sdo menos abrasivas que as fibras artificiais usualmente
utilizadas como reforgos, como, por exemplo, fibra de vidro, e assim podendo diminuir o
desgaste dos equipamentos envolvidos no seu processamento;

* Sdo materiais biodegradaveis, caracteristicas cruciais para componentes que, apos
esgotar a sua vida util, devem ser descartados;

* Compdsitos reforgados com fibras naturais, que também utilizam matrizes
biodegradaveis, sdo considerados os materiais menos agressivos ao meio ambiente e
podem ser compostados ao final de sua utilizacao;

* Possuem baixa densidade e alta deformabilidade se comparadas com materiais
similares neste campo de aplicagdo;

* Apresentam baixo custo, em relacdo aos reforcos atualmente empregados.

Ao empregar recursos renovaveis, amplamente disponiveis localmente, o Brasil se
destaca mundialmente pela producdo de fibras vegetais, incentivando e beneficiando o
pais, bem como o produtor rural (SILVA et al, 2009).

Como limitagcdes do emprego de fibras naturais na fabricacdo de artigos téxteis esta
sua variabilidade natural decorrente de variedade da espécie, regido de cultivo, condi¢des
climaticas, tipos de solo e fase de crescimento da planta dentre outros fatores (LEAO,
2008). Por outro lado, fibras artificiais podem ser produzidas com formato transversal,
espessura e comprimento pré-determinados, com um rigido controle de qualidade desde a
matéria-prima até o produto final, garantindo que os diversos lotes de fibras tenham
caracteristicas com o minimo de variabilidade. Em adig¢do, a preferéncia por fibras
artificiais leva em conta fatores como prego e, via de regra, maior durabilidade (PITA,
1996).

Com relagdo a producdo de compdsitos, uma das principais limitagdes de emprego de
fibras naturais ¢ a impossibilidade de processamento de polimeros carregados com reforgos
lignoceluldsicos em temperaturas acima de 200 °C, devido a susceptibilidade dessa carga
sofrer degradacdo térmica (MACHADO et al, 2010). Ainda outra limitacdo ao uso de
fibras naturais como reforgos em matrizes termoplasticas, de modo a obterem-se materiais
compdsitos com propriedades mecanicas e estabilidade dimensional melhoradas, ¢ a
pequena molhabilidade ¢ a fraca ligagdo interfacial com o polimero, devido a pouca
compatibilidade entre as fibras celuldsicas hidrofilicas com os termoplasticos hidrofobicos

(I0ZZI et al, 2010).
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2.7.1. Fibras vegetais na fabricacio de compésitos

Compositos podem ser definidos como materiais de moldagem estrutural, formados
por uma fase continua polimérica (matriz) e reforcada por uma fase descontinua (fibras)
que se agregam fisico-quimicamente. O material utilizado na fase descontinua ¢
selecionado dependendo da aplicagdo final. Podem ser usados como matéria para fase
descontinua diversos materiais, como fibra de vidro, aramida, fibra de carbono ou fibras
naturais vegetais (ALMACO, 2013).

A fase matriz pode ser um metal, um polimero ou um cerdmico, que confere
estrutura ao material compdsito preenchendo os espacgos vazios que ficam no refor¢o e
mantendo-o na sua posi¢do. A fase dispersa ou reforco existe em diversas formas sendo a
classificagdo mais geral feita em trés categorias: compdsitos particulados, compdsitos de
fibras descontinuas (whiskers) e compositos de fibras continuas. No geral, os constituintes
do reforco dos compositos proporcionam forca e rigidez, mas também aumentam a
resisténcia ao calor, corrosdo ¢ condutividade. O refor¢o pode ser feito para facultar todas
ou apenas uma destas caracteristicas dependendo dos requisitos exigidos pelo novo
material. Para o refor¢o representar uma vantagem para o composito este deve ser mais
forte e rigido que a matriz e deve ser possivel a sua troca quando se notar qualquer falha
como vantagem. Deste modo a boa interac¢do entre matriz e reforgo pode ser garantida
pela criagdo de uma interface entre ambos que possa adequar a rigidez do refor¢co com a
ductilidade da matriz. Para tal é essencial que a ductilidade da matriz seja minima ou
mesmo nula para que o compdsito apresente um comportamento relevante (VENTURA,
2009).

A disposicdo pos-uso de residuos de fibras sintéticas e materiais poliméricos
reforcados com fibras em aterros dos polos téxteis tem acarretado problemas para o meio
ambiente. Uma alternativa proposta para minimizar o problema ¢ o desenvolvimento de
materiais obtidos a partir de fontes renovéveis, tais como compositos formados de fibras
naturais (FINKLER et al, 2005).

Nos tltimos anos, o interesse mundial pelo desenvolvimento de novas tecnologias
que possibilitem a utilizagdo de produtos com menor impacto ambiental tem ganhado
maior destaque e importincia. Neste contexto os materiais plasticos sintéticos sdo a
principal questdo, uma vez que originam varias varidveis que devem ser destacadas,
principalmente a ndo biodegradabilidade e a dificuldade de reciclagem, o que acaba por
gerar um grande acimulo desse tipo de material em depositos, lixdes e na propria natureza

(MARINELLI et al, 2008).
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Segundo Corradini et al, (2008), é devido a busca por materiais ndo agressivos ao
meio ambiente que o desenvolvimento de compositos poliméricos envolvendo o emprego
de fibras vegetais e polimeros naturais vém crescendo cada vez mais.

Grandes investimentos tém sido feitos por instituigdes na utilizacdo de fibras e
residuos vegetais para a producdo de compdsitos poliméricos, apresentando uma série de
vantagens, dentre as quais se destacam: melhoria do desempenho mecanico de plésticos
convencionais, diminuicdo do impacto ambiental, biodegradabilidade, reciclabilidade e
menor custo. Varios estudos também estdo sendo feitos visando a otimizagdo do
desempenho mecénico e térmico dos compositos refor¢ados com diferentes tipos de fibras
vegetais para viabilizar sua aplicacdo tecnologica em industria de diversos ramos:
automobilistico, construgdo civil, madeira, moveis, entre outros (MATTOSO, 1999).

Imprimir novas propriedades aos materiais ¢ o objetivo da prepara¢do de materiais
compdsitos, por seu um material multifasico, exibe, além das propriedades inerentes de
cada constituinte, propriedades que surgem da combinacdo destes em consequéncia da
formagdo de uma regido interfacial. As fases dos compostos sdo chamadas de matriz
(ceramica, polimérica ou metalica) e de fase dispersa (frequentemente fibras ou outro
material que sirva como carga); a primeira geralmente ¢ um material continuo que envolve
a segunda. As caracteristicas dos compositos sdo uma funcio de fatores como a geometria
da fase dispersa, orientagdo, distribuicdo e também da compatibilidade interfacial entre os
constituintes, por essa razdo ¢ muito importante conhecer as propriedades fisicas e
quimicas dos materiais que serdo utilizados (NETO, 2006).

O uso de fibras vegetais em compoésitos ndo € novo. Por décadas tecidos de
compositos de algodao/epoxi tém sido usados como isolamento; compdsitos de
juta/fendlicos tém sido wusados em pecas de atrito e desgaste; e madeira
picada/termoplasticos, em compostos para folhas de moldagem. Avangos recentes incluem
o lancamento de polipropileno combinado com residuos de papel para moldagem por
injecdo, o desenvolvimento de pultrudados (perfis estruturais de engenharia) de
juta/fendlico, e um grande numero de empresas produzindo compdsitos de fibras
vegetais/termoplasticos (BOLTON, 1997).

Quando unificadas aos plasticos, as fibras naturais podem ser processadas por
praticamente todos os métodos convencionais de processamento de plésticos (extrusdo,
injecdo, calandragem e prensagem) e possuem densidade menor que as fibras inorgéanicas
tais como as fibras de vidro. Em termos nacionais, o Brasil ¢ um dos paises com maior

diversidade de plantas e com a maior extensdo territorial cultivavel do mundo, cujo
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potencial deve ser mais bem explorado. E o interesse crescente pelo uso de materiais
“ecologicamente corretos” faz com que as fibras vegetais retomem o espaco perdido para
as sintéticas em varios setores (MEDINA, 1959; MEDEIROS; MATTOSO; CARVALHO,
2002).

Cada vez mais os materiais compostos de fibras vegetais t€ém mostrado suas
diversas aplicagdes na construcdo civil, na industria de moveis e embalagens e em
componentes automotivos (SILVA, 2003). A aplicagdo de materiais lignoceluldsicos como
um componente de reforco em compositos poliméricos tem recebido uma maior atengao,
particularmente por causa de seu baixo preco e peso especifico, principalmente na industria
automobilistica (PAIVA; TRINDADE; FROLLINI, 1999; ROZMAN, et al, 1998). Esta
tem mostrado grande interesse em produzir veiculos com todos os componentes reciclaveis
ou biodegradaveis. Outro fator de destaque esta ligado as redugdes de custo ¢ peso dos
veiculos (SILVA, 2003).

As principais fibras e cargas naturais (que tem origem residual ou ndo) mais citadas
na literatura como modificadores em potencial de polimeros termoplasticos sao
(MARINELLI et al, 2008):

. Dentre as fibras brasileiras destacam-se o sisal, coco, juta, rami, caraud, fibra de
bagago de cana-de-agucar e soja;

. India, Estados Unidos, Indonésia, Malasia, Africa do Sul, Vietna e Tailandia usam
constantemente fibras de kenaf, ao passo que Canadd, Franga, ¢ China sdo as maiores
produtoras das fibras de hemp (cdnhamo);

. Amidos e polimeros naturais similares sdo interessantes matérias-primas para
serem utilizadas como matriz em biocompdsitos devido a sua biodegradabilidade e baixo
custo (CORRADINI et al, 2008).

. Residuos de madeira;

. Casca de arroz, trigo e outros cereais.

De acordo com Chandramohan e Marimuthu (2011), as fibras vegetais, quando
comparadas com as outras fibras naturais apresentam como principais vantagens:
. Baixo peso especifico, o que resulta em uma maior resisténcia especifica e rigidez
do que a fibra de vidro;
. E uma fonte renovavel, visto que sua producio requer pouca energia e o CO, é

utilizado enquanto o oxigénio € liberado de volta para o meio ambiente;
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. Possui baixo custo e, consequentemente, baixo investimento, o que torna o produto

viavel para producdo em paises menos desenvolvidos;

. Reduz o desgaste de ferramentas;
. N3ao apresenta toxicidade promovendo uma condigdo de trabalho mais saudavel,
. A reciclagem térmica destes materiais ¢ possivel, ao passo que o vidro causa

problemas em fornos de combustao;
. Possui boas propriedades térmica, actstica e isolante.

A titulo de conhecimento, segue a Tabela 2.2 com principais valores das
propriedades mecénicas de fibras naturais e fibras convencionalmente utilizadas como

refor¢o em compositos.

Tabela 2.2. Valores de densidade e propriedades mecanicas de fibras naturais e fibras
convencionalmente utilizadas como reforco em compoésitos (MARINELLI et al., 2008).

Fibra Densidade Alongamento Tensio na ruptura Médulo de Young
(g/cm?) (%) (MPa) (GPa)
Algodao 1,50-1,60 7,0-8,0 287-597 5,5-12,6
Juta 1,30 1,5-1,8 393-773 26,5
Rami - 3,6-3.8 400-938 61,4-128
Linho 1,50 2,7-3,2 345-1035 27,6
Sisal 1,50 2,0-2,5 5511-635 9,4-22,0
Fibra de coco 1,20 3,0 175 4,0-6,0
Vidro-E 2,50 2,5 2000-3500 70,0
Vidro-S 2,50 2,8 4750 86,0
Aramida (normal) 1,40 3,3-3,7 3000-3150 63,0-67,0
Carbono (padrio) 1,40 1,4-1,8 4000 230-240
Curaua 1,40 4,2 890-4200 50,4

Atualmente ocorre um interesse muito grande na substituicdo de fibras de amianto
(com potencial carcinogénico) por outros materiais na produgdo de produtos
fibrocimenticios tais como telhas onduladas, caixas d’agua e outras aplicagdes de
construgdo civil. As fibras naturais, como refor¢o de matrizes frageis a base de materiais
cimenticios, t€m despertado grande interesse, por causa de seu baixo custo,
disponibilidade, economia de energia ¢ também no que se refere as questdes ambientais.
Os residuos gerados pela agroindustria brasileira da fibra vegetal constituem importante
fonte de matéria-prima para a producao de componentes construtivos. Esses recursos sdo
abundantes e disponiveis, além de representarem estratégia para o reaproveitamento de
residuos. O emprego dos compositos em placas, telhas de cobertura e componentes pré-

fabricados, pode representar significativa contribuicdo para o rapido crescimento da
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infraestrutura dos paises em desenvolvimento. O uso de fibrocimentos que utilizam polpa
celulésica como reforgo, tem sido consagrado, gragas a constantes aperfeicoamentos de
matérias-primas, processos produtivos com consumo racionalizado de energia e custos de
investimento cada vez menores (SAVASTANO; SANTOS, 2008). Nesse sentido, um
aspecto importante, estudado por Aggarwal e Singh (1990), é o retardamento da pega do
cimento, pela presenga de substancias de carater acido, liberadas pela fibra vegetal em
solugdo aquosa. Por outro lado também o uso de fibras celulésicas em materiais
fibrocimenticios também ¢ dificultado pela falta de resisténcia dessas ao contato continuo
com a alcalinidade da matriz cimenticia, sendo que no caso da adgua presente nos poros de
cimento Portland, o pH ¢ superior a 13 (SAVASTANO JR., 2000). Entretanto esse mesmo
autor pré-selecionou, com base em pesquisa de campo, alguns residuos, em condi¢des de
disponibilidade imediata, para uso na construc¢do civil: (a) bucha de campo do sisal; (b)
bucha de maquina da producgdo de baler twine (fio de enfardamento feito de sisal); (c)
fibrinhas extraidas do p6 residual do coco; (d) rejeito de celulose de eucalipto; (e) fibra do
pseudocaule da bananeira. Além disso, desenvolveu com relativo sucesso telhas de
cobertura refor¢adas com 5% (em massa de cimento) de fibra residual de celulose de
Eucalyptus grandis e matriz de pasta de: 95% de cimento Portland CPIII-RS com 5% de
silica ativa; e 88% de escoria de alto-forno ativada com 2% de cal hidratada CH-1 ¢ 10%
de gipsita. Os resultados dos ensaios mecénicos atenderam a carga minima de 550 N (85%

de 650 N, para telhas saturadas) (SAVASTANO; SANTOS, 2008).

2.8. Capacidade produtiva brasileira dentro do setor Téxtil e de
Confeccoes

O Brasil vem crescendo economicamente, em 2007 com o setor téxtil investiu US$
500 milhdes, tornando a industria téxtil responsavel por 17,5% do Produto Interno Bruto
(PIB), e assim o pais se tornou um dos maiores parques fabris do planeta e esta na lista dos
10 principais mercados mundiais da industria (Tabelas 2.3 e 2.4) (POLTEX, 2009).

Segundo Diniz Filho (2012), a Industria Téxtil e de Confecgdo Brasileira ¢ muito
mais abrangente do que se pensa, indo além do vestuario, que ¢ considerado o principal
bem final da cadeia produtiva. Em 2011 a Industria Téxtil obteve um faturamento anual de
R$ 90 Bilhoes. Com 30 mil empresas em atividade no setor, gerou cerca de 8 milhdes de

empregos diretos e indiretos.
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Tabela 2.3. Producdo Mundial de Téxteis em 2009 (IEMI, 2011).

Pais Téxteis (ton) Participaciao(%)
China 33.231.000 48,78
india 5.500.000 8,07
Estados Unidos 3.620.000 5,31
Paquistdo 2.660.000 3,90
Brasil 2.089.000 3,07
Indonésia 1.853.000 2,72
Taiwan 1.682.000 2,47
Coreia do Sul 1.327.000 1,95
Turquia 1.283.000 1,88
Tailandia 874.000 1,28
México 739.000 1,08
Italia 732.000 1,07
Bangladesh 618.000 0,91
Russia 475.000 0,70
Alemanha 466.000 0,68
Outros 10.979.000 16,12
Total 68.128.000 100,00

Tabela 2.4. Produgdo Mundial de Vestuario em 2009 (IEMI, 2011).

Pais Vestuario (ton) Participacdo %
China 19.709.000 48,96
India 2.819.000 7,00
Paquistdo 1.535.000 3,81
Brasil 1.169.000 2,90
Turquia 1.070.000 2,66
Coreia do Sul 968.000 2,40
Italia 968.000 2,40
México 951.000 2,36
Malasia 651.000 1,62
Polonia 622.000 1,55
Taiwan 578.000 1,44
Roménia 518.000 1,29
Tailandia 453.000 1,13
Sri Lanka 450.000 1,12
Indonésia 445.000 1,11
Outros 32.906.000 81,74
Total 40.258.000 100,00

Por meio dos dados referentes aos anos de 2010 e 2011, ¢é possivel constatar que o
setor t€xtil e de confecgdo brasileiro tem destaque no cenario mundial ndo apenas por seu
profissionalismo, criatividade e tecnologia, mas também pelas dimensdes de seu parque
téxtil: € a quinta maior inddstria téxtil do mundo e a quarta maior em confecc¢éo, conforme
se verifica nas Tabelas 2.3 e 2.4; o segundo maior produtor de denim e o terceiro na
producdo de malhas. Autossuficiente na produg¢do de algoddo e com investimentos

significativos na produgdo de fibras quimicas. O Brasil produz 9,8 bilhdes de pecas
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confeccionadas ao ano, permanecendo como referéncia mundial em beachwear, jeanswear
¢ homewear. Entre 2010 ¢ 2011, foram investidos cerca de US$ 5 bilhoes pelas industrias
do setor (CNI, 2012).

Apesar de os materiais sintéticos serem muito usados no lugar dos produtos
naturais por conta do preco e de sua maior durabilidade, os produtos originarios de plantas
continuam a ter alguns atributos superiores a estes. Existem seis grupos principais de
classificagdo das fibras, que levam em consideracdo o seu uso final (LEGNER, 2011):

. Fibras téxteis sdo extremamente importantes, uma vez que sdo utilizadas
para fabricar tecidos, cordas, corddes e redes, para isso elas sdo torcidas em fios ou
filamentos e entdo utilizadas. Na classificagdo de tecido inclui-se vestuario, uso doméstico,
toldos, e até materiais mais grossos como juta e serapilheira (camada formada pela
deposigdo e acimulo de matéria organica morta em diferentes estagios de decomposi¢ao
que reveste superficialmente o solo ou o sedimento aquatico) (ESPIG et al, 2009);

. Fibras de escova sdo fibras duras, incluindo troncos e galhos que sdo
utilizados para fazer vassouras e escovas;

. Tecelagem aspera e fibras trangadas s@o formadas por cordas fibrosas e
flexiveis, que sdo entrelagadas para fazer chapéus, cestos, sandalias, assentos, etc. Quando
sd0 mais elésticos podem ser utilizados para tapetes ¢ em telhados para casas, as fibras
lenhosas ou galhos flexiveis sdo para cadeiras, cestas de vime e outros;

. Fibras de preenchimento sdo usadas como, por exemplo, enchimento de
colchdes e almofadas, para calafetagem em barcos e em tonéis e barris, como reforgo de
gesso ou material de embalagem,;

. Tecidos naturais sdo geralmente obtidos da entrecasca das arvores extraidas
em camadas ou folhas ¢ desfiadas em substitutas grosseiras para redes e roupas;

. Fibras para fabricacdo de papel incluem fibras téxteis e fibras de madeira
que sdo utilizadas tanto em sua forma crua como modificada.

Uma fibra produzida por determinada espécie ndo pode estar restrita totalmente a
um Unico grupo, pois ela pode ser usada para os mais diversos propositos. Ao mesmo
tempo, uma planta pode produzir mais de um tipo de fibra. As fibras naturais extrapolaram
sua utilizacdo tradicional como fio para amarrar fardo de feno, material para embalagens,
tapetes e mantas. Hoje elas se combinam com as fibras sintéticas na fabricacdo de moveis
diversos, na confecg¢do de painéis automobilisticos, nas industrias nautica e aeronautica e
até na substituicdo do cimento amianto, até¢ entdo utilizado para fabricar telhas, paredes e

caixas d’agua. Ainda assim, a aten¢do para a produgdo de fibras naturais se intensificou
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quando o ano de 2009 foi intitulado pela ONU como o Ano Internacional das Fibras
Naturais; desde entdo os produtos extraidos principalmente do sisal, piagava, algodao e
coco, produzidos em larga escala na regido do semidrido baiano, se expandiram pelo
mundo, principalmente devido aos novos usos da matéria-prima (BRAZILIAN FIBRES,
2012).

2.9. Fibras vegetais de espécies de Malvaceae

Malvaceae ¢ uma familia predominantemente tropical compreendendo 250 géneros
e 4.200 espécies. No Brasil, a familia abrange cerca de 80 géneros e 400 espécies
(GRINGS et al, 2011). O liber da maioria das espécies da familia Malvaceae ¢é rico em
fibras mais ou menos finas, longas e resistentes, o que as torna apropriadas para
manufatura de cordame, aniagem (para fardos e sacos), tecidos grosseiros e papel. Essas
fibras sdo muito semelhantes a juta, fazendo com que possam ser destinadas ao mesmo fim
(MEDINA, 1959).

As fibras empregadas no presente estudo sdo pertencentes a esta familia, a saber:

2.9.1. Sida rhombifolia L.

. Nome cientifico: Sida rhombifolia L.

. Sinonimias: Malva rhombifolia (L.) E. H. L., Sida adusta Marais, Sida compressa
Wall., Sida hondensis Kunth., Sida pringlei Gand., Sida retusa L., Sida ruderata Macfad. e
Sida unicornis Marais (MEDINA, 1959).

. Nomes vulgares: cuban jute e malva de cochino em Cuba; huinari no México; sida
e tea plant nos Estados Unidos; Queensland hemp na Australia; kakétingou na Africa
Equatorial Francesa; ualis-ualisan nas Filipinas; swet bariala na India; kingojikwa no
Japao (MEDINA, 1959).

. Nomes vulgares no Brasil: vassourinha; relogio, relégio-grande, malva-reldgio
(MEDINA, 1959); guanxuma; malva-preta, guaxima, malva, vassoura-do-campo, caapia
(DI STASI; HIRUMA-LIMA, 2002).

. Porte: Chega até 2 m de altura, é bastante ramificada, de caule verde a vermelho
escuro. Sua flor é pequena e pode ser branca ou amarelada, a floragdo ocorre nos meses de
dezembro e abril. A planta ndo é muito exigente quanto a riqueza do solo, mas para bom
desenvolvimento necessita de solos pouco compactos ¢ profundos. Sua semeadura deve

ocorrer no inicio da estagdo de chuvas e pode-se cultiva-la sob as mesmas condi¢des
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indicadas para a juta. A cultura dura cerca 5 anos consecutivos (CORREA, 1984;

MEDINA, 1959).

. Floragdo/Frutificagdo: floresce geralmente de marco a junho e de outubro a janeiro,

frutificando nos meses de abril a julho e de outubro a margo (MEDINA, 1959).

. Usos: E uma espécie infestante em diversas culturas, como pastagens e areas

desocupadas. Dificulta a colheita mecanica em culturas anuais, pelos caules muito

resistentes. Pode ser hospedeira de um micoplasma, que causa a doenca conhecida como

“virose das malvaceas”. Conforme esses autores, esta espécie tolera solos pouco férteis e

acidos, mas seu desenvolvimento ¢ limitado (FLORASBS, 2011; NATURDATA, 2011).
De acordo com Medina (1959):

[...] Varias espécies de Sida fornecem excelentes fibras liberianas, que
muito se assemelham na composi¢do quimica e nas qualidades téxteis a
juta. Em fineza sdo-lhe similares sendo, porém, consideradas mais macias.
Se bem que sejam legitimas sucedaneas da juta, nenhuma espécie de Sida
foi, até o presente, cultivada em escala comercial para produgdo da fibra.
Supde-se que as maiores dificuldades para extrag¢do da fibra do caule, que é
mais tenro que a medula dura e lenhosa do caule da juta, aliadas a
produgdo menor de fibras por unidade de area, sejam os fatores que tenham

contribuido ao desinteresse pela sua cultura como planta téxtil.

No entanto, no Brasil ha muitas Sidas nativas, todas consideradas infestantes,
devido a alta agressividade, e com pouco ou nenhum valor comercial, apesar de algumas
serem utilizadas na fitoterapia popular ou substituirem a juta na confec¢do de cordas e
sacos de aniagem, devido as fibras resistentes (contudo ha baixo rendimento). Na década
de 30, na india foi estimulada a producio de Sida rhombifolia L. para a obtengdo de fibras.
No Sudéo Francés, ela ¢ utilizada pelos nativos para fazer grandes redes de cacar através
de cordéis; na Africa Oriental, as fibras viram linhas e redes de pesca ¢ seu caule,
vassouras; ja na industria téxtil argentina, a fibra poderia ser empregada na manufatura de
piolines (tipo de cordame fino), ou fio patente, dentre outros nomes, o qual utiliza uma
proporgdo de 5 a 10% de cdnhamo. Pode substituir a juta em todos os seus usos finais e
ensaios na Australia demonstraram que a Sida rhombifolia resulta em um papel de alta
resisténcia, podendo ser usado para fins como bilhetes de Tesouro e notas de Banco

(MEDINA, 1959).
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Dados da medicina tradicional indicam que na regido amazodnica, as folhas sdo
usadas como emolientes. Na Mata Atlantica, a decocg@o das folhas de uma espécie desse
género, chamada de “Caapid”, ¢ de grande uso externo contra reumatismo. Em outras
regides do pais, como Minas Gerais, a planta ¢ utilizada como emoliente, tonica, febrifuga
e estomacal. O cha de toda a planta, na dose de trés xicaras ao dia, é tido como 1til, no Rio
Grande do Sul, contra desarranjo menstrual, pedra nos rins e como fortificante (DI STASI;
HIRUMA-LIMA, 2002). Em adi¢do, Kumar e Mishra (1997) realizaram estudos em ratos
relatando atividade antiinflamatéria e hepatoprotetora de Sida rhombifolia Linn.

Atualmente, a pesquisa do uso das fibras dessa espécie em compositos vem sendo
desenvolvida na India e China. Trabalho recente (RATIKANTA; NARAYANAN;
HIMADRI, 2010) relata que fibras de diversas espécies podem ser utilizadas para produzir:
(i) compositos; (ii) téxteis técnicos, industriais e domésticos, incluindo ndo tecidos, (iii)
itens automotivos, (iv) geotéxteis, (v) biocompoésitos, (vi) polpa. Dentre as espécies
fornecedoras de fibras de boa qualidade sdo citadas: Hibiscus vitifolius, Malachra capitata,
Urena lobata, U. sinuata e Sida rhombifolia.

A fibra de Sida rhombifolia ¢ sedosa e brilhante como a juta; no entanto, mais fina,
branca e resistente, o que a torna uma Otima alternativa a esta. Contudo a produgdo de
fibras por unidade de area ¢ menor, o que a coloca em desvantagem competitiva, sendo
aconselhada talvez para regides onde a juta ndo € indicada (MEDINA, 1959).

A fibra de Sida rhombifolia L. é superior a juta em razdo de seu alto teor de

celulose como se pode constatar nos dados comparativos da Tabela 2.5 (MEDINA, 1959).

Tabela 2.5. Comparativo de composicao de fibras de Juta e Sida (MEDINA, 1959).

Juta (%) Sida (%)

Umidade 10,3 10,7
Cinzas 1,2 0,6
Perdas da hidrolise
Alfa 15,0 6,6
Beta 18,0 12,2
Perda na mercerizacao 16,0 6,6
Perda na purificacio acida 1,0 0,3
Celulose 75,0 83,1
. Distribuigdo geografica: E uma espécie cosmopolita tropical (Figuras 2.9a e 2.9b).

Entretanto, referéncia mais recente reporta a espécie como planta nativa do continente

americano. No Brasil, ¢ encontrada na Amazonia, Caatinga, Cerrado, Mata Atlantica,
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Pampa e Pantanal. Provavelmente seja a espécie de Malvaceae com mais ampla
distribuicdo no mundo. Ocorre em todo o territorio brasileiro, Norte (Roraima, Amapa,
Para, Amazonas, Tocantins, Acre, Rondonia), Nordeste (Maranhdo, Piaui, Cear4, Rio
Grande do Norte, Paraiba, Pernambuco, Bahia, Alagoas, Sergipe), Centro-Oeste (Mato
Grosso, Goias, Distrito Federal, Mato Grosso do Sul), Sudeste (Minas Gerais, Espirito
Santo, Sao Paulo, Rio de Janeiro), Sul (Parana, Santa Catarina, Rio Grande do Sul)
(BOVINI; CARVALHO-OKANO; VIEIRA, 2010); (BIANCO; CARVALHO; BIANCO,
2008).

(@) (b)

Figura 2.9. (a) Foto da espécie e (b) prancha de Sida rhombifolia (SOUTHEASTERN
FLORA, 2012).

2.9.2. Sida carpinifolia

. Nome cientifico: Sida carpinifolia
. Nomes vulgares: Malva-baixa, guaxuma, relogio, tupiticha, vassoura, vassourinha.
. Usos: E uma planta daninha muito comum em pastagens, beira de estradas ¢ areas

abandonadas na regido Sul do Brasil. Parece apresentar preferéncia por areas proximas de
currais e estabulos, pois estes locais sdo ricos em matéria organica.

Esta planta ¢ utilizada também para fins medicinais, acredita-se que o extrato de
Sida cordifolia ¢ eficaz para aliviar a febre e a asma, e antibacteriano
(MEDICINALPLANTS-KR.ORG, 2012). Utilizam-se suas fibras para a fabricagdo de
cordas e, seus caules para a fabricacao de vassouras e cestas (OSWALDASIA, 2012).

Entretanto, Sida carpinifolia tem como substancia ativa téxica o alcaldide
indolizidinico 1,2,8-triol, também chamado de “swainsonina”. Foram efetuados estudos

clinicos e patologicos da doenca armazenamento lisossomal induzida pelo consumo
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espontaneo de Sida carpinifolia por caprinos e ovinos. Clinicamente, a doenca
caracterizou-se por disturbios neuroldgicos que consistiam de ataxia, hipermetria, posturas
anormais, tremores musculares afetando principalmente as regides da cabeca e pescoco,
dificuldade para ingestdo de alimentos e quedas freqiientes (SEITZ et al, 2005; COLODEL
et al, 2002).

. Tipo: nativa, ndo endémica do Brasil.

. Habitat: Amazdnia, Caatinga, Cerrado e Mata Atlantica, na Floresta Ombrofila
Densa e Mista e na Floresta Estacional Decidual e Semidecidual.

. Distribui¢do geografica: Norte (Para, Tocantins), Nordeste (Maranhdo, Piaui,
Ceara, Pernambuco, Bahia), Centro-Oeste (Goids), Sudeste (Minas Gerais), Sul (Santa
Catarina). Conhecida também por guanxuma e cha-da-india, tem distribui¢ao pantropical e
¢ frequente em locais imidos e sombreados das Regides Sul, Sudeste ¢ Centro-Oeste do

Brasil (Figuras 2.10a e 2.10b). E uma planta subarbustiva, perene, ereta, com 0,3 a 0,7 m

de altura que se propaga por sementes (LORENZI, 2000).

\

(a) (b)

Figura 2.10. (a) Foto da espécie e (b) prancha de Sida carpinifolia (FOURDRIGNIEZ,
2010).

2.9.3. Sida cordifolia L.

. Nome cientifico: Sida cordifolia Linn.

. Nomes vulgares: albahdca nas Filipinas; escoba acorazonada em Porto Rico;
kahembia-humbia em Angola; ren em arabe; bala na India; country mallow nos Estados
Unidos (MEDINA, 1959).

. Nomes vulgares no Brasil: guanxuma-branca (BIANCO; CARVALHO; BIANCO,
2008); malva, malva-branca e malva-veludo (MEDINA, 1959).
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. Porte: E um arbusto ereto que alcanga de 1 a 1,5 metros de altura a até 2 metros ou
mais, do seu caule extraem-se fibras sedosas, brancas e brilhantes, muito propicias para
cordoalha, aniagem, tecidos diversos e papel, apesar de suas excelentes qualidades, nao
obteve sucesso comercial, o que acontece em geral com todas as Sidas (MEDINA, 1959).

. Floragdo: ao longo do ano. As folhas da Sida cordifolia mostraram na superficie
adaxial numero pequeno de tricomas (apéndices da epiderme), possuindo
predominantemente tricomas simples (ndo ramificados) e/ou com duas ramificagdes, bem
como tricomas glandulares simples e curtos (ALBERT; VICTORIA FILHO, 2002).

. Usos: Esta espécie ¢ utilizada na medicina popular para o tratamento da inflamagao
da mucosa oral, gonorreia, bronquite asmatica e congestdo nasal (FRANZOTTI et al,
2000). Autores brasileiros (NUNES et al, 2006) realizaram a analise da atividade
antimicrobiana do 6leo essencial de Sida cordifolia, o qual mostrou atividade inibitoria
contra os microrganismos testados com eficacia de 80 %. Kanth e Diwan (1999) relataram
acOes analgésica, anti-inflamatoria e antiglicémica para a espécie.

. Habitat: nativa da América tropical distribui-se em muitas regides tropicais do
mundo e se propaga tao rapido que ¢ considerada uma erva-daninha. Ocorre geralmente em
solos danificados por chuvas pesadas, calor excessivo e pastagem nd3o controlada
(VIRBOGA, 2011).

E uma planta nativa da América tropical (Figuras 2.11a e 2.11b). Atualmente
encontra-se em diversas regioes de clima tropical e subtropical. Nas Américas, ocorre do
sul dos Estados Unidos até a Argentina. No Brasil, ocorre em todos os Estados, com maior
concentragdo na Amazdnia, Minas Gerais, Sdo Paulo ¢ norte do Parana (BIANCO;
CARVALHO; BIANCO, 2008). Na Africa Ocidental a populagdo nativa utiliza seu caule
na confecgdo de vassouras (MEDINA, 1959). E uma planta daninha infestante de
pastagens e culturas diversas, sendo muito agressiva em solos férteis (BIANCO;
CARVALHO; BIANCO, 2008).

. Distribuigdo geogréfica: partes tropicais e subtropicais da India, Brasil, Nepal,

China, Nigéria e Camboja (BIANCO; CARVALHO; BIANCO, 2008).
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(b)

Figura 2.11. (a) Foto da espécie e (b) prancha de Sida cordifolia (ALVES et al, 2011).

Em 1952, Lejeune’ estudou Sida cordifolia obtendo os seguintes dados (MEDINA,

Altura das plantas (M) .........cceevevverienieecieeieenne, 1,10-1,40
Producao de caules verdes enfolhados (kg/ha).....20.625

% de fibras.........cooveeeeiiieiiccecee e 4,18
Duragdo da maceragao (dias).........ccceeevveeveeereennnnnns 6
Producdo de fibras secas (kg/ha).........cccevvvvvennne 862

Ap6s 10 dias de maceragdo o resultado dos exames quimicos sdo os seguintes (MEDINA,

1959):

Fibras (% na matéria vegetal)........ 2,6
CinZas (%0)..c.eevverereeneneeienieeeeeenne 2,20
Pentosanas (%)......ccoevevereereencennnn 18,10
Lignina (%0)....ccecereecverieeieniesrenenn, 7,82
Celulose (%0)...cevveerrierienierieeieenenn 58,14

1Lejeune, J.B.H. Quelques plantes médicinales spontanées (utilisées par les indigénes du Ruanda-
Urundi). Servir, (Groupe scolaire Astrida), 1,4,20-25 & 1, 5, 26 - 31, (1940).
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2.9.4. Sidastrum paniculatum (L.) Fryxell

. Nome cientifico: Sidastrum paniculatum L.
. Sinonimias: Sida paniculata L.
. Nome vulgar: panicled sandmallow

. Nomes vulgares no Brasil: malva-roxa, malvavisco (CAVALCANTE et al., 2010;

NOGUEIRA et al., 2006).

. Porte: ¢ um arbusto perene, heliofilo e higrofilo, ocorrendo desde altitudes ao nivel
do mar at¢é altitudes em torno de 3 metros (Figuras 2.12a e 2.12b).

. Usos: Ha registros que o extrato dessa planta ja foi utilizado para minimizar efeitos
de picadas de oficios da espécie Bothrops (TORRES DE SOSA et al. 2004).

Recentemente foi realizado um estudo cientifico quimico farmacolégico com a
espécie Sidastrum paniculatum (L.) Fryxell (CAVALCANTE et al, 2010). Nesse estudo,
os autores relatam que o estudo fitoquimico do hexano, das fases CHCI3 e EtOAc a partir
do extrato etandlico bruto de Sidastrum paniculatum levou ao isolamento de seis
compostos: uma mistura de B-sitosterol e estigmasterol, 4cido 4-metoxi-3-hidroxibenzdico,
4-metoxi-3-hidroxibenzaldeido, N-trans-feruloiltiramina ¢ kaempferol-3-O-p-D-(6"-EP-
coumaroyl)-glicosideo. Segundo os autores, a mistura de B-sitosterol e estigmasterol
mostrou uma significativa atividade anti-inflamatoria.

Em adigdo, outro estudo (SILVA et al, 2010), relata a quimiotaxionomia de acidos
graxos em espécies de Malvaceaes. Segundo esses autores, Malvales ¢ uma ordem de
plantas com flores com uma circunscri¢do controversa. As relagdes entre os taxons,
particularmente Malvaceae, Bombacaceae, Sterculiaceac ¢ Tiliaceac ndo estdo bem
delineados. Varios estudos relataram a composi¢do de acidos graxos de plantas da familia
Malvaceae, mas nao para fins taxondmicos. O perfil de acidos graxos mostrou que havia
dois grupos distintos: as espécies ricas em acido palmitico (Herissantia tiubae, Sidastrum
paniculatum e Sida rhombifolia) e as espécies ricas em acido linoleico (outras espécies de
Sida). Segundo esses autores, os dados obtidos suportam uma distingdo entre a Sida e
Sidastrum, no entanto mais espécies devem ser analisadas para avaliar o real valor
taxonomico de diferengas no contetido de acidos graxos para distinguir espécies da familia
Malvaceae.

. Dominios fitogeograficos: Amazonia, Caatinga, Cerrado, Mata Atlantica (BOVINI,
2010; ITIS, 2011).
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. Distribui¢io geografica: E um arbusto com ampla distribuigdo nos neotrépicos. Por
um longo tempo essa espécie pertenceu ao género Sida, como Sida paniculata L., ¢ foi
transferida para Sidastrum por Fryxell (CAVALCANTE et al., 2010).

No Brasil, a regido Nordeste € a que apresenta o maior nimero de representantes do
género Sidastrum, sendo provavelmente o centro de diversidade do género no pais
(NOGUEIRA et al., 2006; GOMES; BATISTA, 2007). Entretanto, também ha ocorréncia
desse género no Centro-Oeste (Mato Grosso, Mato Grosso do Sul) e Sudeste (Minas

Gerais, Rio de Janeiro).

N\ g

(a) (b)
Figura 2.12. (a) Sidastrum paniculatum (L.) Fryxell (MUSEO VIRTUAL DE LA
BIODIVERSIDAD DE LA PROVINCIA DE MISIONES ARGENTINA, 2012). (b)
Exsicata da espécie (THE NEW YORK BOTANICAL GARDEN, 2013).

2.9.5. Malvastrum coromandelium (L.) Gurck

. Nome Cientifico: Malvastrum coromandelianum L.

. Sinonimias: Malvastrum carpinifolium A. Gray.;, M. tricuspidatum (R. Brown) A.
Gray., M. diminguensis Spring. M.

. Nomes vulgares no Brasil: guanxuma, falsa-guanxuma, guaxima, malvastro,
vassourinha, vassoura (LORENZI, 2008).

. Porte: Herbacea ou subarbustiva (Figuras 2.13a e 2.13b), anual ou perene, ereta,
ramificada, de caule piloso, com flores vistosas amarelas que se abrem apenas pela manha.
Alcanga até 60 cm de altura.

. Florescimento: Ano todo (BANCO DE DADOS CPMA, 2011; FLORASBS, 2011).
. Usos: Planta daninha, frequente em solos cultivados, infestando pastagens,
lavouras, pomares e terrenos baldios. E muito comum na regido Centro-Sul do Brasil. E

capaz de formar densas infesta¢cdes, dominando por completo a cultura anual infestada
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(LORENZI, 2008). Morato e Campos (2000) relatam a procura dessa espécie por abelhas
na regido de Vigosa (MG).

Quanto a aspectos farmacologicos, Sebastian e Bhandari (1984) relatam que na
India a decocgio das folhas de Malvastrum coromandelianum (Linn.) Garcke (Ramchana,
Bal) ¢ administrada internamente para tratar ictericia.

Atualmente o begomovirus encontrado nessa espécie ¢ bastante estudado, pois
potencialmente pode se tornar prejudicial para outras espécies lavoraveis (HUANG;
ZHOU, 2006; JIANG; ZHOU, 2005). Nesse sentido, destaca-se um estudo realizado no
continente sul-americano sobre begomovirus associados as culturas da soja e feijoeiro
(RODRIGUEZ-PARDINA; ZERBINI; DUCASSE, 2006).

. Distribui¢do: Norte (Amazonas), Nordeste (Ceard, Pernambuco, Bahia), Centro-
Oeste (Goias), Sudeste (Minas Gerais, Espirito Santo, Sao Paulo, Rio de Janeiro), Sul

(Parana, Santa Catarina, Rio Grande do Sul) (BOVINI, 2010).

(b)

Figura 2.13. (a) Foto da espécie Malvastrum coromandelianum (FLORASBS, 2011) ¢ (b)
Exsicata da espécie (THE NEW YORK BOTANICAL GARDEN, 2013).

2.9.6. Wissadula subpeltata (Kuntze) R. E. Fries

. Nome cientifico: Wissadula subpeltata.

. Nomes vulgares no Brasil: relégio de varzea, malvarisco-amarelo, malva-estrela,
malva-taquari e malva-de-bico (LORENZI, 2008).

. Porte: Sdo subarbustos eretos, de até 2,5 m de altura, com ramos cilindricos,
glabrescentes nos mais jovens. Possui ldminas de 1,8-10,5 cm de comprimento por 1,1-7,5
cm de largura, membranaceas, discolores cordiformes, base profundamente cordada, apice

levemente acuminado, margem ligeiramente ondulada, face ventral velutina, face dorsal
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pubérula; peciolo 0,7-5,5 cm de comprimento, glabrescente; estipulas ovadolanceoladas,
cerca de 0,6 cm comprimento, pubescentes. As inflorescéncias frequentemente sao
terminais, as vezes axilares, em paniculas laxas. As flores sdo com pedicelo de cerca de 2,5
cm comprimento; pubescentes; calice 0,5 cm de comprimento, lacinias agudas, ciliadas,
hirsutas em ambas as faces; corola de cerca de 1,0 cm de didmetro, pétalas amarelas, base
pilosa; tubo estaminal de cerca de 4,0 mm de altura, glabro; ovario 5 loculos, 3 dvulos por
loculo, glabrescente; cinco estigmas. Os carpidios 5, cerca de 0,7 cm comprimento por 0,5
cm de largura, brevemente apiculados, faces laterais levemente nervadas. As sementes
superiores sdo rugosas. A floragao e frutificacdo s@o coletadas com flor e fruto no més de
maio. A espécie Wissadula subpeltata (Figura 2.14a ¢ 2.14b) caracteriza-se pela lamina
foliar ovada, profundamente cordada, aparentando o aspecto peltado, pedicelo pubérulo e
carpidios apiculados (BOVINI; CARVALHO-OKANO; VIEIRA, 2001).

. Distribuicdo: Bolivia, Paraguai, Argentina e Brasil nos Estados do Para, Mato
Grosso, Minas Gerais, Rio de Janeiro e Rio Grande do Sul. Marchini et al (2001) relatam a

procura dessa espécie por abelhas africanizadas em localidades do Estado de Sdo Paulo.

(a)

Figura 2.14. (a) Espécie Wissadula subpeltata (Kuntze) R.E.Fries (b) Exsicata da espécie
(THE NEW YORK BOTHANICAL GARDEN, 2011).

2.10. Caracterizacao de fibras vegetais

A caracterizacdo das propriedades de fibras téxteis ¢ realizada por diversos ensaios,
os quais devem ser precisos, ter repetitividade de resultados e serem tanto simples ¢ de
facil execugdo quanto possivel (MOTTA, 2007).

No caso das fibras vegetais, por se tratar de material natural, as suas propriedades

mecanicas variam consideravelmente de acordo com as caracteristicas do solo € com as
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condi¢des climaticas do ambiente onde crescem as plantas. A idade da planta de onde as
fibras sdo extraidas também influencia as propriedades mecanicas das fibras; fibras de
plantas mais antigas tendem a apresentar resisténcia mais elevada do que aquelas extraidas
de plantas mais jovens (COUTTS, 1988% apud MOTTA, 2007).

Algumas caracteristicas das fibras sdo fundamentais para determinar o seu uso, tais
como comprimento, capacidade de absorver ou ndo a umidade, resisténcia a tracdo,
modulo elastico, dentre outras (PROCESSOS TEXTEIS, 2012). No presente estudo, os
ensaios fundamentais a serem realizados em fibras vegetais para caracterizd-las sdo os

seguintes:

2.10.1. Maceracio

A maceracdo ¢ essencial para fibras vegetais, pois é por meio desse procedimento
que as fibras sdo liberadas da planta. Trata-se de um processo bioldgico que consiste na
deposi¢do da planta, no caso o caule, em dgua para que a propria fermentagdo espontanea
da matéria vegetal auxilie a liberagdo dos feixes fibrosos. Este processo pode durar cerca
de quatro semanas, dependendo das caracteristicas quimicas e fisicas da dgua (IMAI; NII,
2009). Esse método poderia também ser realizado por meio de maceragdo enzimatica, o

que diminuiria consideravelmente o tempo de tratamento das fibras (UENOJO, 2007).

2.10.2. Comprimento

O comprimento ¢ um pardmetro muito importante nas dimensdes de uma fibra,
sobretudo no caso das fibras naturais em que se verifica uma significativa variabilidade.
Em uma industria de produgéo de fibras quimicas, o comprimento ndo seria um problema,
pois € possivel fabricar fibras do tamanho desejado (SILVEIRA, 2011).

Entretanto, segundo o proprio autor, Silveira (2011), esta variagdo de comprimento
das fibras naturais ¢ muito vantajosa em termos de fiagdo. Esta ¢ a razdo pela qual as fibras
sintéticas, que sdo produzidas em quilometros de uma s6 vez, sdo cortadas em
comprimentos semelhantes aos das fibras naturais. Além disso, ndo se cortam as fibras
sintéticas do mesmo tamanho, e sim de forma a obter propositadamente certa variagdo, tal

como nas fibras naturais, para que se consiga os melhores resultados para a fiagao.

2 COUTTS, R.S.P. Wood fibre reinforced cement composites. In: Swamy, R.N., ed. Natural fibre reinforced
cement and concrete. Concrete and Technology and Design, Glasgow, Blackie, 1988. 5p. 1-62.
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2.10.3. Ensaio Tensil de Tracao

O ensaio tensil de tracdo mede o comportamento das fibras quando uma forga de
deformacdo ¢ aplicada ao longo do eixo da fibra em termos de tenacidade, percentual de
alongamento ¢ o modulo inicial (ou modulo de Young). Define-se tenacidade como o
estresse especifico, ou seja, corresponde ao maximo da razdo de carga por densidade linear
(titulo) da fibra, em uma curva tenacidade-alongamento, que uma fibra pode suportar antes
que quebre. Normalmente, as fibras naturais t€ém uma tenacidade maior, associada a um
menor alongamento, ou vice-versa (REEDY; YANG, 2005).

A resisténcia a ruptura ou tenacidade é expressa em g/tex ou mN/tex, onde: i) mN &
uma medida de forga significando “miliNewton”; ii) tex significa o titulo da fibra ou fio
representando gramas por 1000 metros de fibra ou fio; e iii) (I mN/tex) = (9,81 x 1 g/tex).
A tenacidade trata-se de um valor intrinseco ao material independente de suas dimensdes.
Fibras com maior resisténcia permitirdo a producdo de fios com boa tenacidade a altas
velocidades e taxas de estiragem (SAVILLE, 2007; KASWELL, 1963).

O “Modulo de Young” € a razdo da variagdo da tensdo na variagdo do esticamento
dentro do limite elastico do material. A razdo ¢ calculada pela tenséo, expresso em forga
por unidade de area de secdo transversal, e o esticamento, expresso como uma fragdo do
comprimento original. O Moédulo de Young ¢ de grande valia para o engenheiro que
trabalha com madeira, ago estrutural e concreto, uma vez que esses materiais sdo usados
abaixo dos seus limites elasticos e pequenas deformagdes baixo carga podem ser
calculadas com um grau razoavel de precisdo. O engenheiro e o tecnologo téxtil também
podem usar essa razao, mas devido ao fato dos diagramas de carga-alongamento de téxteis
ndo serem geralmente lineares em sua inteira faixa de uso, o “modulo tensional” de uma
fibra ndo é constante e deve ser usado somente em condi¢des onde é propriamente
definido. O Mddulo de Young também pode ser relacionado a resisténcia e rigidez da fibra
téxtil (KASWELL, 1963). Assim, quanto maior o modulo de um material, menos ele se
estende em funcdo de aplicagdo de determinada forga. Algoddo tem moddulo menor que

linho e juta e, portanto, ¢ mais flexivel e macio (REEDY; YANG, 2005).

2.10.4. Regain e Umidade

Todos os materiais téxteis contém certa quantidade de umidade natural que pode
variar conforme o tipo de fibra. Essa caracteristica muda conforme a umidade relativa do
ar no ambiente, ¢ a umidade da fibra tende a refletir o respectivo ambiente, como

consequéncia pode haver alteragdes no peso das fibras (SILVEIRA, 2011). Sendo assim a
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determinagdo do teor de regain e umidade mostra-se importante para completa
caracterizagdo das fibras e sua potencialidade de utilizacao.

O Contetudo Percentual de Umidade (ou “Umidade”) ¢ definido como o peso de
agua calculado como uma percentagem do peso original da amostra (20°C; 65% de
umidade relativa) e a Recuperagdo Percentual de Umidade (ou “Regain”) ¢ definido como
o peso de agua calculado como uma percentagem do peso seco (FONSECA; SANTANA,
2003).

2.10.5. Microscopia

O microscopio ¢ a principal ferramenta para a analise de fibras (HOUCK, 2009),
sobretudo vegetais, as quais necessitam de observagao microscopica da sec¢do transversal
de um pequeno feixe para sua identificagdo (a exemplo Figura 2.15). No caso das fibras
sintéticas, esse ensaio ndo ¢ tdo significativo, pois estas sdo produzidas da maneira

desejada para a aplicacdo a qual serd destinada (SANTOS et al, 2009).

Figura 2.15. Microscopia do Linho (SILVEIRA, 2011).

A microscopia Optica apresenta algumas limitagdes como minimo contraste em
foco (MARCHI; CASTRO, 2005).

A microscopia de luz polarizada ¢ um método util para determinar os aspectos
qualitativos e quantitativos de eixos cristalograficos presentes em varios materiais. As
cores apresentadas surgem como resultado da interferéncia entre as ondas de luz que
passam através da amostra. Um microscépio de luz polarizada é uma ferramenta essencial
para a identificacdo e analise de fibras, apresentando-se como método eficaz para
determinar aspectos qualitativos e quantitativos de eixos cristalograficos presentes em
diversos materiais (DAVIDSON, 2004). Muitas das caracteristicas podem ser visualizadas

em luz ndo polarizada. No entanto, este tipo de analise fornece um método rapido, direto e
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preciso para a percepgio de fibras similares. E possivel um examinador identificar uma
classe genérica de fibras simplesmente pelas suas caracteristicas microscopicas e
propriedades opticas (HOUCK, 2009). No caso da microscopia de luz polarizada, as cores
apresentadas surgem como resultado da interferéncia entre as ondas de luz que passam
através da amostra (DAVIDSON, 2004).

Devido a maior riqueza de detalhes, para avaliar a superficie dos materiais pode ser
realizada microscopia eletronica, a qual é utilizada para estudar também as superficies dos
materiais poliméricos tais como, plésticos, filmes, membranas, fibras e compositos. A
microscopia eletronica de varredura ¢é utilizada, normalmente, como analise complementar
de outras técnicas de caracterizacdo. Este tipo de ensaio, se realizado com o acessorio
EDS, permite a determinag¢do da composi¢do mineral em amostras de tamanhos reduzidos
(< 5 um), permitindo uma analise detalhada dos materiais. O EDS (Energy Dispersive X-
Ray Detector, EDX ou EDS) é um acessorio essencial no estudo de caracterizagdo
microscopica de materiais. Quando o feixe de elétrons incide sobre um mineral, os elétrons
mais externos dos atomos e os ions constituintes sdo excitados, mudando de niveis
energéticos. Ao retornarem para sua posi¢do inicial, liberam a energia adquirida a qual ¢
emitida em comprimento de onda no espectro de Raios-X. Um detector instalado na
camara de vacuo do aparelho mede a energia associada a esse elétron. Como os elétrons de
um determinado atomo possuem energias distintas, é possivel, no ponto de incidéncia do
feixe, determinar quais os elementos quimicos estdo presentes naquele local e assim
identificar em instantes que mineral estd sendo observado (DEGEO, 2013).

A microscopia eletronica de varredura (MEV) ou Scanning Electron Microscopy
(SEM) tem comprovado ser um instrumento muito util para a avaliagdo da morfologia da
fibra. As imagens tridimensionais produzidas demonstram claramente as caracteristicas
superficiais, tais como a presenga de modificagdes superficiais, aplicacdes de acabamento,
natureza do desgaste e causas das falhas. A grande profundidade do raio visual, simples
preparacdao da amostra e alta resolugdo tem tornado a MEV ou SEM a maior contribuicio
para o estudo de fibras téxteis (CARDOSO, 2009). Fibras téxteis geralmente tem um
acabamento superficial aplicado apds a fiagdo para auxiliar no tratamento das fibras para a
producdo das fibras e dos tecidos. Também fibras rompidas podem ser examinadas por
MEV ou SEM para avaliar a natureza do mecanismo de falha e para identificar a

localizag@o da causa da falha (SAWYER; GRUBB, 1996).
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2.10.6. Fourier transform infrared spectroscopy (FTIR)

A espectroscopia de infravermelho ¢é certamente uma das mais importantes técnicas
analiticas disponiveis atualmente, podendo ser usada tanto para caracterizar fibras, quanto
para investigar a sua condicdo (HOUCK, 2009). Uma das grandes vantagens da
espectroscopia de infravermelho é que se pode estudar praticamente qualquer amostra em
variados estados: liquidos, solucdes, pastas, pds, filmes, fibras, gases e superficies podem
ser analisados com uma escolha criteriosa da técnica de amostragem. Como uma
consequéncia da instrumentacdo melhorada, uma variedade de novas técnicas sensiveis
foram desenvolvidas, a fim de analisar amostras anteriormente intrataveis (STUART,
2004).

A radiagdo infravermelha (IR) corresponde aproximadamente & parte do espectro
eletromagnético situada entre as regides do visivel e microondas. A porg¢do de maior
utilidade na analise e identificacio de materiais esta situada entre 4000 cm™ e 400 cm™
(2,5 um e 25 um), o chamado infravermelho médio (HAACK, 2010).

Materiais bastante diferenciados quimicamente, tais como fibras sintéticas, 13, seda e
fibras de plantas, podem ser facilmente distinguidos. As diferencas quimicas sutis entre as
fibras mais estreitamente relacionadas podem entdo ser exploradas para diferenciar estes
materiais; por exemplo, tem sido demonstrado que ¢ possivel identificar as fibras de
plantas com base em seu teor de lignina (HOUCK, 2009).

A andlise mais usual ¢ realizada através de um grafico de transmitancia por
comprimento de onda, como o apresentado na Figura 2.16.
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Figura 2.16. Espectro de infravermelho obtido para as membranas de acetato de celulose

de transmitincia versus comprimento de onda (BAPTISTA; BORGES; FERREIRA,
2010).
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Também ¢é frequente em espectroscopia de infravermelho utilizar uma linha de base
que una os pontos mais baixos de absorbancia em um pico, de preferéncia em partes planas
de forma reprodutivel a linha de absorcdo, para fazer uma andlise quantitativa (HAACK,

2010). Um exemplo de grafico para analise por absorbancia ¢ mostrado na Figura 2.17.
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Figura 2.17. Ensaio de IR realizado algoddo apds branqueamento de absorvancia versus
comprimento de onda (CAYUELA-MARIN, 2013).

De acordo Vogel (2002), transmitancia ¢ a fracdo da luz incidente com um
comprimento de onda especifico, que atravessa uma amostra de matéria (Equacdes 2.1 e
2.2). A transmitancia pode ser utilizada para classificar os diferentes tipos atdmicos, uma
vez que cada um possui uma capacidade distinta de absorver ou transmitir radia¢do. Por
outro lado, absorvancia ¢ a capacidade intrinseca dos materiais em absorver radiagdes em
frequéncia especifica (Equacio 2.3). Desse modo, a radiacdo incidente Iy ao atravessar a
amostra, tera parte de sua intensidade absorvida, sendo que a radiagdo que deixa a amostra

I, sendo que:

Transmitancia T = (I/ Iy) (Equacgdo 2.1)
Transmitancia %: %T = 100.T (Equacio 2.2)
Absorbancia A = log;o(Io/I) = logio(1/T) = log10(100 /%T) = 2-log10(%T) (Equacao 2.3)
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Entdo, se a luz pasa através de uma solucdo sem absor¢do nenhuma, a absorbancia
€ zero, e a transmitancia percentual é 100%. No caso em que toda a luz é absorvida, a
transmitancia percentual ¢ zero e a absorbancia ¢ infinita.

Ainda conforme Vogel (2002), a Lei de Lambert-Beer dispde que a absorvancia
(A) sera diretamente proporcional a concentragdo do elemento que absorve (c). Isso
significa dizer que a transmitincia porcentual (%T) serd proporcional ao exponencial do

ke

valor negativo dessa concentragdo. Ou seja, A =k.c ou %T =e¢ " , onde k corresponde ao

valor de uma constante relativa a absorvitividade e comprimento do caminho 6ptico.

2.10.7. Grau de Polimerizacio médio viscosimétrico das fibras

O ensaio que avalia o grau de polimerizagdo médio das fibras tem significativa
importancia para a caracteriza¢do desse tipo de material, pois avalia o comportamento de
fluxo das cadeias poliméricas como consequéncia de uma tensdo de cisalhamento
(MORGADO, 2009). A resisténcia das fibras celulésicas ¢ influenciada pelo seu arranjo
molecular e também pelo seu grau de polimerizagdo (GP). Quanto maior o seu GP, maior
em tese ¢ a resisténcia da fibra. Um GP tipico para as fibras celuldsicas comumente

utilizadas na industria téxtil varia em torno de 2.000 a 3.000 (KUASNE, 2008).

2.10.8 Digital Scanning Calorimetry (DSC)

O ensaio de Digital Scanning Calorimetry (DSC) monitoriza a diferenca no fluxo
de calor da amostra em compara¢do com um sistema de vazio (inerte). As alteragdes
quimicas e fisicas induzidas em um polimero pela aplicacdo de calor resultam em
mudangas na entalpia e entropia (HOUCK, 2009).

A analise via DSC permite determinar as temperaturas em que ocorrem eventos
térmicos, endotérmicos e exotérmicos, em que se avalia o fluxo de calor (perda e ganho de
calor) em fun¢do da temperatura, esta ¢ diretamente proporcional & mudanga na energia
interna (entalpia) da amostra. Ou seja, a temperatura da amostra acompanha a temperatura
de referéncia, pela perda ou ganho de calor, o qual é controlado pelo equipamento
(LUCAS; SOARES; MONTEIRO, 2001).

O principio fundamental desta técnica é que, quando a amostra sofre uma
transformagao fisica tais como as transi¢des de fase, mais (ou menos) calor tera de fluir
para o material. Isto depende se o processo ¢ exotérmico ou endotérmico. Por exemplo, tal
como uma amostra soélida derrete até um liquido requer mais calor para aumentar a sua

temperatura. Isto ¢ devido a absor¢do de calor que a amostra sofre na transicdo de fase
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endotérmica de sélido para liquido. Do mesmo modo, medida que a amostra passa por
processos exotérmicos (tais como a cristalizacdo) menos calor € necessario para aumentar a
temperatura da amostra. Ao observar a diferenca de fluxo de calor entre a amostra e a
amostra de referéncia, este ensaio é capaz de medir a quantidade de calor absorvida ou
libertada durante tais transigdes. O DSC também pode ser usado para observar as
mudancas de fase mais sutis, como as transi¢des vitreas. Este ensaio ¢ amplamente
utilizado em ambientes industriais como um instrumento de controle de qualidade, devido
a sua aplicabilidade para avaliar a pureza da amostra e para o estudo de cura do polimero.
O resultado de um ensaio de DSC é um grafico, o qual apresenta uma curva (FLEMING,
2013).

A Figura 2.18 mostra uma curva de DSC idealizada, mostrando as formas

associadas a determinadas transi¢oes de fase.

Figura 2.18. Curva de DSC esquemdtica mostrando o aparecimento de varias
caracteristicas de transigoes de fase (BARRON, 2014).

Esta curva pode ser usada para calcular as entalpias de transicdo. Isso ¢ feito por
meio da integragdo do pico correspondente a uma dada transi¢do. A entalpia de transicdo

pode ser expressa através da Equacéao 2.4.
AH =KA (Equacao 2.4)

Onde: AH: Entalpia de transi¢do; K: Constante de calorimetria; A: Area sob a

curva.
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A constante de calorimetria ird variar de instrumento para instrumento, e pode ser
determinada por analise de uma amostra bem caracterizada com entalpia de transi¢dao

conhecidos (FLEMING, 2013).

2.10.9. Thermogravimetric analysis (TGA)

A analise via TGA pode ser entendida como um ensaio no qual é possivel avaliar a
variagdo de massa de determinada amostra em fun¢do de sua temperatura. A analise pode
ser realizada por aquecimento, resfriamento ou até mesmo a temperatura constante. Os
resultados sdo obtidos através de um grafico que mostra tempo ou temperatura e o
percentual de massa ganho ou perdido (LUCAS; SOARES; MONTEIRO, 2001).

Este teste ¢ realizado com a amostra colocada em uma microbalanc¢a, que por sua
vez, ¢ inserida dentro de um forno. Estabelece-se entdo um programa de aquecimento, a
uma taxa predeterminada, e a variacdo de peso da amostra ¢ detectada (SILVA; SILVA,
2003).

Normalmente os graficos de DSC ¢ TGA sdo analisados em conjunto, sendo que
podem ser realizados em um mesmo equipamento ou em dois equipamentos distintos. No

primeiro caso, a interpretagao dos resultados ¢ facilitada, a exemplo a Figura 2.19.
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Figura 2.19. Ensaio TGA / DSC para nanobastdes de trioxido de tungsténio
(SOULTANIDIS; BARRON, 2009).
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As andlises sdo realizadas avaliando o teor de umidade, a perda de peso, tempo,
temperatura nos graficos de TGA, bem como na sua derivada (Derivative
Thermogravimetry - DTG). Nos graficos de DSC s3o analisadas as temperaturas inicial e

final dos picos e se sdo endotérmicos ou exotérmicos (SOULTANIDIS; BARRON, 2009).
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3. Objetivo

Este estudo teve como objetivo determinar caracteristicas fisicas e quimicas de seis
espécies vegetais de espécies de Malvaceae:

» Sida rhombifolia L.

» Sida carpinifolia L. f.

» Sida cordifolia L.

» Sidastrum paniculatum (L.) Fryxell

*  Malvastrum coromandelianum (L.) Gurck

» Wissadula subpeltata (Kuntze) R. E. Fries
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4. Justificativa

Os estudos nas areas de fibras vegetais, racionalizagdo e desenvolvimento de
materiais biodegradaveis e reciclaveis sdo de grande importincia. Por esta razio, a
pesquisa desenvolvida no meio académico cientifico pode desencadear inumeros avangos
na ciéncia, pesquisa pura e aplicada e inovagdes.

Fibras vegetais, tais como juta, sisal, fibra de bananeira, coco e outras, constituem
materiais sustentaveis, ja possuindo aplicacdes correntes (producdo de fios, tecidos,
ndotecidos, compositos, etc) e outras aplicagdes ainda sendo pesquisadas. Por outro lado,
de muitas outras espécies vegetais brasileiras e suas respectivas fibras pouco ou nada ¢
conhecido sobre suas caracteristicas e possiveis aplicagdes.

Com relacdo as fibras da espécies da familia Malvaceae aqui estudadas, ndo foram
encontradas referéncias bibliograficas recentes (com menos de cinco ou dez anos) onde
sejam apresentadas suas caracteristicas fisicas e quimicas. Essa auséncia na literatura
cientifica torna-se praticamente total quando se procuram referéncias dessas caracteristicas
determinadas por tecnologias mais modernas, tais como DSC, TGA, FTIR, etc. Assim a
justificativa mais relevante para a realizagdo do presente estudo é a auséncia de
conhecimento referente ao tema proposto.

Deste modo, o presente estudo tem como objetivo determinar as caracteristicas
fisicas e quimicas de fibras de seis espécies da familia Malvaceae, formando assim uma
base na literatura cientifica para pesquisas futuras, as quais podem ser no sentido de
aplicagdo das fibras, bem como incentivo ao estudo e caracterizagdo de outras espécies

vegetais brasileiras.
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5. Materiais e Métodos

5.1. Origem das espécies
As espécies de Sida rhombifolia L. e a Sida carpinifolia L. f. foram coletadas na
regido do Parque Ecologico do Tieté (raio de 500 m a partir de S 23° 28' 59,5" W 46° 30'
11,7"), ja Sida cordifolia L., Sidastrum paniculatum (L.) Fryxell, Malvastrum
coromandelianum (L.) Gurck e Wissadula subpeltata (Kuntze) R. E. Fries foram coletadas
na regido da Cachoeira das Emas, em Pirassununga — Sao Paulo (raio de 1000 m a partir de
S 21°56' 38,6" W 47° 22" 33,0").
Todas as espécies foram obtidas com autorizagio do IBAMA (Autorizagéo
SISBIO/IBAMA n° 3008716/ n° 16992-1) e do Instituto Florestal de Sdo Paulo (COTEC-
IF, processo SMA n° 260108 - 000.000.002.533/0), e ja se encontravam na EACH/USP no

inicio das atividades deste Mestrado.

5.2. Maceragio em Agua

O material coletado, ja seco, foi submetido & maceracdo em agua a 37°C em banho-
maria (Fisatom, modelo 588, Brasil). As hastes foram entdo cortadas em pedagos de £70
mm ¢ colocadas em recipientes de vidro com 200 ml de 4gua destilada, configurando uma
relacdo 1:2 (w/v). Foram utilizados mais ou menos 7 pedacos para cada experimento
(aproximadamente 100 g de material). A evaporagdo foi diariamente acompanhada com
reposi¢ao de agua para manter o volume constante.

Apdés a maceragdo, as fibras foram secas em estufa com recirculagdo forcada de ar
(Binder, modelo FD 115, Alemanha) a 60°C por 48 horas. Em seguida, fotografadas em

fundo branco e fundo preto (Camera Digital Sony, 8,1 megapixels, modelo H10, Japao).

5.3. Testes Fisicos

5.3.1. Climatizacao das Amostras

Conforme a norma ABNT NBR ISO 139:2008 (antiga ABNT NBR 8428 de 1984),
todos os testes foram realizados com amostras previamente climatizadas, por um periodo
minimo de 48 horas, a 20°C e umidade relativa de 65%. As amostras foram condicionadas
em instrumento de condicionamento para materiais téxteis ou climatizadora marca Mesdan

(modelo Climatest M250-RH, Itélia).
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5.3.2. Comprimento

E a dimensdo longitudinal da fibra em seu estado natural. A determinagio do
comprimento comercial foi feita por meio manual com uso de régua de aco inox (REF.
534.030, Famastil Taurus Ferramentas, China) (BAYER-FIBRAS 100%, 2005;
CONTROLE QUALIDADE — Protocolos de Testes Fisicos, 2001; RIBEIRO; ANDRADE
FILHO, 1987; ARAUJO e CASTRO, 1984).

5.3.3 Determinacao do Titulo Médio das Fibras

O procedimento sugere a utilizagdo da norma ISO 1973-1995 (método gravimétrico).
Entretanto, tal método foi adaptado, uma vez que, para o calculo do titulo das fibras, faz-se
necessaria a determinacdo do comprimento (vide item anterior) e a pesagem da fibra ou
dos feixes de fibras em balanca analitica (Sartorius, modelo ED124S, Alemanha). Foi
realizada a pesagem da fibra ou do feixe de fibras e determinada a massa média de cada
um deles. Sao realizadas 20 determinagdes para cada espécie, cada uma correspondente a
uma amostra a ser utilizada no ensaio de tragdo das fibras (conforme item seguinte).

Calcula-se cada determinacéo de titulo ou densidade linear pela Equacéo 5.1:

M_.1000

T =—m “"" o
m L (Equacao 5.1)

Onde:
Tm = Titulo Médio (tex ou gramas por 1.000 m);
M,, = Massa da fibra ou massa média do feixe (g);

L = Comprimento da fibra ou do feixe de fibras (m).

5.3.4. Ensaio de Tracao das Fibras

A partir das amostras obtidas do processo de maceracao em agua, foram realizados,
segundo a norma ASTM D 3 822-2001 (e subsidiariamente com a norma ASTM D 1445-
05) os ensaios para determinagdo das propriedades de tracdo e alongamento de fibras
téxteis utilizando dinamometro (“tester machine”) marca Instron (modelo 5569, Norwood,
Estados Unidos). A célula de carga empregada para os testes correspondeu a de no maximo

10 N.
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Em todos os casos, foram empregados mordentes de garras emborrachados com
dimensoes de 2,5 x 2,5 cm. A distancia entre as garras foi de 25 mm e a velocidade de
deslocamento durante os testes de 20 mm/min.

Para cada fibra vegetal foram empregadas 20 ou mais amostras de modo a serem
realizados 20 testes validos. Os valores de densidade linear (tex), calculados para cada
amostra, conforme itens 5.3.2. e 5.3.3, foram fornecidos ao dinamémetro previamente
antes de cada teste. Foram determinadas as médias, desvios-padrdo e coeficientes de
variacdo (vide item 5.8) dos valores de carga maxima (N), carga de ruptura (N), tenacidade
na ruptura (cN/tex), extensdo na carga maxima (mm), extensdo na carga de ruptura (mm),
porcentagem de alongamento na ruptura (%) ¢ moédulo de Young (N/tex). Também foram
geradas as curvas de tenacidade versus porcentagem de alongamento na ruptura para todos
os testes realizados com as amostras de cada fibra vegetal.

O valor de tenacidade ¢ determinado a partir da Equacfo 5.2, apresentada a seguir:

Y= (Equacio 5.2)
Onde:

v = Tenacidade (cN/tex);
F = Carga de Ruptura (cN);

Tm = Titulo médio (tex).

O moddulo de Young (ou modulo inicial ou médulo téxtil) de uma fibra é determinado pela
inclinagdo da curva de tenacidade-alongamento em sua parte inicial linear conforme

Equacao 5.3 (KASWELL, 1963):

. Y
Modulo de Young = 5_1 (Equacgio 5.3)
1

Onde:

v1 = Tenacidade na parte inicial da curva tenacidade-alongamento (cN/tex);

€1 = Alongamento na parte inicial da curva tenacidade-alongamento (%).

5.4. Determinacido do Teor de Regain e Umidade
O método foi adaptado da norma ISO/TR 6741-4:1987. A quantidade de umidade
foi determinada pela pesagem de uma amostra condicionada (20°C e 65% de umidade

relativa) em balanga analitica (Sartorius, modelo ED124S, Alemanha). Em seguida foi



66

realizada secagem em estufa com recirculagdo for¢ada de ar (Binder, modelo FD 115,
Alemanha) a 70°C até atingir peso constante (“overnight™) e em seguida a amostra foi

tarada novamente.

O Contetudo Percentual de Umidade (ou “Umidade”) é definido como o peso de

agua calculado como uma percentagem do peso original da amostra (Equacio 5.4):

Conteudo Percentual de Umidade = peso original — peso seco .

peso original 100 (Equacio 5.4)

A Recuperaciao Porcentual de Umidade (ou “Regain’) ¢ definida como o peso de

agua calculado como uma percentagem do peso seco (Equagao 5.5):

. {inal -
Recuperagao Percentual de Umidade = Peso ONEMa ~ peso Seco

Peso seco 100 (Equagio 5.5)

Os resultados obtidos foram comparados com os de fibras comerciais demonstrados na

norma ABNT NBR 12331/91: Fibras téxteis — Taxa convencional de condicionamento.

5.5. Microscopia das fibras
Utilizando as amostras de fibras preparadas foi realizado, de acordo com a norma
ABNT NBR 13 538-1995, o ensaio de identificagdo de fibras téxteis, por microscopia dos

cortes longitudinal e transversal.

5.5.1. Corte Transversal

Para o corte transversal, foi necessario preparar um suporte de cartolina e utilizar
resina para encapsular a fibra singela (junto ao suporte), de modo a deixa-la bem esticada e
centralizada para realiza¢do do corte transversal propriamente dito, conforme demostrado
na Figura 5.1.

As capsulas foram cortadas em espessuras de 70 pum, para eliminar o topo, onde
ndo ha fibra e, a partir dai, com 35 pm de espessura, através de microtomo semi-
automatizado rotacional (Leica, modelo RM 2245, Alemanha). Feitos os cortes, duas
secgOes transversais de um mesmo corpo-de-prova foram depositadas sobre laminas de
microscopia espalmada com uma gota de 6leo mineral petrolato liquido (Nujol, Mantecorp,
Brasil), cobertas com laminulas e identificadas com o numero da amostra. Os materiais
foram analisados em microscopio bioldgico (Leica, modelo BME, Alemanha) acoplado a

video-camara de captagdo digital de imagens (Sony, Color Video Camera ESWAVEHAD,
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modelo 55C-DC93-P, China). As ampliagdes corresponderam a 128, 320, 640, 1280 e
2016 vezes. As imagens foram captadas e processadas pelo sistema Video Analyser 2000

code 250 (Mesdan, Italia).
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Figura 5.1. (a): Esquema da fibra em cépsula de resina; (b): Esquema do corte transversal
(QUEIROZ, 2007).

5.5.2. Encapsulamento da fibra

A metodologia descrita abaixo para encapsulamento das fibras ¢ wusada
rotineiramente no laboratério do Centro Tecnoldgico de Téxtil ¢ Moda do Instituto de
Pesquisas Tecnoldgicas (CETIM — IPT), do qual se apresenta o protocolo abaixo.

O seguinte processo foi realizado para preparagdo da secgdo transversal das fibras
para quatro corpos-de-prova por fibra:

- Foi marcada numa cartolina recortada nas dimensdes de (56 x 18) mm, uma
sequéncia de oito pequenos retdngulos de (7 x 18) mm, tendo centralizado em seu interior,
retangulos de (3 x 12) mm, para posterior recorte (Figura 5.2). Essas dimensdes do
retangulo podem variar conforme o tamanho da capsula. O retangulo deve ter dimensdes
tais que seja possivel sua inser¢do na capsula de gelatina;

- O retangulo A, B, C, D foi recoberto em toda sua extensdo, no seu dorso, com fita
gomada dupla-face, com 20 mm de largura. Vazaram-se os retdngulos maiores, recortando

os retangulos menores com o auxilio de um estilete, conforme Figura 5.2.
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Figura 5.2. Retangulos de cartolina branca de (7 x 18) mm, vazados.

- Foram separados, por corte, os oito retdngulos de (7 x 18) mm;

- Nos retangulos de numero 1 a 4, retiraram-se, sucessivamente, o papel siliconado
da fita gomada, e foi montado, sobre a fita gomada, um pequeno feixe de fibras ou fios de
filamentos paralelos, mantidos sob pequena tensdo, no centro da parte vazada,
paralelamente ao eixo maior do retangulo;

- Aos retangulos preparados conforme acima, aderiram-se os retangulos 5 a 8, apos
retirada do papel siliconado, unindo-os pela fita, formando o suporte;

- Se os suportes para os corpos-de-prova necessitavam de identificacdo, foram
recortadas uma das quatro pontas do suporte para o corpo-de-prova 1, duas pontas para o
corpo-de-prova 2, trés pontas para o corpo-de-prova 3 e nenhuma para o corpo-de-prova 4,
nas linhas indicadas, conforme Figura 5.2;

- Foi preparada sobre um vidro de reldégio, uma pequena quantidade de solugdo
constituida de 0,5 ml de base resina Technovit 7100 (Heraeus, Alemanha) e 0,5 ml de
alcool etilico P.A. a 96%. Os corpos-de-prova foram imersos nesta solugdo, onde ficaram
por 1,5 h, para intumescer completamente;

- Nos ultimos minutos do periodo de intumescimento, foi preparada em um béquer
de 10 ml, uma segunda solucdo constituida de 0,0375 g do endurecedor I (pd) (reagente
que acompanha a resina) e 3,75 ml de base Technovit 7100, misturada até dissolugdo
completa do po;

- Imediatamente apds terminada a preparagdo da solugdo acima, retiraram-se os
suportes da primeira solugdo e foram imergidos nesta segunda solugdo, na qual deviam
permanecer imersos por mais 1,5 h, em temperatura ambiente;

- Retiraram-se os suportes da segunda solugdo, foi adicionado 0,25 ml do
endurecedor II (liquido) (reagente que acompanha a resina) e se misturou até completa
homogeneizacdo. Esta nova solucdo foi vertida para dentro de uma céapsula de gelatina
(Capsugel - Pfizer, Capsula Gel no 00 incolor, Brasil) e, em seguida, foi introduzido o

suporte dentro da cépsula. Foi centralizado com cuidado o suporte para que as fibras ou os



69

fios fiquem perfeitamente perpendiculares a abertura da capsula. O material foi deixado em
repouso por no minimo duas horas, a temperatura ambiente;
- Apds o endurecimento da resina, a capsula de gelatina foi dissolvida com agua

morna.

5.5.3. Dimensao das células constituintes das fibras

As microscopias das sec¢des transversais, com ampliacdo de até 1.280 vezes foram
captadas e processadas pelo sistema Video Analyser 2000 code 250 (Mesdan, Italia). As
ampliagdes correspondem a 128, 320, 640 e 1280 vezes. Através desse sistema foram
determinadas as dimensdes das células constituintes de suas respectivas fibras. Para cada
espécie, o diametro foi estimado pela média e desvio-padrao de 5 medidas em unidades de

micrometros.

5.5.4. Corte Longitudinal

As vistas longitudinais foram realizadas com as fibras secas, presas por uma
cartolina devidamente recortada, colada e identificada, com aproximadamente 4 x 2,5cm
(medidas externas) e 3 x 1,5cm (medidas internas). A andlise foi realizada em estéreo-
microscopio (Leica, modelo MS5, Alemanha) acoplado a videocdmara de captacdo digital
de imagens (Vista, Protos IV, modelo VPC 122/CH, 1/2>> CCD, Gra-Bretanha). As
ampliagdes correspondem a 20, 32, 51, 80 e 128 vezes. As imagens foram captadas e

processadas pelo sistema Video Analyser 2000 code 250 (Mesdan, Italia).

5.6 Testes Quimicos

Os seguintes testes quimicos foram aplicados as fibras:

5.6.1. Combustao

Neste teste foi analisado o tipo de chama que a fibra produziu, cinza e odor, através
da queima de amostras das fibras climatizadas a 20°C e a 65% de umidade relativa, com
peso aproximado de 0,1 g.

Trata-se de uma analise qualitativa, na qual foram avaliadas as impressoes estéticas

das fibras, sdo elas:
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- combustao (queima, fusdo ou retraimento da fibra);
- tipo da chama (cor ¢ intensidade);
- cinza (cor);

- odor (papel ou madeira queimada, vinagre, salsa verde, etc.).

5.6.2. Efeito dos Acidos

Amostras com peso aproximado de 0,1 g foram submetidas a tratamento por 60
minutos a temperatura ambiente em concentragdes de acido sulfurico de 0,01 N e 0,1 N. A
seguir as amostras serdo neutralizadas, através da imersdo em solug¢do de carbonato de
sddio 10% (w/v), seguida de lavagem em 4gua destilada e secas em estufa a 60°C em
estufa com recirculagdo forcada de ar (Binder, modelo FD 115, Alemanha). Acompanhou-
se a alterag@o das fibras por analise microscopica longitudinal antes e depois do tratamento
e também a perda de peso das mesmas, ou seja, determinada por pesagem, antes e depois
do tratamento das amostras climatizadas a 20°C ¢ a 65% de umidade relativa empregando
climatizadora (Mesdan, modelo Climatest M250-RH, Italia), em balan¢a analitica
(Sartorius, modelo ED124S, Alemanha) (CONTROLE QUALIDADE - TESTES
QUIMICOS, 2001; CAVACO-PAULO, 1995; RIBEIRO; ANDRADE FILHO, 1987;
ARAUIJO; CASTRO, 1984).

5.6.3. Efeito dos Alcalis

Amostras, com aproximadamente 0,1 g foram submetidas a tratamento em
temperatura ambiente, em concentragdes de soda caustica de 1 N e 7,5 N, respectivamente
por 60 e 20 minutos. Esta ultima concentragdo (7,5 N) corresponde aproximadamente a
média das concentra¢des de hidroxido de sodio empregadas no processo de mercerizacao,
ou seja, de 28 °Bé (267,4 g/L) a 32 °Bé (327,7 g/L) (RODRIGUES, 1997). A seguir as
amostras foram neutralizadas, através de lavagem com &agua destilada e da imersdo em
solugdo de acido sulfurico a 0,01 N, seguida de nova lavagem em agua destilada e secas a
60°C em estufa com recirculacdo forgada de ar (Binder, modelo FD 115, Alemanha). A
alteragdo das fibras foi acompanhada por analise microscopica longitudinal e pela perda de
peso, ou seja, determinada por pesagem, antes € depois do tratamento das amostras
climatizadas a 20°C e a 65% de umidade relativa empregando climatizadora (Mesdan,
modelo Climatest M250-RH, Italia), em balanca analitica (Sartorius, modelo ED124S,
Alemanha) (CONTROLE QUALIDADE - TESTES QUIMICOS, 2001; CAVACO-
PAULO, 1995; RIBEIRO; ANDRADE FILHO, 1987; ARAUJO; CASTRO, 1984).
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5.6.4. Efeito dos Solventes Organicos

Para realizar estes testes, foi utilizado produto comercial conhecido como “Varsol”
(Procedéncia: Esso Standard do Brasil. Composi¢do aproximada: 18% hidrocarbonetos
aromadticos, 40% hidrocarbonetos nafténicos e 42% em parifinicos) sem dilui¢do, no qual
as amostras (com peso aproximado de 0,1g) foram submetidas a tratamento por 24 horas a
temperatura ambiente. Apds o tratamento as amostras foram secas a 60°C em estufa com
recirculacdo forgada de ar (Binder, modelo FD 115, Alemanha). Foram determinadas as
alteracdes das fibras através de analise microscopica longitudinal e perda de peso. A
alteragdo nas fibras foi acompanhada por analise microscopica longitudinal e pela perda de
peso, ou seja, determinada por pesagem em balanca analitica (Sartorius, modelo ED124S,
Alemanha), antes e depois do tratamento, das amostras climatizadas a 20°C e a 65% de
umidade relativa empregando climatizadora (Mesdan, modelo Climatest M250-RH, Italia)
(CONTROLE QUALIDADE - TESTES QUIMICOS, 2001; CAVACO-PAULO, 1995;
RIBEIRO; ANDRADE FILHO, 1987; ARAUJO; CASTRO, 1984).

5.6.5. Determinacio do pH do extrato aquoso

O procedimento foi adaptado das normas AATCC 81-2001 e ASTM D 2165-90.
Uma solug@o de cloreto de sodio 0,1 N foi preparada com agua destilada com pH entre 6,2
e 7,0. As amostras (com peso de aproximadamente 0,1 g) foram fervidas na solu¢do na
relagdo aproximada de 1:50 (m/v) por 60 minutos. Apos o resfriamento a temperatura
ambiente, o pH aquoso foi determinado através de leitura em pHmetro de bancada (modelo
IRDA, Metrohm, Suica) equipado com eletrodo para meio aquoso (modelo Primatrode,
Methohm, Sui¢a). Uma amostra controle foi preparada, contendo somente NaCl 0,1 N para
controle da variagdo de pH antes e depois do processo de fervura (CONTROLE
QUALIDADE - TESTES QUIMICOS, 2001).

5.7. Ensaios realizados na Universidade Politécnica da Catalunya (UPC-
Espanha) e Universidade do Minho (UMINHO-Portugal)

Os ensaios descritos neste topico foram realizados sob a orientacdo direta da Profa.
Dra. Diana Cayuela Marin, no laboratério de polimeros da UPC. Ensaios confirmatorios
(DSC e TGA) foram realizados sob a supervisdo do Prof. Dr. Raul Manuel Esteves
Fangueiro (UMINHO). Em ambos os casos, os resultados e andlises também foram

acompanhados nesse periodo pela presente orientadora Profa. Dra. Julia Baruque Ramos.
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5.7.1. Scanning Electron Microscopy (SEM)
Para a realizagdo deste ensaio foi utilizado microscdpio eletronico Phenom Pro
SEM (PhenomWorld), o qual captura as imagens sem a necessidade de receber

revestimento metalico antes das observagdes (Figura 5.3).

Figura 5.3. Microscopio Eletronico Phenom Pro SEM (PHENOMWORLD, 2013).

Este ensaio foi realizado somente para a visdo longitudinal das fibras, as quais
foram cortadas em didmetro adequado ao tamanho do suporte, coladas com adesivo
proprio sobre esse suporte e encaixadas a peca do aparelho (Figura 5.4) para entdo ser

colocada no microscopio.

Figura 5.4. Peca para encaixe das amostras no microscépio Phenom Pro SEM
(PHENOMWOLRD, 2013).

Os aumentos foram de 485x até 1.860x, dependendo da dimensdo transversal da

fibra analisada.

5.7.2. Microscopia éptica transversal com solucio de iodo

Este ensaio foi realizado para a visdo transversal das fibras. As amostras foram
obtidas através de corte em micrétomo de acordo com o mesmo método e das mesmas
capsulas utilizadas para microscopia Optica realizada na EACH-USP anteriormente ao
periodo do estagio na UPC (vide item 5.5). Uma gota de solugdo de iodo (I, 10% em
solugdo alcolica) foi colocada sobre as amostras nas laminas (conforme Figura 5.5).
Esperou-se 30 minutos para que as fibras pudessem absolver bem a solugdo e,

posteriormente o excesso foi retirado com papel de filtro.
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e be T

(a) (b)
Figura 5.5. Preparagdo das ldminas com solugdo de iodo. (a) Antes do periodo de 30
minutos de espera, observando-se ja uma rapida absor¢do da coloragdo; (b) Depois do
periodo de 30 minutos de espera para absor¢do da solugdo pelas amostras.

Foi utilizado microscopio modelo Olympus CH2 (Olympus Optical Co., Ltd.,
Tokyo, Japao), com camera digital Polaroid DMC2 (Polariod, Minnesota, Estados Unidos).

5.7.3. Microscopia de luz polarizada

Este ensaio ¢ realizado observando a mudanga de aspecto do material analisado a
medida que este ¢ movido em 45° da diregdo de vibragdo da luz polarizada. Observam-se
assim as cores de interferéncia sobre o fundo escuro (CENTRO NACIONAL DE
VERIFICACION DE MAQUINARIA, 2009).

As fibras foram analisadas através de microscopia de luz polarizada, com camera
Polaroid DMC?2, girando 45° do eixo de visualizagdo inicial.

Foi utilizado microscopio modelo Olympus CH2 (Olympus Optical Co., Ltd.,
Tokyo, Japao), com camera digital Polaroid DMC2 (Polariod, Minnesota, Estados Unidos).

5.7.4. Digital Scanning Calorimetry (DSC)
As amostras foram cortadas de forma a caberem no suporte de amostras

proprio para o DSC (Figura 5.6).

P

(a) (b)

Figura 5.6. (a) Suporte metalico para prepara¢do das amostras para ensaio de DSC. (b)
amostra pronta para ensaio em comparagdo as dimensoes de um tubo tipo Eppendorf.

Primeiramente foi realizado ensaio em equipamento Diferencial Scanning

calorimeter DSC 7 - Perkin Elmer (EUA), com faixa de temperatura de 40 a 300°C, com
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velocidade de aquecimento de 20°C/min. Este ensaio foi realizado com as amostras em
condi¢do ambiente ¢ amostras retiradas de estufa a vacuo.

Posteriormente, novos ensaios confirmatorios de DSC foram realizados na
UMINHO, em equipamento Mettler Toledo (Mettler Star SW 8.10, EUA), com faixa de

temperatura de ensaio de 0 a 450°C, com velocidade de aquecimento de 10°C/min.

5.7.5. Thermogravimetric Analysis (TGA)
O ensaio de TGA foi realizado em equipamento TGA Q500 (TA Instruments, EUA)

(Figura 5.7), com nitrogénio, com faixa de temperatura de ensaio de 30 a 800°C e com

30°C/min de velocidade de aquecimento.

Figura 5.7. Equipamento TGA Q500 com software QSeries (TA Instruments, EUA).

Para realizar o ensaio, se coloca a amostra em um cadinho, que é levado ao forno

para entdo iniciar as medicdes.

Figura 5.8. Cadinho onde sdo colocadas as amostras no equipamento TGA Q500.

Deve-se esperar até que a amostra queime por completo e, a medida que o ensaio ¢
realizado, o software do aparelho vai gerando um grafico com as caracteristicas que a

amostra esta apresentando, conforme Figura 5.9.
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Figura 5.9. Grafico gerado para Sida carpinifolia L.f. pelo equipamento TGA Q500 com
software QSeries apresentando a curva de perda de massa versus temperatura (em verde) e
sua devivada correspondente a Derivative Thermogravimetry (DTG) (em azul).

5.7.6. Fourier transform infrared spectroscopy (FTIR)

A preparagdo das amostras € realizada através da formagdo de pastilhas, as quais
sdo feitas com a amostra a ser analisada juntamente com brometo de potéassio (KBr).

Primeiramente foram pesados em tubos aproximadamente 200 mg de brometo de
potassio e colocados em estufa a 105°C por 24 h; este processo é feito para eliminar
totalmente a umidade do brometo de potassio. Apds as 24 h em estufa, os tubos foram
colocados em dessecador com gel de silica por cerca de 2 h. Para cada amostra foi
utilizado um tubo de brometo de potéssio.

As amostras foram reduzidas a pd, aproximadamente 1 mg cada, colocadas em
estufa a 35°C por 24 h. Apos esse periodo em estufa, as amostras foram colocadas em
dessecador com gel de silice por cerca de 2h. Misturou-se entdo a amostra intimamente

com o brometo potassico utilizando gral e pistilo, conforme Figura 5.10.
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Figura 5.10. Gral e pistilo utilizados na preparagdo da amostra para o teste FTIR.

Apo6s obter uma mistura homogénea entre o brometo potassico e a amostra, esta foi

introduzida no suporte da prensa, para entdo formar a pastilha, conforme Figura 5.11.

b

(a)

Figura 5.11. (a) Suporte, (b) Prensa utilizada para fazer a pastilha.

O suporte foi colocado na prensa e a pastilha foi feita com pressao de 10 toneladas
(Figura 5.12). Ap6s 5 minutos sendo prensada, a amostra foi retirada ja em formato de
pastilha. Realizado este processo, as medigoes FTIR, para obtencdo dos respectivos
espectros, foram iniciadas imediatamente, pois se a amostra ficar muito tempo em contato
com o ambiente pode adquirir umidade e com isso prejudicar a analise.

O aparelho utilizado foi o FTIR-8400S (Shimadzu, Japao) com numero de onda
variando de 4000 a 500 cm’™.

Antes da obtencgdo de cada espectro foi realizado ensaio de branco (com o suporte
da pastilha sem a amostra), visando a diminui¢do da interferéncia da atmosfera sobre o

espectro das amostras.
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(b)

Figura 5.12. (a) Pastilha pronta no suporte do equipamento (b) Parte interna do
equipamento onde foi colocado o suporte com a pastilha.

Para cada amostra ¢ gerado como resultado um grafico de transmitancia por

numero de onda, sobre o qual sdo realizadas as respectivas analises.

5.7.7. Densidade

Este ensaio foi realizado de acordo com a norma UNE-EN ISO 1183-1 - Método de
determinagdo de densidade através de picnémetro liquido.

Para este ensaio primeiramente foram pesados os picndmetros vazios € secos.
Posteriormente as amostras foram colocadas dentro do picndmetro e pesadas, conforme

Figura 5.13.

Figura 5.13. Picndmetros com as amostras apos pesagem.

Depois a amostra foi coberta com o chamado liquido de imersdo, o qual para este
ensaio foi agua destilada, colocando-se entdo o picndmetro com a amostra em um
dessecador para se extrair todo o ar. A extracdo de ar da amostra em picndmetro levou

cerca de 12 h.
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Efetuada a extragcdo de ar, o picndmetro com a amostra € o liquido de imersdao
foram levados para banho em temperatura constante de 27°C, completando o picndémetro
até o seu limite de capacidade com o liquido de imersdo. Apds 20 minutos em banho, o
picnémetro ¢ retirado e pesado.

Efetuado este processo com a amostra, o picndometro foi limpo e seco para
novamente ser preenchido com o liquido de imersdo e levado ao banho, dessa vez sem a
amostra. Passados os 20 minutos novamente no banho, o picndmetro foi novamente
pesado.

Todos os valores de peso foram marcados para posteriormente poder ser efetuado o
célculo da densidade. A densidade (ps) foi calculada em gramas por centimetro cubico,
utilizando a Equacgéo 5.6:

ms . i

ps = =—— (Equagio 5.6)

Onde:

ms = Massa aparente, em gramas, da amostra;

m; = Massa aparente, em gramas, do liquido necessario para encher o picnémetro vazio.

m; = Massa aparente, em gramas, do liquido necessario para encher o picndmetro que
contém a amostra;

Pi. = Densidade do liquido de imersdo a 27°C, em gramas por centimetro cubico.

5.7.8. Grau de polimerizacio médio viscosimétrico da celulose nas fibras

Este ensaio foi realizado de acordo com as normas internas laboratoriais do
Instituto de Pesquisa Téxtil e Cooperagao Industrial de Terrassa - INTEXTER. O
embasamento tedrico para este ensaio ¢ reportado por Canevarolo Jr. (2002). Este ensaio
teve por objetivo a determinagdo da viscosidade intrinseca da celulose.

Foram preparadas solugdes de 0,5 M de cuprietilenodiamina (Merck, numero de
catadlogo 109288, Alemanha) e de 1 g/L de tensoativo ndo i6nico de sandozina (Sandozina
NIA, Clariant, Espanha).

Foram pesadas 0,19 g de amostra em um erlenmeyer de 50 ml e colocadas trés
gotas da solugdo de sandozina juntamente com 4 pequenas bolas de vidro, juntamente com
35 ml da dissolugdo de reativo de cobre. Para completar o volume util do erlenmeyer,
foram colocadas mais bolas de vidro. O erlenmeyer foi entdo tapado com tampa propria

com canudo por onde passa a amostra e agitado por 3h a 480 rpm. Transcorrido esse
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tempo, foram pipetados 20 mL da solugdo de celulose-cuprietilenodiamina no baldo do
viscosimetro. Em seguida, foi efetuada a montagem do tubo viscosimétrico (Ubbelohde,
Schott, Alemanha) conforme Figura 5.14a e este foi colocado em banho termostatico

regulado a 28°C, conforme Figura 5.14b.

(a) (b)
Figura 5.14. (a) Tubo viscosimétrico capilar montado e (b) tubo no banho termostatico.

O ensaio se realiza calculando o tempo de queda entre as duas marcas do tubo
viscosimétrico capilar, conforme Figura 5.15. Foram feitas trés medi¢des para cada fibra e
uma para o dissolvente puro. Para que o ensaio seja considerado valido, as medi¢des

realizadas com a mesma fibra devem diferir em menos de um segundo entre elas.

Figura 5.15. Marcagdes do tubo viscosimétrico capilar.

O método consiste em medir a viscosidade especifica da solucdo de celulose em

cuprietilenodiamina e calcular o grau de polimerizagdo médio.

A viscosidade especifica ¢ definida por (Equagao 5.7):
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viscosidade da celulose - viscosidade do solvente  (Equagdo 5.7)

viscosidade especifica = - -
viscosidade do solvente

A viscose intrinseca ¢ definida por (Equacao 5.8):

viscosidade especifica (Equacio 5.8)

viscosidade intrinseca =lim__,
C
Onde, “c” é a concentragdo da solugdo (g soluto/100 cm’ de solvente).
O grau de polimerizagdo médio viscosimétrico (GP), sendo este o quociente entre a
massa molecular média viscosimétrica pela massa molecular da unidade de polimerizagao,
esta relacionado com a viscosidade intrinseca através da seguinte relagdo de Kuhn-Mark-

Houwink-Sakurada (1940) (Equacio 5.9):

viscosidade intrinseca = K.(GP)" (Equacdo 5.9)

Onde, “K” e “a” s3o coeficientes caracteristicos do sistema polimero-solvente
(celulose-cuprietilenodiamina) e da unidade polimérica.
Para o sistema celulose-cuprietilenodiamina foi determinada experimentalmente,

em um amplo campo de concentracgdes, a formula de Martin (1943) (Equacéo 5.10):

viscosidade especifica = viscosidade intrinseca.c.1Q*Vsecsidad intrisca.c . (Equagéo 5.10)
Empregando logaritmos, a Equacdo 5.10 se apresenta como na Equagdo 5.11:

viscosidad e especifica

log =log viscosidadeintrinseca + k.viscosidade intrinseca.c (Equagio 5.11)

C
A representagdo grafica da fungdo log(velocidade especifica/c) é constituida por
uma série de retas cuja tangente ¢ proporcional a viscosidade intrinseca. O coeficiente de

proporcionalidade “k” é uma constante caracteristica do sistema considerado.

O célculo foi efetuado calculando-se a viscosidade especifica da solugdo segundo a
seguinte formula (Equagao 5.12):
T —(u

viscosidade especifica = (Equacio 5.12)

In
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Onde:
to= tempo de queda do solvente puro;

t = tempo de queda da solug¢@o que contém a amostra.

Através do calculo da viscosidade especifica, foi utilizada uma tabela relacionando
este valor com os valor de (viscosidade intrinseca.c), admitindo um “k” no valor de 0,14
determinado experimentalmente para as condigdes de operacdo descritas acima, de acordo

com a Tabela 5.1.

Tabela 5.1. Tabela de valores determinados de viscosidade intrinseca a partir da
viscosidade especifica.

Valores calculados para
a viscosidade especifica,  Viscosidade intrinseca.c
considerando k=0,14

0,1033 0,1
0,2133 0,2
0,330 0,3
0,455 0,4
0,587 0,5
0,728 0,6
0,877 0,7
1,035 0,8
1,203 0,9
1,380 1,0
1,568 1,1
1,767 1,2
1,977 1,3
2,199 1,4
2,433 1,5

Com os valores de (viscosidade intrinseca.c), dividindo-se pelo valor da

[TPR 1)

concentragdo “c”, realiza-se em seguida o calculo do grau de polimerizagdo médio

(expresso na Equacéo 5.9) conforme Equacio 5.13:

viscosidad e intrinseca (Equaciio 5.13)

(GP)* = <

Considerando que o=1 ¢ K=7,5.10.

Considerando que o grau de polimerizagdo (GP) ¢ a razdo da massa molecular da
celulose em relagdo ao do seu principal monémero constituinte glicano (C¢H;0Os), pode se
realizar uma estimativa aproximada do peso molecular médio da celulose constituinte,

multiplicando-se GP por 162 (peso molecular de C¢H;¢Os).
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5.7.9. Determinacio da Quantidade de Lignina pelo método de Klason
modificado

Foi adotado o método de Klason modificado visando o uso de uma menor
quantidade de material e consideravel diminui¢do do tempo necessario para a determinagao
do teor de lignina. A 0,3 g de amostra foram adicionados 5,0 ml de acido sulfurico
concentrado. Ap6s 1 hora, as amostras foram transferidas para baldo de destilagdo. Foram
adicionados 85 ml de agua destilada e aquecidas em refluxo por 1 hora a 60°C. Apds
resfriamento, as amostras foram filtradas a vacuo, secas em estufa por 24 horas. O teor de

lignina foi determinado pelo método gravimétrico (CARDOSO, 2008).

5.8. Analise Estatistica dos Resultados
Dos valores determinados nos testes, foram calculados os parametros estatisticos de

média, desvio-padrdo e coeficiente de variacdo, conforme Equacdes 5.14, 5.15 e 5.16

abaixo:
Meédia X = N x/n (Equagio 5.14)
. N (x-X) ~
Desvio-padrao 5= (Equacio 5.15)
n-1

S

Coeficiente de variacdo CV.(%)=—-100 (Equacio 5.16)
X

Onde “n” representa o numero de amostras em cada teste e “x”, o valor de cada

valor determinado no teste.
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6. Resultados e Discussao

6.1. Maceracio em agua

A maceragdo das fibras, conforme o topico 5.2, foi realizada em agua a 37°C, com
tempo de duracdo de 28 dias. Durante este periodo, a evaporacdo, bem como o processo de
liberagdo das fibras, foi diariamente acompanhado. Este processo de acompanhamento foi
de fundamental importancia para a extragdo das fibras dos seus respectivos caules, pois se
a maceragdo for inadequada a fibra ficara cheia de residuos e as cascas do caule ndo se
soltardo. Porém uma boa maceracgao retira todas as impurezas, a casca ¢ demais residuos. O
periodo também nio pode ser muito longo, quanto mais longo for esse processo, menos
resistentes serdo as fibras ao serem submetidas ao uso e desgaste durante os ensaios
(SOUZA, 2008).

Para a maceragdo das fibras do presente estudo foram utilizados frascos escuros,
com a tampa somente encostada nas suas bocas de modo a, respectivamente, estimular a
proliferacdo de microrganismos aerdbios em detrimento de anaerdbios e evitar efeitos
prejudiciais ao crescimento microbiano oriundos da incidéncia de luz solar ou ambiente.

As fibras ap6s maceragdo apresentaram-se conforme Figura 6.1 ¢ Anexo L.

(2) (b)
Figura 6.1. Sida rhombifolia L. ap6s maceracdo: (a) em fundo branco (b) em fundo preto.

Através deste processo foi possivel obter fibras longas e capazes de serem
analisadas nos testes subsequentes. Tal processo poderia também ser realizado através de
maceragao enzimatica com pectinases, o que diminuiria consideravelmente o tempo de
tratamento das fibras (UENOJO; PASTORE, 2007). Entretanto através da maceracio
natural microbiana foi possivel observar a liberagdo e integridade das fibras obtidas, bem

acompanbhar as fases de fermentagdo natural da planta em agua.



84

6.2. Testes fisicos

6.2.1. Climatizacido das Amostras
Todos os testes foram realizados com amostras previamente climatizadas, por um
periodo minimo de 48 horas, a 20°C e umidade relativa de 65%, conforme norma ABNT

NBR ISO 139:2008 (antiga ABNT NBR 8428 de 1984).

6.2.2. Comprimento

O comprimento foi determinado por meio manual com uso de régua (BAYER-
FIBRAS 100%, 2005; CONTROLE QUALIDADE — Protocolos de Testes Fisicos, 2001;
RIBEIRO; ANDRADE FILHO, 1987; ARAUJO ¢ CASTRO, 1984).

Em virtude da limitag¢do de recursos laboratoriais, apesar de se tratarem de fibras de
origem natural, ndo foi possivel a determinagdo de seu comprimento in natura. Os caules
foram cortados para que pudessem caber nos recipientes onde ocorreu a maceragdo. Deste
modo, o comprimento maximo das fibras obtidas apds a maceragdo ficou limitado ao
tamanho desse corte inicial dos caules.

A determinagdo dos comprimentos das fibras foi realizada com finalidade de
determinagdo dos titulos médios das fibras, valores esses necessarios aos ensaios tenseis de

tragdo (itens 6.2.3 ¢ 6.2.4).

6.2.3 Determinacio do Titulo Médio das Fibras

Apds a medicdo do comprimento das fibras foi calculado o titulo das mesmas. Este
método foi adaptado da norma ISO 1973-1995, método gravimétrico, ou seja,
determinagdo da quantidade de massa por unidade de comprimento. Realizou-se a pesagem
dos feixes de fibras em balanga analitica (com 20 fibras de cada espécie, o que
correspondente a cada amostra a ser utilizada no ensaio de tragdo das fibras) e tirou-se a
massa média de cada um deles.

O titulo médio foi calculado em Tex (massa em gramas de 1000 metros de fibra)
através da equagdo ja apresentada (ver item 5.3.3, Equacao 5.1). Na Tabela 6.1 verifica-se
o titulo médio obtido para cada espécie, bem como o desvio-padrdo e coeficiente de
variacao.

O calculo do titulo das fibras foi realizado com as amostras devidamente
condicionadas, pois alteracdes do teor de umidade na fibra, em condigdes de
desconformidade da norma (20°C e 65% de umidade relativa ambiente), afetariam

significativamente os resultados.
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6.2.4. Ensaio de Tracao das Fibras

Os ensaios de tragdo foram realizados seguindo a norma ASTM D 3 822-2001, que
propde o ensaio para propriedades de tracdo de fibras téxteis singelas. Nestes ensaios
foram determinadas as médias, desvios-padrdo e coeficientes de variagdo dos valores de
carga maxima (N), carga de ruptura (N), tenacidade na ruptura (cN/tex), extensdo na carga
maxima (mm), extensdo na carga de ruptura (mm), porcentagem de alongamento na
ruptura (%) e moédulo de Young (N/tex). Também foram geradas as curvas de tenacidade
versus porcentagem de alongamento na ruptura para todos os testes realizados com as
amostras de cada fibra vegetal. A distancia entre garras 25 mm, velocidade das garras 20
mm/min ¢ a célula de carga empregada para os testes correspondeu a 10 N (ou
aproximadamente 1 kgf). Em todos os casos, foram empregados mordentes de garras
emborrachados com dimensées de 2,5 x 2,5 cm.

O software do aparelho gera um grafico com os valores de tenacidade e
alongamento, conforme Figura 6.2, que posteriormente podem ser analisados e
comparados entre si. Os graficos com os valores de tenacidade x alongamento para todas

as fibras estdo apresentados no Anexo II.

Figura 6.2. Curvas tenacidade (cN/tex) por percentual de alongamento (%) do teste
realizado para a espécie Sida cordifolia L.

Todos os testes foram realizados com o devido cuidado, para que os valores obtidos
fossem representativos e validos para a fibra analisada (resultados completos apresentados
no Anexo III). Alguns resultados foram desconsiderados por conta de algum tipo de
problema em sua realizacdo. O motivo estd em que o aparelho antes do inicio do processo
de tracdo, aplica uma pré-tensdo (aproximadamente 0,5 N) de modo a fazer com que a

fibra fique em condigdes padrdes de estiramento antes do inicio do teste de tragdo em si
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mesmo. Deste modo, em algumas vezes, a propria pré-tensdo ja era responsavel pela
ruptura da fibra. Nesses casos, os testes de tragdo, se ndo interrompidos pelo operador,
continuavam sem qualquer resisténcia até atingir o limite de afastamento das garras
permitido pela programagdo do dinamometro. Em alguns outros casos, o corpo-de-prova
escolhido j& possuia falhas ou quebras em sua estrutura longitudinal, levando a obtengdo de
resultados erroneos, geralmente com valores muito abaixo dos demais. Para alguns outros
poucos casos, 0s corpos-de-prova eram muito finos (baixos valores relativos de tex) ou as
fibras deslizavam umas sobre as outras, implicando, para ambas as situagdes, em soltura
das fibras dos mordentes durante os testes. Por fim, também foram desconsiderados os
resultados obtidos em testes nos quais as fibras quebrassem junto a base dos mordentes
superiores ou inferiores. Isso provavelmente se deu por conta da ruptura, que foi devida a
quebra da fibra pelo esmagamento promovido pelos mordentes que a seguravam e nao
propriamente pelo teste de tragdo em andamento.

Os resultados estdo expressos na Tabela 6.1, em média, desvio padrdo e coeficiente

de variagdo.

Tabela 6.1. Valores dos resultados validos obtidos nos testes com dinamoémetro. Os
valores estdo expressos em média e desvio-padrdo. Em parénteses se encontram os valores
dos coeficientes de variagao.

° o ® 8 8 S =
= < Q= S =2 o~ S o S = S S = LI
. | Z28¢ BE. SE. £2%5 £Eg £5g ££:3; 353
Espécie ZEE RZZ pPaf Y5> gEE gag el BSs
E2° O < = gxg 2SE £E2< gL 2T SL,&
2 = of-- Esc §= ExT S5m 3=
S = < <
Sida 27+4 3+0,9 3+1 1244 0,5+0,1 0,5+0,1 2,0+0,6 10£2
rhombifolia L . (13%) (27%) (27%) (28%) (30%) (30%) (30%) (23%)
Sida 21+5 6+1 6+1 3148 0,6+0,05 0,5+0,05 2,0+0,2 20+4
carpinifolia L.f. (21%) (21%) (21%) (26%) (9%) (9%) (9%) (19%)
Sida cordifolia 25+4 8+1 8+1 3347 0,6+0,1 0,6+0,1 3,0+0,4 1943
L. (17%) (17%) (17%) (22%) (19%) (19%) (18%) (15%)
Sidastrum
paniculatum (L.) 2543 6+1 6+1 2446 0,6+0,1 0,6+0,1 3,0+0,4 1543
Fryxell (10%) (23%) (23%) (24%) (18%) (18%) (18%) (21%)
Malvastrum
coromandelium 29+6 6+2 6+2 2148 0,6£0,2  0,6£0,2  3,0+0,8 1343
(L.) Gurck (20%) (31%) (33%) (36%) (32%) (30%) (30%) (25%)
Wissadula
subpeltata 28+6 7+2 7+2 2745 0,5+0,1 0,5+0,1 2,0+0,4 1843
(Kuntze) R. E. (22%) (25%) (25%) (17%) (20%) (20%) (20%) (16%)
Fries
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Ao observar os resultados expressos para densidade linear na Tabela 6.1 ¢ a
Figura 6.3, ¢ possivel verificar que ndo se pode afirmar que hajam diferencas
estatisticamente significativas entre esses valores (com médias variando apenas de 21 a

28,9 tex).

Denvdade frwar [Tes
—

Figura 6.3. Densidade linear (Tex): 1 - Sida rhombifolia L.; 2 - Sida carpinifolia L. f.; 3 -
Sidastrum paniculatum (L.) Frixell; 4 — Sida cordifolia L.; 5 — Malvastrum coromandelium
(L.) Gurck; 6 - Wissadula subpeltata (Kuntze) R.E. Fries. As medidas estdo representadas
por média e desvio-padrao.

Com relagdo aos resultados de carga de ruptura, expressos na Tabela 6.1 ¢ Figura
6.4, exceptuando-se o valor obtido para a Sida rhombifolia L., pode se realizar afirmagdo

analoga entre os valores das demais espécies.

Carge de Npturs [N
4

Dipdcien

Figura 6.4. Carga de ruptura (N): 1 - Sida rhombifolia L.; 2 - Sida carpinifolia L. f.; 3 -
Sidastrum paniculatum (L.) Frixell; 4 — Sida cordifolia L.; 5 — Malvastrum coromandelium
(L.) Gurck; 6 - Wissadula subpeltata (Kuntze) R.E. Fries. As medidas estdo representadas
por média e desvio-padrao.

Nota-se que os valores de carga maxima e os de carga de ruptura apresentaram
valores muito semelhantes (Tabela 6.1), o que, em fibras com propriedades elasticas mais

evidenciadas (como, por exemplo, as que incorporam elastano), ndo ocorreria, visto que

nestes casos a carga maxima pode ser distinta & de ruptura. Porém, para fibras naturais
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vegetais ¢ esperado que os valores de carga maxima sejam aproximadamente 0s mesmos
que os de carga de ruptura (SAVILLE, 2007). Isto vale também para os valores de
alongamento méximo e de ruptura que, em quase todas as fibras, apresentaram resultados
semelhantes (Tabela 6.1). Ja os valores de tenacidade, os quais representam o quociente
da carga de ruptura pela densidade linear de cada espécie, apresentaram uma variagao
significativa (com médias variando de 12 a 33 cN/tex) (Tabela 6.1 ¢ Figura 6.4). Observa-
se que a faixa dessa variacdo (desvio-padrdo) ¢ maior do que para as de densidade linear,
carga maxima e carga de ruptura, sendo a Sida cordifolia L. a que apresentou maior
tenacidade dentre as fibras estudadas. Segundo Cardoso (2009), para fibras naturais, ocorre
maior variabilidade nos resultados para esses materiais, justamente considerando os
diversos fatores que influenciam sua origem.

Ao comparar os resultados obtidos (Tabela 6.1) com as caracteristicas
correspondentes as espécies de reconhecida empregabilidade téxtil (Tabela 6.2) verifica-se
que dentre as fibras analisadas somente a de Sida rhombifolia L. ndo possui valores de
tenacidade compativeis com as de fibras naturais expressas na Tabela 6.2, visto que a

tenacidade desta espécie esta muito abaixo de 20 cN/tex.

Tabela 6.2. Valores de tenacidade, alongamento porcentual e médulo de Young para
espécies de reconhecida empregabilidade téxtil.

Tenacidade* Alongamento* Médulo de Young*

Material (cN/tex) (%) (N/tex)
Fibras Algodao** 26,5-433 3-7 53-6,2
Naturais Algodao mercerizado 30,0 7 -
Linho** 23,0 - 68,0 2,7-3,3 15,5
Canhamo 51,2 -60,0 1,8 19,4
Juta** 26,5-51,2 1,7-2,0 17,9
Abaca 53,0 - 66,2 2-3 17,0
Rami 48,6 3-7 16,2
Sisal 35,3 —44,1 2-3 12,4
Fibras Nailon 6.6 40,6 — 52,1 24 -40 1,1 -2,2
Sintéticas Poliéster 38,8 -44,1 14 - 25 1,6 —3,2
Polietileno 39,7-170,6 20-80 0,5-09
Polipropileno 35,3-61.8 15-30 1,1 -4,1
Vidro 53,0 — 64,5 3.4 15,6 — 19,0

*Valores adaptados de Kaswell (1963).
**De acordo com Reddy e Yang (2005), os modulos de Young do algodio, linho e juta sdo respectivamente
4,9, 17,9 e 17,2 N/tex (valores adaptados as unidades do presente estudo).

Porém nas caracteristicas de alongamento todos valores experimentais das fibras
deste estudo (Tabela 6.1), inclusive para a Sida rhombifolia L., mostraram-se ser

compativeis com os de fibras naturais de reconhecida empregabilidade téxtil (Tabela 6.2).
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Inclusive, dentre as fibras analisadas neste estudo, referentes aos seus valores de
alongamento de ruptura, ndo se pode afirmar que hajam diferengas estatisticamente

significativas entre esses valores, como observa-se na Figura 6.5.

Alwrngarmen e de Rap b a | v

Figura 6.5. Alongamento de ruptura (mm): 1 - Sida rhombifolia L.; 2 - Sida carpinifolia
L. f.; 3 - Sidastrum paniculatum (L.) Frixell, 4 — Sida cordifolia L.; 5 — Malvastrum
coromandelium (L.) Gurck; 6 - Wissadula subpeltata (Kuntze) R.E. Fries. As medidas
estdo representadas por média e desvio-padrao.

Para o médulo de Young, como € possivel verificar na Figura 6.6 que os valores
das médias sdo diferentes para cada fibra. Porém ao observar os valores de desvio padrio ¢
possivel concluir que, exceptuando-se o valor obtido para a Sida rhombifolia L., o qual ¢é
inferior aos demais, € possivel verificar que ndo se pode afirmar que hajam diferencas
estatisticamente significativas entre esses valores. Também em comparagdo com os dados
apresentados na Tabela 6.2, ¢ possivel comparar a rigidez de tais fibras com as de espécies

vegetais como linho, canhamo, juta, abaca e rami (também fibras liberianas de caule como

as do presente estudo) e sisal (fibra dura de folha).
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Figura 6.6. Modulo de Young (N/tex): 1 - Sida rhombifolia L., 2 - Sida carpinifolia L. {.;
3 - Sidastrum paniculatum (L.) Frixell, 4 — Sida cordifolia L., 5 — Malvastrum
coromandelium (L.) Gurck; 6 - Wissadula subpeltata (Kuntze) R.E. Fries. As medidas
estdo representadas por média e desvio-padrao.
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Desse modo, com os testes tenseis apresentados foi possivel verificar que, apesar de
os valores de tenacidade obtidos para as espécies em estudo estarem abaixo dos de
canhamo, rami e sisal e dos valores de fibras sintéticas, os resultados obtidos sugerem que
tais espécies poderiam ter empregabilidade téxtil similar as espécies de fibras naturais ja
em uso no mercado, com potencial para serem empregadas de maneira similar ao linho e a
juta, se levado em conta sua tenacidade e, verificando os valores de alongamento das
fibras, estes sdo comparaveis aos do algodao, linho, abac4, rami e sisal. Possuem modulos
de Young superiores ao do algoddo e semelhantes aos demais elencados na Tabela 6.2, o
que pode ser considerado como potencial para processos de fiagdo, tecelagem e producao

de compositos, assim como as espécies de reconhecida empregabilidade téxtil.

6.3. Determinacio do Teor de Regain e Umidade
Os resultados obtidos referentes ao Conteudo Percentual de Umidade (ou
“Umidade”) e a Recuperacdo Porcentual de Umidade (ou “Regain’) encontram-se na

Tabela 6.3 e Figura 6.7.

Tabela 6.3. Valores dos resultados de umidade ¢ regain (trés determinagdes por espécie).
Os valores estdo expressos em média e desvio-padrdo. Em parénteses se encontram os
valores dos coeficientes de variagao.

Umidade Regain

Espécie (%) (%)
Sida rhombifolia L. %%253 l?i‘(‘)f/i)’s
Sida carpinifolia L. £. 9(’27;2’)2 1285::]:/3),7
Sidastrum paniculatum (L.) Fryxell 15;2;3 1?17;5/?)’3
Sida cordifolia L. 12(;1:/3)’1 1(;’37;0;‘
Malvastrum coromandelianum (L.) Gurck 1?i92ﬂ0:/i),7 léi(;)::/;’a),S
Wissadula subpeltata (Kuntze) R. E. Fries 1(()i293;),9 1(5’;25

E possivel verificar na Tabela 6.3 que os valores de umidade (calculados sobre o
peso original) sdo um pouco menores do que os de regain (calculados sobre o peso seco).
Normalmente os valores de regain s@o mais comuns e mais empregados em transagdes
comerciais téxteis (como, por exemplo, compra e venda de fardos de algoddo cru) e em

literatura (SAVILLE, 2007; KASWELL, 1963) do que os de umidade.
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Figura 6.7. Regain (%): 1 - Sida rhombifolia L.; 2 - Sida carpinifolia L. f.; 3 - Sidastrum
paniculatum (L.) Frixell, 4 — Sida cordifolia L.; 5 — Malvastrum coromandelium (L.)
Gurck; 6 - Wissadula subpeltata (Kuntze) R.E. Fries. As medidas estdo representadas por
média e desvio-padrio.

Os valores de obtidos para as espécies estudadas sdo compativeis com outras fibras
celuldsicas de reconhecida empregabilidade téxtil. Todas elas possuem regain superior ao
algodao (8,5%) e muito semelhantes ao algoddo mercerizado (10,3%), linho (12%),
canhamo (de 8 a 12%) e juta (13,8%) (KASWELL, 1963).

Estes testes mostraram que as fibras apresentadas possuem afinidade por agua
(fibras hidrofilicas), o que indica que estas podem ser confortaveis quando utilizadas em
clima umido devido a sua boa absor¢do de umidade, além de indicar também uma provavel
afinidade tintorial, facilitando tingimentos e acabamentos quimicos.

A estrutura fisica de uma fibra descreve a quantidade de material cristalino
(ordenado) e amorfo (desordenado), sua orientagdo em relagdo ao eixo da fibra e o
tamanho dos cristais presentes em uma fibra. Todos os materiais celulésicos, como
algodao, rami e madeira, ttm o mesmo polimero e estruturas celulares unitarias, mas as
fibras tém propriedades muito diferentes. As diferencas sdo devidas as diferencas na
orientacdo das regides cristalinas ¢ amorfas em relagdo ao eixo da fibra, no tamanho e
perfeicdo das regides cristalinas, na relagdo de quantidades de materiais cristalinos e
amorfos, ¢ nas quantidades de materiais de tipos ndo-celulosicos. As fibras com maior
capacidade de recuperagdo (regain) devem essa caracteristica a menor cristalinidade e
tamanho dos cristais de celulose. Porém, apesar do linho e juta possuirem um grau de
cristalinidade relativamente alto, seu regain clevado ¢ devido a presenga de substincias
ndo-celuldsicas, especialmente hemicelulose e pectina, as quais sdo hidrofilicas (REDDY;
YANG, 2005).

Desse modo, ao verificar o elevado regain das fibras neste estudo, é possivel supor

que isto ocorra devido a presenca de uma maior quantidade de material amorfo em relagdo
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ao cristalino em sua estrutura e também pela presenca de substincias ndo-celuldsicas,
especialmente hemicelulose, a qual € hidrofilica conforme apontado por Reddy e Yang
(2005).

6.4. Microscopia das fibras

Conforme se apontou no item 2.10.5, o complemento da identificacdo das fibras
vegetais ¢ possivel mediante observacdo microscopica da sec¢do transversal de um
pequeno feixe de fibras. As fibras foram analisadas em sua visdo longitudinal (com
aumento de até 128 vezes) e transversal (com aumento de até 1.280 vezes) através de
microscopia optica e microscopia eletronica de varredura (MEV ou SEM) conforme

demonstram as Figuras 6.8 a 6.10.

(b)

(d)

Figura 6.8. Microscopias longitudinais das fibras (a) Sida rhombifolia L.; (b) Sida
carpinifolia L. f.; (¢) Sida cordifolia L.; (d) Sidastrum paniculatum (L.) Fryxell; e)
Malvastrum coromandelium (L.) Gurck; (f) Wissadula subpeltata (Kuntze) R. E. Fries. As
imagens foram obtidas com um aumento de 80x.
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6.4.1. Scanning Electron Microscopy (SEM)

Foram obtidas as seguintes visdes longitudinais das fibras a partir de microscopia

—

eletronica:

() E e ——

Figura 6.9. Microscopias longitudinais da fibras (a) e (b) Sida rhombifolia L., (¢) e (d)
Sida carpinifolia L. f., (e) e (f) Sida cordifolia L., As escalas indicadas dentro de cada
figura correspondem a: (a) 100 microns; (b) 20 microns; (¢) 100 microns; (d) 100 microns;
(e) 50 microns; (f) 20 microns. As imagens (b), (d) e (f) foram realizadas em Ultra-high
resolution Field Emission Gun Scanning Electron Microscopy (FEG-SEM), NOVA 200
Nano SEM (FEI Company, EUA) na UMINHO (CUNHA; RELVAS, 2011).

Conforme Figuras 6.9 e 6.10, nas microscopias eletronicas longitudinais das fibras
ndo foram identificadas significativas convolugdes das fibras em torno de si mesmas ou
padrdes predominantes como estrias e/ou ranhuras que permitisse classificar as fibras do
presente estudo baseados nestes padrdes longitudinais, caso que ocorre na classificagdo do
algodao, o qual apresenta convolugdes em sua vista longitudinal (Figura 6.11) (SAVILLE,

2007; KASWELL, 1963).
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(b)

(d)

Figure 6.10. Microscopias longitudinais da fibras (a) e (b) Sidastrum paniculatum (L.)
Fryxell, (c) e (d) Malvastrum coromandelianum (L.) Gurck, (e) e (f) Wissadula subpeltata
(Kuntze) R. E. Fries. As escalas indicadas dentro de cada figura correspondem a: (a), (c) e
(e) 50 microns; (b) 40 microns; (d) 10 microns e (f) 20 microns. As imagens (b), (d) e (f)
foram realizadas em Ultra-high resolution Field Emission Gun Scanning Electron
Microscopy (FEG-SEM), NOVA 200 Nano SEM (FEI Company, EUA) na UMINHO
(CUNHA; RELVAS, 2011).

Figura 6.11 Microscopia longitudinal das fibras de algoddo onde sdo visualizadas suas
convolugdes (COTTON FIBER GENOMICS PROJECT, 2012).

Nao foi constatada a presenca de microfibrilas soltas em qualquer das microscopias
realizadas para as fibras do presente estudo (Figura 6.9 e Figura 6.10). Através da

microscopia eletronica no sentido longitudinal, também foi possivel confirmar a
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porosidade do material, o que era esperado por tratarem-se de fibras celuldsicas. Esta
caracteristica pode indicar facilidade de tingimento.

A presenga de ranhuras em todas as fibras pode ser indicativo de coesividade
dessas fibras em um eventual processo de tor¢ao e fiagdo conjunta. A titulo de ilustragdo,
apesar de ser uma fibra animal, a 13 ovina possui alta coesividade na fiagcdo e feltragem

pela presenga em sua fibra de uma estrutura longitudinal com escamas (KASWELL, 1963).

6.4.2. Microscopia optica transversal

A microscopia Optica das fibras foi realizada nas fibras in natura, conforme
verifica-se na Figura 6.12, ¢ também utilizando solu¢do de iodo, conforme Figura 6.13,
esta Gltima com a finalidade de promover uma melhor visualizagdo da parte transversal das
fibras.

(d) (e) ®

Figura 6.12. Microscopia transversal das fibras (a) Sida rhombifolia L. (aumento de
640x), (b) Sida carpinifolia L. f. (aumento de 1280x), (c) Sida cordifolia L. (aumento de
1280x),; (d) Sidastrum paniculatum (L.) Fryxell (aumento de 640x), (e) Malvastrum
coromandelium (L.) Gurck (aumento de 1280x); (f) Wissadula subpeltata (Kuntze) R. E.
Fries (aumento de 1280x). As escalas indicadas dentro de cada figura correspondem a 50
microns.
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(a) 1 SIDA RHOMBIFOLIA 50 micron

(g

(k)

Figura 6.13. Vista transversal realizada com solugdo de iodo. (a) e (b) Sida rhombifolia L.;
(c) e (d) Sida carpinifolia L. £.; (e) e (f) Sida cordifolia L.; (g) e (h) Sidastrum paniculatum
(L.) Fryxell; (i) e (j) Malvastrum coromandelianum (L.) Gurck; (k) Wissadula subpeltata
(Kuntze) R. E. Fries. As escalas indicadas dentro de cada figura correspondem a (a), (d),
(D), (g), (h), (i) e (k): 50 microns e (b), (c), (¢), € (j): 150 microns.
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Conforme visualizado nos ensaios de microscopia Optica tranversal com e sem
emprego de solucdo de iodo (Figura 6.12 ¢ Figura 6.13), ¢ possivel verificar um padréo
celular para todas as fibras do presente estudo, padrdo este que ¢ semelhante as fibras
celulodsicas de reconhecida empregabilidade téxtil.

As microscopias Opticas transversais das fibras mostram que todas essas sdo
multicelulares (Figuras 6.12 e 6.13). Isto ja ¢ esperado em consideracdo da natureza dessas
fibras (SATYANARAYAN et al, 1986). Deste modo, no presente estudo, de acordo com a
estrutura de suas células, foi identificado um padrdo celular de paredes grossas ¢ lumens

bem definidos, semelhantes aos da juta, sisal, abaca e kenaf, conforme Figura 6.14 e

= PAD)-
\O/2I0
NI A

NARED)
(c)
Figura 6.14. Microscopia transversal de: (a) juta; (b) sisal; (c) abaca; (d) kenaf, todas com
aumento de 500 vezes (MALUF; KOLBE, 2003).

O exame das segOes transversais por microscopia Optica também se presta a
avaliagdo da integridade da estrutura celular das fibras ¢ da adequagdo do tempo de
maceragdo para a extragdo destas. Em caso de ultra-maceragdo, sdo visiveis os danos as
estruturas celulares, tais como deformacdo do formato celular ou formacdo de grandes
orificios oriundos do dano a essas estruturas (GANAN et al, 2004). No presente estudo, as
microscopias Opticas da secdo transversal, correspondentes as espécies analisadas,
mostram plena integridade de suas estruturas celulares. Isso significa que os tempos do
processo de maceracdo foram adequados as extragdes das fibras e que ndo ocorreu ultra-
maceracdo que provocasse dano as estruturas celulares.

Conforme os dados expressos na Tabela 6.4, os valores obtidos de didmetros
celulares para espécies neste estudo (com médias variando entre 12 a 18 pm) sdo
compativeis com os valores de espécies de reconhecida empregabilidade téxtil. De acordo
com Reddy e Yang (2005), as faixas de dimensdes unitarias celulares correspondem a

12,0-25,0 um para o algodao, 5,0-76,0 um para o linho e 15,0-25,0 um para a juta.
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Tabela 6.4. Padroes de microscopia transversal de acordo com semelhanga com
microscopias de espécies de empregabilidade téxtil e valores de didmetro celular
representados pelas respectivas médias e desvios-padrao.

Espécie Semelhanca de padrio Diametro
de microscopia celular
(um)
Sida rhombifolia L. Juta, sisal, abaca, kenaf 1342
Sida carpinifolia L. f. Juta, sisal, abaca, kenaf 18+3
Sida cordifolia L. Juta, sisal, abaca, kenaf 14+2
Sidastrum paniculatum (L.) Fryxell Juta, sisal, abaca, kenaf 16+1
Malvastrum coromandelianum (L.) Gurck  Juta, sisal, abaca, kenaf 14+1

Wissadula subpeltata (Kuntze) R. E. Fries  Juta, sisal, abaca, kenaf 12+1

6.4.3 Microscopia de luz polarizada

Através do microscopio de luz polarizada foram obtidas as seguintes imagens:

3 Scdastrum panculatum NS 5 Malvastrum coromand LR mikron |

(d)
Figura 6.15. Microscopias de luz polarizada: (a) Sida rhombifolia L., (b) Sida carpinifolia
L. f.; (c) Sida cordifolia L.; (d) Sidastrum paniculatum (L.) Fryxell; (e) Malvastrum
coromandelianum (L.) Gurck, (f) Wissadula subpeltata (Kuntze) R. E. Fries. As escalas
estdo indicadas na parte inferior das imagens — (a) a (¢): 50 microns; (f): 150 microns.

Através da microscopia de luz polarizada, podem-se detectar diferencas na
velocidade da luz ao passar no interior dos materiais (ALDABA et al, 2006). No caso das
fibras téxteis, estas imagens auxiliam a detectar diferencas de cristalinidade entre as fibras,
uma vez que a cor de interferéncia apresentada por um material corresponde a diferenca de
percurso ou atraso (A) entre os raios rapido e lento que deixam o mesmo (NARDY, 2007).
Este ensaio pode ser interpretado também quantitativamente, através da analise da
birrefringéncia Optica, onde sdo determinadas as velocidades dos raios incidentes em todos

os cristais presentes na fibra (DAVIDSON, 2009). Entretanto, a metodologia utilizada nio



99

permitiu tal analise. Nas imagens obtidas para as fibras do presente estudo, analisaram-se as
caracteristicas morfoldgicas das fibras sob a luz polarizada de maneira qualitativa.

Através destas andlises (Figura 6.15), verificaram-se semelhangas com as fibras de
kenaf, cdnhamo e linho, conforme Figura 6.16, sobretudo com a fibra de linho, a qual
apresenta padrdoes e até mesmo ranhuras semelhantes as encontradas nas seis fibras
estudadas. Ao observar estas imagens pode-se supor que o cdnhamo tenha uma maior

cristalinidade, ao passo que o kenaf apresenta uma menor cristalinidade dentre as fibras

mencionadas da Figura 6.16.

Figura 6.16. Imagens de fibras de (a) kenaf (DAVIDSON, 2003); (b) canhamo
(DAVIDSON, 2006) e (c) linho (ALPINE MEADOWS GUILD, 2014), obtidas por
microscopia de luz polarizada com aumento de 400x.

Com relagdo a fibra de algoddo, através da microscopia de luz polarizada foi
possivel confirmar o que foi visualizado nas microscopias longitudinais, dptica e eletrdnica
(itens 6.4 e 6.4.1), as quais mostraram que as fibras do presente estudo ndo apresentaram
convolugdes e padrdes longitudinais comparaveis com a fibra de algoddo. No entanto, cabe
frisar que a fibra de algoddo ¢ unicelular (SAVILLE, 2007; KASWELL, 1963), ao passo
que as fibras do presente estudo sdo multicelulares. Na Figura 6.17 ¢ possivel visualizar a

microscopia de luz polarizada para a fibra de algodao.

Cotton 50 micron

(b)

Figure 6.17. Imagens de fibras de algoddo obtidas por microscopia de luz polarizada
(MICROLAB GALLERY, 2013). As escalas indicadas nas imagens correspondem a (a):20
microns ¢ (b) 50 microns.
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6.5 Fourier transform infirared spectroscopy (FTIR)

Os ensaios de FTIR

visualizados com maior precisdo no Anexo VII.

apresentaram graficos como resultados, os quais podem ser

Para facilitar a comparagdo com a

literatura, bem como a interpretagdo dos dados, apresenta-se a Figura 6.18, a qual mostra

todas as curvas obtidas reunidas.
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Figura 6.18. Ensaios de FTIR realizados para: Sida rhombifolia L.; Sida carpinifolia L. f.;
Sida cordifolia L.; Sidastrum paniculatum (L.) Fryxell; Malvastrum coromandelianum (L.)
Gurck; Wissadula subpeltata (Kuntze) R. E. Fries. As legendas explicativas para cada
curva estdo no interior da figura.
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Figura 6.19 FTIR de celulose microcristalina produzida a partir de diferentes fontes:

Avicel® (Merck, Darmstadt,
(ROJAS et al, 2011).

Alemanha), bagaco, sabugo de milho, casca de arroz e algodao
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Ao analisar as Figuras 6.18 ¢ 6.19 entre si pode-se verificar grande semelhanca em
duas areas, perto dos 3000 cm™ e préximo aos 3500 cm™, o que indica presenga de CH e
OH respectivamente (SARKAR; DIPA RAY, 2000). Estas sdo as maiores bandas
verificadas nos graficos, o que ja era esperado, visto que todos os materiais analisados tém
origem vegetal. Ainda é possivel comparar as bandas, sobretudo as obtidas em torno dos
1000 cm™', com os espectros obtidos para as fibras do presente estudo.

De acordo com Houck (2009), as bandas de absor¢do (em cm’™) caracteristicas para
as fibras de algodao sdo: 3450-3250; 2900; 1630; 1430; 1370; 1100-970; 550. Para todas as
fibras estudadas, verifica-se que os picos sdo nas mesmas regides €, em comparagdo com a
fibra de algodao ¢ possivel confirmar as semelhangas entre elas, pois todas as regides dos
picos descritos pelo autor podem ser encontrados nos graficos obtidos para as fibras
analisadas. Na Tabela 6.5 encontram-se as principais bandas de FTIR encontradas em

plantas.

Tabela 6.5. Algumas das principais bandas de infravermelho médio encontradas em plantas
(STUART, 2004).

Tipo Numero de onda (cm'l)

o -p-glucose 915, 840
B-p-glucose 915, 900
B-p-frutose 873, 869
B-p-celulose 916, 908

Celulose 1170-1150, 1050, 1030

Lignina 1590, 1510

Hemicelulose 1732, 1240
Pectina 1680-1600, 1260, 955

Na Figura 6.20 apresenta-se o grafico de FTIR para Sida rhombifolia L., com as
indicacdes das possiveis bandas, onde pode-se verificar os grupos hidroxila, bem como as
bandas que representam a celulose, hemicelulose e lignina, de acordo com dados da

Tabela 6.5.
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Figura 6.20. Grafico FTIR obtido para Sida rhombifolia L., com as indicagdes dos
principais picos. O primeiro pico, proximo aos 3500cm™ representa os grupos hidroxila, o
segundo, terceiro e quarto pico indicados representam lignina, hemicelulose e celulose
respectivamente.

Proximo de 1750 cm™ ha uma area que indica presenca de grupo carbonila (C = O).
A deformagio angular entre 3339 e 3564cm™ indica presenca de grupos hidroxila, os quais,
na cadeia de celulose, sdo capazes de interagir uns com os outros formando ligagdes
hidrogénio de dois tipos: intramoleculares (entre os grupos hidroxila da mesma cadeia), que
sdo responsaveis pela rigidez das cadeias, e intermoleculares (entre os grupos hidroxila de
cadeias adjacentes), responsaveis pela formacdo da estrutura supramolecular (MORGADO,
2009).

Assim, com base nos ensaios realizados e em comparacdo com a literatura, é

possivel confirmar a presenga de celulose, hemicelulose e lignina.
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6.6. Digital Scanning Calorimetry (DSC)

Os primeiros ensaios foram realizados em equipamento Diferencial Scanning
Calorimeter DSC 7 (Perkin Elmer, EUA), com fibras em condi¢do ambiente e retiradas de
estufa a vacuo, temperatura de 40 a 300°C e velocidade de aquecimento de 20°C/min,

como os apresentados na Figura 6.21 ¢ Anexo 1V.

Figura 6.21. Ensaio realizado para Sida carpinifolia L. f. (condicdo ambiente) em
Diferencial Scanning Calorimeter DSC7 (Perkin Elmer, EUA), 40-300°C, 20°C/min.

i BTl 4 25

Figura 6.22. Ensaio realizado para Sida carpinifolia L. f. (condi¢do ambiente) em
Diferencial Scanning Calorimeter Mettler Star SW 8.10 (Mettler Toledo, EUA), 0-450°C,
10°C/min.

Estes primeiros ensaios (Anexo IV) foram realizados com as amostras em
temperatura ambiente ¢ com as amostras retiradas de estufa a vacuo. Através dos

resultados desses primeiros ensaios, ja se pode verificar o quanto a umidade pode interferir
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nas analises. No entanto, por limitacdo operacional, a temperatura maxima somente atingia
300°C, sendo esta insuficiente para a analise da totalidade de constituintes das fibras
estudadas.

Posteriormente, novos ensaios de DSC foram realizados em equipamento Mettler
Star SW 8.10 (Mettler Toledo, EUA), com temperatura de ensaio de 0 a 450°C e com
velocidade de aquecimento de 10°C/min, como os apresentados nos graficos da Figura
6.22 ¢ Anexo V.

Cumpre notar que o primeiro pico apresentado na Figura 6.21 corresponde ao
primeiro pico da Figura 6.22, os quais estdo invertidos um em relagdo ao outro. Existem
duas convengdes diferentes: reagdes exotérmicas na amostra mostrados com um pico
positivo ou negativo, dependendo do tipo de tecnologia utilizada na experiéncia. Deste
modo, as convengdes sdo diferentes para o equipamento DSC7 (Perkin Elmer, EUA) em
relacdo ao equipamento Mettler Star SW 8.10 (Mettler Toledo, EUA). Assim, na Figura
6.21 os picos endotérmicos sdo os que estdo em ascensdo, enquanto que na Figura 6.22 os
mesmos picos estdo no sentido inverso, porém os resultados apresentados sdo os mesmos e
poderiam ser interpretados da mesma maneira se ambos 0s equipamentos atingissem a
mesma temperatura.

Os graficos obtidos através do equipamento Mettler Star SW 8.10 (Mettler Toledo,
EUA) foram os escolhidos para analise neste estudo por motivo de alcangarem temperatura
de até 450°C. Segundo Vrinceanu et al. (2013) as fibras lignoceluldsicas degradam em
varios passos, a celulose degrada entre 310°C - 360°C, enquanto que a hemicelulose se
degrada entre 240°C - 310 °C, ¢ a lignina tem demonstrado que se degrada em amplas
temperaturas, entre 200°C - 550°C. Os ensaios de DSC realizados primeiramente em
equiapamento DSC7 (Perkin-Elmer, EUA) atingiam apenas a temperatura maxima de
300°C, o que impediria analisar a degradagdo de boa parte dos componentes da amostra.

As informacgdes reportadas por Vrinceanu et al. (2013) sustentam a indicagdo de
Chand e Fahim (2008) de que em 295°C ha um pico que corresponde a perda de massa e
decomposicdo de hemicelulose e que o segundo pico, em 380°C ¢ atribuido a
decomposigao da a-celulose.

Ainda de acordo com Chand e Fahim (2008), a degradacdo da lignina ocorre entre
as temperaturas 60°C e 200°C. Entretanto, de acordo com Pandey, Day e Mathew (1993),
esta degradagdo so ocorre nas temperaturas entre 350°C e 450°C, sendo estes valores mais
condicentes com o esperado, ou seja, que a lignina se degrade a temperatura superior a da

celulose.
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Ao observar os picos nos termogramas (Anexos IV e V), verifica-se que em todos
eles ha presenca de pico endotérmico entre 50°C e 100°C, os quais podem ser atribuidos a
vaporizagdo de agua residual (MORGADO, 2009). Isto ¢, devido a absorc¢do de calor pela
amostra a medida que sofre a transi¢do de fase endotérmica de sélido para liquido. Do
mesmo modo, & medida em que a amostra passa por processos exotérmicos (tal como por
exemplo a cristalizagdo), menos calor é necessario para aumentar a temperatura da
amostra. Ao observar a diferenca de fluxo de calor entre a amostra e referéncia, o DSC
mede a quantidade de calor absorvida ou liberada durante tais transi¢des. O principio
fundamental desta técnica é que, quando a amostra sofre uma transformacao fisica tais
como as transi¢oes de fase, mais (ou menos) calor tera de fluir para ela do que para a
amostra de referéncia para manter a mesma temperatura (FLEMING, 2013).

Ainda referente aos picos nos termogramas obtidos no equipamento Mettler Star
SW 8.10 (Mettler Toledo, EUA) (Anexo V), foi possivel observar que para todas as fibras
aqui estudadas, ocorreu um pico endotérmico aproximadamente entre 300 a 400°C,
podendo ser atribuido a degradagdo dos constituintes das fibras, em conformidade com as

observacdes de Vrinceanu et al. (2013) e Chand e Fahim (2008).

6.7. Thermogravimetric Analysis (TGA) e método Klason modificado

Os ensaios de TGA foram realizados em equipamento TGA Q500 (TA Instruments,
EUA), com as fibras inicialmente em condi¢cdo ambiente, com nitrogénio, temperatura de
ensaio de 30°C a 800°C e com 30°C/min de velocidade de aquecimento. Foram obtidos
graficos com as curvas de perda de massa versus temperatura, bem como as curvas das suas
correspondentes devivadas (Derivative Thermogravimetry - DTG) conforme Figura 5.9
(Materiais e Métodos) ¢ Anexo VI.

Para fins comparativos, os ensaios de TGA foram realizados também com fibras de
Cannabis sativa L.. Apesar dessa espécie vegetal ter seu cultivo proibido no Brasil desde a
década de 1970, trata-se de uma fibra celuldsica bastante resistente, amplamente empregada
para fins téxteis e de producdo de compositos em varios paises, sendo que na Europa ¢
utilizada em pesquisas para fins agricolas e industriais (UNODC, 2009).

Conforme metodologia desenvolvida por Bouchard, Léger ¢ Chornet (1986) para
materiais lignocelulésicos, os eventos (picos caracterizados por pontos de inflexdo) nas
curvas DTG podem ser associados a processos que ocorrem aos distintos constituintes do
material analisado. Deste modo, em muitos casos pode se estimar, pela comparagdo das

curvas de DTG e TGA, a composi¢ao aproximada do material lignoceluldsico analisado.
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Nas curvas DTG correspondentes as fibras estudadas, quatro eventos podem ser
observados (Anexo VI e¢ Tabela 6.4). O primeiro evento ocorre entre a temperatura
ambiente e 100°C, sendo que esse processo pode ser atribuido a evaporagdo da agua
absorvida. O segundo evento pode ser observado entre essa temperatura e aproximadamente
295°C, causado pelo processo de degradagio de hemicelulose. O terceiro, até
aproximadamente 365°C, causado pela degradagdio de celulose. O quarto, até
aproximadamente até 420°C, correspondente a degradagio de lignina.

Observa-se ainda que nos picos nos termogramas obtidos no equipamento DSC
Mettler Star SW 8.10 (Mettler Toledo, EUA) (Anexo V), foi possivel observar que para
todas as fibras aqui estudadas, ocorreu um pico endotérmico aproximadamente entre 300 a
400°C, podendo ser atribuido a degradagdo dos constituintes das fibras (notadamente as que
demandaram maior absor¢do de calor por estarem em propor¢do majoritaria e/ou por
apresentarem maiores valores de entalpia associados aos seus processos de degradagdo, o
que poderia corresponder principalmente a celulose e lignina), em conformidade com as
observagdes de Vrinceanu et al. (2013) e Chand e Fahim (2008).

Assim, através das andlises conjuntas das curvas de TGA e DTG (Anexo VI), foi

possivel obter os resultados apresentados na Tabela 6.6.

Tabela 6.6. Resultados das analises de TGA+DTG / DSC e pelo método de extragdo de
lignina Klason modificado.
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Sida rhombifolia

L. 5,130 100 14,32 284,82 55,66 365,72 69,98 20,65 425,04 | 3,56
Sida

carpinifolia L. f. 4,004 100 15,29 295,64 60,46 363,74 75,75 10,95 421,00 | 1,30

Sida cordifolia L. | 4306 100 9,902 306,07 60,63 364,01 70,53 20,44 420,50 | 2,75
Sidastrum

P“"f?’“f“ﬁf@-) 3,744 100 14,55 29524 5948 365,02 74,03 15,71 421,00 | 3,05
ryxe

Malvastrum

coromandealianum 3,460 100 11,64 337,24 57,43 365,85 69,07 26,63 421,00 5,85
(L.) Gurck

Wissadula

S“bpgaE’mF(r';LS‘mZ@ 4357 100 11,57 287,18 56,12 360,45 67,69 16,04 420,00 | 6,11

Cannabis sativa L. 4814 100 n.d. n.d. 65,66 361,82 65,66 17,21 420,84 5,35




107

Através dos resultados mostrados na Tabela 6.6 ¢ possivel verificar que os valores
obtidos sdo muito semelhantes para as fibras entre si e também em comparacdo com o
canhamo testado sob as mesmas condigdes.

Na presente pesquisa, ao comparar com as fibras de reconhecida empregabilidade
téxtil, tem-se que as fibras de sisal, coco, algodao e juta apresentam alguns valores
semelhantes aos das fibras estudadas, como o sisal e a juta que apresentam valores de
hemicelulose de 10,1% e 13,6% respectivamente (LEAO, 2008). Esses valores sdo muito
proximos daqueles das fibras do presente estudo, sobretudo a Sida cordifolia L. (14,32%),
Sidastrum paniculatum (L.) Fryxell (14,55%), Malvastrum coromandelianum (L.) Gurck
(11,64%) e Wissadula subpeltata (Kuntze) R. E. Fries (11,57%).

De acordo com Ledo (2008), o algoddo apresenta alto teor de celulose (90%); 5,7%
de hemicelulose e 0,2-1,0% de lignina. Deste modo, todas as fibras analisadas no presente
estudo apresentaram teor de hemicelulose superior ao do algoddo. Isso pode ser explicado
pelo proprio alto teor de celulose em algoddo e, apesar dessa fibra de semente também
pertencer a Malvaceae, os teores de hemicelulose normalmente sdo mais altos em fibras
provenientes do caule (RIBEIRO; ANDRADE FILHO, 1987).

Com relagdo ao método realizado a partir do método Klason modificado para
determinagdo de lignina, verifica-se que os valores obtidos (Tabela 6.6) sio muito
diferentes dos valores obtidos a partir das analises conjuntas das curvas de TGA e DTG,
bem como das referéncias bibliograficas ja citadas para as fibras celuldsicas de reconhecida
empregabilidade. Este resultado pode ser devido ao fato de ter sido utilizado acido sulfurico
concentrado, conforme descrito por Cardoso (2008), e assim ter degradado as fibras mais do
que o necessario para avaliar o teor de lignina. Os valores determinados no presente estudo
se aproximam mais daqueles encontrados para teor de cinzas das fibras téxteis de
reconhecida empregabilidade (LEAO, 2008). Outra possibilidade diz respeito a erro no
procedimento experimental, notadamente na escolha do material filtrante, o qual poderia ter
deixado passar parte do material sélido a ser pesado (método gravimétrico), o qual, por sua
vez, seria correspondente ao teor de lignina presente na amostra. Por fim, também se pode
cogitar de que o teor de lignina determinado aqui por este método seja somente relativo ao
de um tipo molecular especifico de lignina, ndo havendo se degradado assim todos os tipos

moleculares de lignina que eventualmente estivessem presentes na fibra.
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6.8. Densidade

Os valores de densidade obtidos encontram-se na Tabela 6.7.

Tabela 6.7. Densidade das fibras do presente estudo.

Fibra Densidade (g/cm’)
Sida rhombifolia L. 1,76
Sida carpinifolia L. f. 1,56
Sida cordifolia L. 1,54
Sidastrum paniculatum (L.) Fryxell 1,48
Malvastrum coromandelianum (L.) Gurck 1,22
Wissadula subpeltata (Kuntze) R. E. Fries 1,26

As fibras do presente estudo apresentaram valores de densidade semelhantes a

algodao, linho, juta e canhamo, conforme valores da Tabela 6.8.

Tabela 6.8. Densidade de fibras de reconhecida empregabilidade téxtil (adaptado de
BARUQUE-RAMOS, 2006; KASWELL, 1963).

Fibra Densidade (g/cm3)
Algodao 1,54 -1,56
Linho 1,59
Juta 1,48
Canhamo 1,48

As fibras originadas de Sida carpinifolia L., Sida cordifolia L. e Sidastrum
paniculatum (L.) Fryxell apresentaram valores de densidade semelhantes aos valores
apresentados na Tabela 6.6. A fibra de Sida rhombifolia L. apresentou densidade superior
a todas as outras fibras aqui mencionadas (1,76 g/cm’); ao passo que as de Malvastrum
coromandelianum (L.) Gurck e Wissadula subpeltata (Kuntze) R. E. Fries apresentaram os
menores valores de densidade (respectivamente 1,22 e 1,26 g/cm”).

E importante notar que, mesmo com todo o cuidado na realizagio dos
procedimentos laboratoriais, tais variagdes podem ser devidas parcialmente a limitagdo da
metodologia empregada (na qual se emprega agua liquida como fluido de preenchimento
do picnémetro). Talvez com emprego de equipamentos mais sofisticados, como por
exemplo, picndmetro a gas, os valores seriam estimados com maior precisdo e, assim,
poderiam-se explicar melhor as eventuais variacdes encontradas entre os valores de
densidade das fibras.

O nivel de organizacdo das microfibrilas afeta fortemente as propriedades fisicas e

quimicas das fibras. Desta forma, quanto maior a cristalinidade, maior sera a densidade,
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rigidez e resisténcia a tracdo das fibras, contudo menor a reatividade e a capacidade de
absorcdo de solventes (PERFETO, 2012).

Segundo Pickering (2008), todas as fibras naturais possuem, em geral, uma
densidade da parede celular de cerca de 1,5 g/cm’, sendo que esse mesmo autor afirma que
as fibras provenientes do caule sdo normalmente as mais fortes.

Dessa forma, verifica-se que as caracteristicas mostradas na Tabela 6.7 estdo em
concordancia com as informagdes obtidas através de Pickering (2008), bem como vao ao
encontro dos valores de densidade obtidos para as fibras apresentadas, sobretudo para os
valores de densidade de Sida carpinifolia L., Sida cordifolia L. e Sidastrum paniculatum
(L.) Fryxell.

De acordo com Huda et al (2008), uma das caracteristicas pela qual as fibras
naturais tem despertado o interesse para aplicacdo como refor¢os em compositos € a baixa
densidade, além de outras caracteristicas como resisténcia ao impacto, rigidez,
amortecimento de som e textura, juntamente com caracteristicas eco-friendly.

As fibras do presente estudo apresentaram caracteristicas, em termos de densidade
(Tabelas 6.7 ¢ 6.8) e também resisténcia (Tabelas 6.1 ¢ 6.2) , semelhantes as fibras de
usual empregabilidade, o que pode ser um indicativo de que tais fibras poderiam ser

também estudadas quanto ao seu emprego como reforgos em compositos.

6.9. Grau de Polimerizacao médio viscosimétrico das fibras
Para as fibras do presente estudo, os valores do grau de polimerizagdo (GP) e massa

molecular médio da celulose sao apresentados na Tabela 6.9.

Tabela 6.9. Grau de polimerizacdo médio (GP) e massa molecular média da celulose (MM)
das fibras estudadas.

Fibra GP MM
Sida rhombifolia L. 930 150660
Sida carpinifolia L. {. 1490 241380
Sida cordifolia L. 820 132840

Sidastrum paniculatum (L.) Fryxell 1560 252720
Malvastrum coromandelianum (L.) Gurck 1200 194400
Wissadula subpeltata (Kuntze) R. E. Fries 1300 210600

O grau de polimerizagdo (GP) se refere ao nimero de vezes que a estrutura anelar ¢
repetida e esta estrutura ¢ a que define o polimero. Portanto, quanto maior o GP, maior o

peso molecular e consequentemente maior a viscosidade (SONESSO, 2011). O grau de
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polimerizacdo pode indicar possiveis usos das fibras celulosicas, pois indicam também
variabilidade em propriedades fisicas e mecanicas. Na Tabela 6.10 é possivel verificar o

grau de polimerizagdo médio da celulose em materiais fibrosos.

Tabela 6.10. Grau de polimerizagdo médio da celulose em materiais fibrosos (KLOCK et
al, 2005).

Tipo de celulose Grau de Polimerizacio (GP)
Celulose nativa 3500 - 12000
Linter de algodao 1000 — 3000
Polpas de madeiras comerciais 600 — 1500
Celulose regenerada 200 - 600

A partir das Tabelas 6.9 ¢ 6.10, pode-se verificar que as fibras do presente estudo
apresentaram valores de grau de polimerizagdo dentro da faixa de valores do linter de
algodao e polpas de madeiras comerciais. A avaliacdo do grau de polimerizacdo médio das
fibras tem significativa importancia para a caracterizacdo deste tipo de material, pois indica
a dimensdo da cadeia de celulose. A fibra de celulose consiste em uma combinacdo de
macromoléculas de varios tamanhos, dessa forma o grau de polimerizagdo da celulose
corresponde a um valor médio, e a massa molar média da celulose influi nas propriedades
fisico-quimicas da fibra (MORGADO, 2009).

De acordo a Professora Diana Cayuela Marin (informagio pessoal em 2013°),
considerando o baixo grau de polimerizagdo encontrado para todas as fibras estudadas, ¢
questionavel o seu emprego para fins téxteis convencionais (malharia, tecelagem, etc). No
entanto, isso ndo exclui a possibilidade do emprego destas fibras para outros fins, como por
exemplo, producdo de papel e outros tipos de téxteis, notadamente té€xteis técnicos, como
por exemplo refor¢os (para construgdo civil ou na industria automobilistica) e/ou producdo
de compositos. Ainda de acordo com a Professora Diana (2013), quanto maior o GP, maior
a resisténcia das fibras. Entretanto, ao relacionar os resultados de resisténcia (tenacidade)
da Tabela 6.1 com a Tabela 6.9, de valores de grau de polimerizacéo, encontrou-se que,
apesar de haver uma tendéncia geral corroborando a hipotese da professora, também existe
uma incongruéncia nos dados para embasar essa teoria ao se constatar que a fibra de maior
tenacidade (resisténcia), Sida cordifolia L., foi a que apresentou o menor grau de
polimerizacdo, ainda que se possa considerar que os valores de GP apresentados na Tabela

6.9 nio difiram tanto entre si, ja que se estdo dentro da mesma ordem de grandeza (~10°).

? Cayuela Marin, C. Grau de polimerizagio de fibras téxteis vegetais. Informagio pessoal obtida em 27
jun. 2013.
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6.10. Combustao
Este ensaio analisa qualitativamente o tipo de combustio (queima, fusdo ou retraimento da
fibra), tipo da chama (cor e intensidade), cinza (cor) e odor. Com relagdo ao odor, uma

comparagdo com fibras téxteis é fornecida nas Tabelas 6.11 ¢ 6. 12.

Tabela 6.11.Caracteristicas dos odores de combustdo (MALUF; KOLBE, 2003).

Odor Fibras

Papel queimado Celulosicas naturais e regeneradas
Pelo queimado Proteicas

De vinagre Acetato e triacetato

De parafina Polietileno e polipropileno
De salsa verde Poliamidas

De leite queimado Poliéster

De peixe podre Acrilica

Tabela 6.12. Teste qualitativo da combustdo com avaliagdo do tipo de combustio (queima
ou derretimento), cor e intensidade da chama, cor da cinza e odor.

Espécie Tipo de Cor da Intensidade da Cor da Odor
Combustio Chama Chama Cinza
Sida rhombifolia L. queima laranja fraca cinza madeira
claro queimada
Sida carpinifolia L. f. queima laranja média cinza madeira
claro queimada
Sida cordifolia L. queima laranja intensa cinza madeira
médio queimada
Sidastrum paniculatum (L.) queima laranja intensa cinza papel
Fryxell claro queimado
Malvastrum queima laranja intensa cinza papel
coromandelianum (L.) claro queimado
Gurck
Wissadula subpeltata queima laranja média cinza papel
(Kuntze) R.E.Fries claro queimado

Como observado na Tabela 6.12, ndo foram obtidas informacdes relevantes através
deste teste. Nao se observou qualquer caracteristica particular destas fibras que permitisse
uma identificacdo com relagdo a quaisquer outras. Todas as caracteristicas observadas sdo
comuns a todas as fibras celuldsicas. O teste do odor ¢ ainda muito empregado no setor
téxtil para identificacdo de fibras. Novas tecnologias como a do nariz eletronico poderiam
ser utilizadas para tal finalidade, a exemplo do que ocorre no setor de alimentos (GOMEZ
et al, 2008; ZHANG; WANG; YE, 2008). Apesar disso, ndo se tem conhecimento de

publicagdes relatando o emprego de tal tecnologia no setor téxtil.
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6.11. Determinacio do pH do extrato aquoso

O valor do pH do extrato aquoso de téxteis ¢ um indice importante, devido as
exigéncias quanto a alcalinidade e acidez desse material. Considerando as operacdes de
beneficiamento téxtil (tais como purga, mercerizagdo, tingimento, acabamento, etc), o pH
deve estar de acordo com o requerido para o processo em questao (SALEM; DE MARCHI;
MENEZES, 2005). No caso de compositos, tem importancia como fator determinante na
liga das fibras na matriz polimérica (RIBEIRO; ANDRADE FILHO, 1987; ARAUJO;
CASTRO, 1984). Outro aspecto importante, estudado por Aggarwal e Singh (1990), ¢ o
retardamento da pega do cimento, pela presenca de substincias de carater acido, liberadas
pela fibra vegetal em solucdo aquosa. Os resultados obtidos de pH do extrato aquoso para o

presente estudo sdo apresentados na Tabela 6.13 e Figura 6.23.

Tabela 6.13. Valores dos resultados dos ensaios de pH do extrato aquoso.

Variacao Variacdo Variacdo Variacio  Variacgao

pH do
Espécie extrato de massa de massa demassa de massa de massa
2QU0SO Solvente H,S0,4 H,S0,4 NaOH NaOH
q (%) 0,0IN(%) 0,IN (%) 1N (%) 7,5 N (%)
Sida rhombifolia L. 6,44 -2,0 45,2 0,0 33,3 0,0
Sida carpinifolia L. f. 6,17* 0,9 6,7 3,1 -15,1 -18,5
Sida cordifolia L. 6,39 0,0 40,6 3,1 -6,5 -10,5
Sidastrum paniculatum (L.) B
6,75 -0,6 239 7,5 -14,0 -10,8
Fryxell
Malvastrum B
coromandelianum (L.) Gurck 6,38 0,0 -1.4 2,7 2,5 22,6
Wissadula subpeltata 6,45 1,7 18 42 75 27

(Kuntze) R. E. Fries

A Acidificagdo (rosa); ® ligeira alcalinizagio (azul); ~ nio alterou significativamente o pH da solugo salina.

pM do extrato agquese

fapécie
Figura 6.23. Valores do pH do extrato aquoso para as espécies do presente estudo: 1- Sida
rhombifolia L . 2 - Sida carpinifolia L. f. 3 - Sidastrum paniculatum (L.) Fryxell. 4 — Sida
cordifolia L.. 5 — Malvastrum coromandelium (L.) Gurck. 6 - Wissadula subpeltata

(Kuntze) R. E. Fries. A linha azul indica o pH da solucdo salina antes do inicio do ensaio e
a vermelha ap6s o processo de fervura, ao final do ensaio.

Observa-se na Tabela 6.13 e Figura 6.23 que somente uma espécie (Sidastrum

paniculatum (L.) Fryxell) apresentou pH de extrato aquoso ligeiramente mais basico que o
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da solugdo salina original. Também outra espécie, Sida carpinifolia L. f., apresentou pH de
extrato aquoso ligeiramente mais acido que o da solugdo salina original. Nota-se que em
ambos os casos, as variagdes foram pequenas e podem ser devidas a restos de pectina e
outros residuos ainda presentes nas fibras de quando da realizagao deste teste.

Para todas as outras espécies (Tabela 6.13) ndo houve alteracdo significativa do pH

original da solugdo salina.

6.12. Efeito dos solventes organicos

Os resultados dos tratamentos das espécies com Varsol (Exxon, Brasil) por 24
horas a temperatura ambiente estdo expressos na Tabela 6.24. Observa-se que ndo houve
variagdo significativa na massa ou aparéncia das amostras antes e depois do tratamento

(Figura 6.24 e Anexo VIII).

(b)
Figura 6.24. Sida rhombifolia L. (a) antes e (b) depois do teste com Varsol (Exxon, Brasil)
(32X).

A introdugdo da lavagem a seco tornou importante a resisténcia das fibras aos
solventes orgénicos. Solventes como o tetracloreto de carbono e o tricloroetileno sdo
frequentemente usados para limpeza dos tecidos e os efeitos destes sobre a fibra sdo
obviamente importantes (RIBEIRO; ANDRADE FILHO, 1987; ARAUJO; CASTRO,
1984). Entretanto, para as espécies que ndo tiveram variacdo significativa de massa, um
potencial mais significativo do que o de poderem ser sujeitas a processos de lavagem a
seco, ¢ aquele que sugere a possibilidade de seu emprego em compdsitos com matrizes
plasticas termofixas (resinas epoxi, poliéster, fendlica, etc). Nestas matrizes, a
polimeriza¢do ocorre através da eliminacdo do solvente (WIEBECK; HARADA, 2005).
Assim ¢ de interesse que as fibras de refor¢o ndo sejam afetadas pelo solvente durante o
processo de fabricacdo do composito. Logicamente, a estabilidade e as propriedades finais
do composito dependem de estudos mais aprofundados da relagdo das fibras com a matriz

polimérica.
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6.13. Efeito dos acidos

Amostras foram submetidas a tratamento por 60 minutos a temperatura ambiente
em duas concentragdes distintas de acido sulfurico (0,01 N e 0,1 N). Nas espécies
estudadas ndo foram observados danos ou degradagdo visivel das fibras apds o tratamento
com o acido (Figura 6.25 ¢ Anexos IX e X). Os possiveis efeitos foram analisados através

de microscopia longitudinal das fibras com aumento de 32 vezes.

Figura 6.25. Sida rhombifolia L. (a) antes e (b) depois do teste com H,SO4 0,01N (32X).

As fibras téxteis estdo comumente sujeitas a solugdes acidas. Dependendo da
concentragdo, temperatura, tempo, etc, o comportamento das diferentes fibras varia.
Geralmente, as fibras celuldsicas ndo resistem aos acidos, especialmente os de origem
mineral, como é o caso do acido sulfurico (RIBEIRO; ANDRADE FILHO, 1987;
ARAUJO; CASTRO, 1984).

Por outro lado, por serem considerados fontes renovaveis de etanol e outros
produtos utilizados em diversas industrias farmacéuticas e quimicas, os materiais
lignocelulosicos tém sido objeto de varios estudos nos ultimos anos. Atualmente o
interesse nesse tipo de material deve-se ao aumento da demanda de energia. Varias
pesquisas que ja foram realizadas nas ultimas duas décadas visando converter o material
lignoceluldsico em etanol, sendo necessaria a hidrolise acida ou enzimatica desse material
em agUcares redutores e a fermentacdo subseqiiente desses agucares. O fundamento da
hidrolise acida € o de realizar a quebra das moléculas de celulose por meio da adigdo de
acido aos residuos (PIETROBON, 2008).

Pelos dados da Tabela 6.13, observa-se que houve uma tendéncia nos resultados de
ambos os tratamentos acidos na qual as amostras mantiveram ou ganharam massa apos
esses tratamentos. E possivel cogitar que a agdo 4cida, ao eliminar componentes ndo-
celuldsicos (lignina e hemicelulose), tenha exposto mais as estruturas de celulose de tais
fibras, as quais sdo mais hidrofilicas. Ainda, os tratamentos 4cidos agindo sobre as

estruturas fisicas e quimicas das fibras, notadamente no que diz respeito a regides amorfas
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e cristalinas da celulose, podem ter provocado um aumento de regides amorfas levando a
um aumento de hidrofilidade das fibras, uma vez que a pesagem antes ¢ depois do

tratamento se deu em amostras climatizadas a 20°C e 65% de umidade relativa.

6.14. Efeito dos alcalis

De uma maneira geral e levando-se em conta a concentragio, as fibras celulosicas
resistem melhor aos alcalis, do que aos acidos (RIBEIRO; ANDRADE FILHO, 1987;
ARAUJO; CASTRO, 1984).

No presente estudo amostras foram submetidas a duas concentragdes distintas de
hidroxido de sédio ou soda caustica (1 e 7,5 N) a temperatura ambiente, respectivamente
por 60 e 20 minutos. Os resultados dos tratamentos, expressos em termos de variagdo de
massa das espécies, estdo expressos na Tabela 6.13 Nas espécies estudadas ndo foram
observados danos ou degradagdo visivel das fibras apds o tratamento com o alcali (Figura
6.26 ¢ Anexos XI e XII). Os possiveis efeitos foram analisados através de microscopia

longitudinal das fibras com aumento de 32 vezes.

(a) (b)
Figura 6.26. Sida cordifolia L. (a) antes e (b) depois do tratamento com NaOH 1N (32X).

O pré-tratamento alcalino de fibras tem por objetivo aumentar a area de superficie
da biomassa e reduzir a cristalinidade da celulose. Enquanto o tratamento acido promove a
hidrolise da camada de hemicelulose, o tratamento alcalino promove a remogao de parte da
camada de lignina deixando a hemicelulose intacta, a qual necessita de enzimas
hemiceluloliticas para serem degradadas. Por promoverem uma intensa deslignificagdo da
biomassa, os alcalis sdo utilizados no tratamento de matérias com reduzido teor de lignina
como, por exemplo, residuos agroindustriais (PIETROBON, 2008; BAUDEL, 2006).

Reddy e Yang (2005) reportam que as melhores condi¢cdes de obtencdo de fibras
com potencial téxtil a partir de palha de milho foram através de um pré-tratamento alcalino

anterior a maceragdo enzimatica. As enzimas por si s6 foram incapazes de quebrar a
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camada exterior de material de prote¢@o na palha de milho. A variagdo da concentragdo de
enzimas, pH, tempo e temperatura de tratamento, resultou na remog¢ao das partes fracas da
fibra que se conectam as outras mais fortes e longas na palha de milho. Entretanto, essas
fibras mais grossas mantinham a cobertura exterior, mesmo apos o tratamento enzimatico.
Assim, um tratamento alcalino suave (hidroxido de s6dio 0,5 N, 60 minutos, 95°C, 5% em
peso de palha de milho com relagdo ao volume de solucdo) foi necessério para remover as
substancias de superficie ¢ permitir que as enzimas atuassem na remocdo de parte da
lignina e celulose.

Nota-se que no presente estudo utilizaram-se as concentragdes de hidroxido de
sodio 1 e 7,5 N, porém em condi¢des de temperatura e pressdo ambiente.

Pelos dados apresentados na Tabela 6.13, houve uma tendéncia nos resultados de
ambos os tratamentos alcalinos na qual as amostras perderam massa apos esses
tratamentos. Deste modo, é possivel cogitar que a ag¢do alcalina tenha provocado uma
deslignificacdo mais intensa do que os tratamentos acidos e promovido assim a perda de
massa das amostras submetidas ao contato com a soda caustica.

Por outro lado, o tratamento com NaOH 1N proporcionou as fibras liberianas (entre
o cortex ¢ o xilema) estudadas um efeito benéfico promovendo o aumento suas dimensdes
transversais (inchamento), maior brilho e maciez de suas superficies (percebidos de modo

visual e tactil) (Anexo XI).

6.15. Propostas de usos e processos para aplicacio das fibras em diversas areas

produtivas

Em base de todas as informagdes ja relatadas no presente estudo, realizam-se a
seguir algumas propostas com relagdo ao emprego das fibras estudadas em diversas areas
produtivas.

A comparacdo dos valores das Tabelas 6.1 ¢ 6.2 sugere que as fibras estudadas
poderiam ter empregabilidade téxtil similar as espécies de fibras naturais descritas na
Tabela 6.2. Ou seja, considerando sua proveniéncia de caules, possuem potencial para
serem empregadas de modo similar ao linho e juta. Entretanto, os valores de tenacidade
obtidos para as fibras do presente estudo estdo abaixo dos de cdnhamo, rami e sisal e dos
valores de fibras sintéticas elencados na Tabela 6.2. Cumpre notar que Medina (1959)
afirmava que as fibras liberianas das Sida sp. seriam legitimas sucedaneas da juta por

serem similares em composicdo e qualidade, porém consideradas mais macias. Por
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constatagdo visual e tactil realizado no presente estudo, o mesmo se poderia dizer das
espécies da familia Malvaceae aqui estudadas. Desse modo, considerando também os
valores de mddulo de Young ndo muito altos para essas espécies (indicando caracteristicas
de maleabilidade e alongamento) se pode cogitar a possibilidade de fiagdo e fabricacdo de
tecidos para vestuario, moda lar e artigos de decoragdo. No entanto, considerando o baixo
grau de polimerizagdo encontrado para todas as fibras estudadas (Tabela 6.9), ¢
questionavel o seu emprego para fins téxteis convencionais (malharia, tecelagem, etc). No
entanto, isso ndo exclui a possibilidade do emprego destas fibras para outros fins, como por
exemplo, producdo de papel e outros tipos de téxteis, notadamente t€xteis técnicos, como,
por exemplo, reforgos (para construgdo civil ou na industria automobilistica) e/ou producao
de compositos. Entretanto, para a fabricagdo de téxteis técnicos, estudos complementares
necessitariam ser realizados dependendo do uso final, j4 que essas fibras ndao possuem
valores elevados de tenacidade.

Analizando os resultados dos testes realizados com o solvente organico Varsol
(Exxon, Brasil), a totalidade das fibras estudadas nao sofreu alteracdo de massa devido ao
tratamento. Deste modo, ¢ aventada a possibilidade de seu emprego em compodsitos com
matrizes plasticas termofixas (resinas epoxi, poliéster, fenolica, etc). Nestas matrizes, a
polimerizacdo ocorre através da eliminacdo do solvente (WIEBECK; HARADA, 2005).
Assim ¢ de interesse que as fibras de refor¢o ndo sejam afetadas pelo solvente durante o
processo de fabricacdo do composito. Logicamente, a estabilidade e as propriedades finais
do composito dependem de estudos mais aprofundados da relagdo das fibras com a matriz
polimérica. Para tanto ha necessidade de estudos detalhados da interagdo fibra-matriz e
sobre o composito resultante devem ser feitos os testes fisicos e quimicos pertinentes a sua
aplicagdo final.

Por outro lado, o emprego das fibras em compositos com matrizes termoplasticas €
restringido em virtude das baixas temperaturas de degradacdo (obtidas através dos testes de
DSC e TGA) dos constituintes das fibras estudadas conforme apresentado na Tabela 6.6.
Por outro lado, tendo em conta o ponto de fusdo (165°C) e temperatura de processo de
extrusdo (250°C) do polipropileno (MANRICH, 2005), ¢é plausivel a hipotese de producio
de compositos com este matriz € o presente estudo como fibras de refor¢o. Desta forma,
mesmo considerando os resultados de tragdo inferiores, mas também a semelhancga entre os
padroes de DSC de fibras Malvaceae estudadas e canhamo (Anexo V), essas matérias-
primas naturais poderia oferecer possibilidades de desenvolvimento de novos produtos e

processos na producdo de composto de resisténcia média. Ainda, os seguintes
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termoplasticos poderiam ser processaveis a temperaturas compativeis com os limites
impostos pelo reforgo lignocelulodsico: poli (cloreto de vinila) (PVC), o polietileno (PE), o
polipropileno (PP) e o poliestireno (PS) (MACHADO et al, 2010). Segundo Huda et al
(2008), o interesse em compositos poliméricos refor¢ados com fibras naturais esta
crescendo rapidamente. Além disso, as fibras naturais sdo importantes recursos renovaveis
em muitos paises, e compositos poliméricos baseados em fibra natural formam uma nova
classe de materiais que tém um bom potencial, o que sugere uma possivel solugdo para
algumas questdes ambientais, como a redu¢@o de residuos sintéticos e agricolas.

Observa-se que para todas as espécies estudadas (Tabela 6.13) nao houve alteragio
significativa do pH original da solucdo salina, sendo também essa uma caracteristica
favordvel na produgdo de compdsitos termofixos ou termoplasticos (WIEBECK;
HARADA, 2005; MANRICH, 2005).

Relativo aos processos de beneficiamento aplicados sobre as fibras do presente
estudo, o tratamento com NaOH 1N proporcionou as fibras estudadas um efeito benéfico
promovendo o aumento suas dimensdes transversais, maior brilho e maciez de suas
superficies (percebidos de modo visual e tactil). O tratamento também promoveu um
branqueamento devido a remogdo de parte da lignina, componente esse responsavel pela
cor amarelada (Figura 6.26 ¢ Anexo XI).

Nota-se que apesar de ndo haver se encontrado em literatura, aplicagdes técnicas
para as fibras pesquisadas no presente estudo, os resultados apresentados nesta dissertacao
podem ser uteis para estudos e/ou aplicagdes em diversas areas, tais como téxteis técnicos,
produgdo de papel, producao de biomassa, produgdo de biocombustivel, etc.

E plausivel cogitar que, em futuro préximo, a baixa produtividade das espécies de
Malvaceae aqui estudadas com relacgdo a juta, como apontado por Medina (1959), possa ser
significativamente melhorada por técnicas de engenharia genética e agronomia.

Por fim, cabe apontar o emprego promissor de materiais contendo lignina na
produgdo de precursores quimicos na producdo de fibra de carbono (KADLA et al, 2000;
SUDO et al, 1993).
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7. Conclusoes

Das seis espécies de Malvaceae estudadas, foram realisados: testes fisicos té€nseis
(resisténcia e alongamento); microscopia Optica (sem e com solugdo de iodo); teores de
regain e umidade; testes quimicos de combustio, determinacdo do pH do extrato aquoso,
efeitos dos solventes organicos, alcalis e acidos. Em adi¢do, foram feitos testes de DSC,

TGA, SEM, FTIR, microscopia de luz polarizada, grau de polimerizacao ¢ densidade.

As principais conclusdes se referem a:

* Geracdo inédita de conhecimento referente a caracterizagdo fisica e quimica das
seis espécies estudadas da familia Malvaceae;

* Para as seis fibras estudadas, os valores de tenacidade (21-33 cN/tex), alongamento
(2-3%) e modulo de Young (10-20 N/tex) sdo compativeis com as de fibras naturais
de reconhecida empregabilidade téxtil. Como excecdo, somente a tenacidade de
Sida rhombifolia L. (12 cN/tex) esta muito abaixo dos valores de fibras naturais de
reconhecida empregabilidade téxtil (20-70 cN/tex);

* Os valores de obtidos de regain (10-18%) para as espécies estudadas sdo
compativeis com os de outras fibras celuldsicas de reconhecida empregabilidade
téxtil;

* As microscopias opticas e SEM mostram semelhancas de estruturas celulares entre
as espécies estudadas e outras fibras celuldsicas. Também para as espécies
estudadas foram visualizadas ranhuras (indicativo de coesividade), auséncia de
fibrilas e porosidade (indicativo de absorcdo de umidade e facilidade de
tingimento). O didmetro celular para as espécies estudadas, compativel com o de
outras espécies celuldsicas, foi de 12-18 um. Os padrdes de microscopia de luz
polarizada foram muito semelhantes para as 06 espécies estudadas e mais
semelhantes ao padrdo do linho;

* Ostestes de FTIR confirmaram presenca de celulose, hemicelulose e lignina nas 06
fibras estudadas;

* Os testes de DSC e TGA indicaram as temperaturas de picos endotérmicos e
composi¢do de hemicelulose (285-337°C; 10-15%), a-celulose (360-365°C; 55-
60%) e lignina (420-425°C, 11-27%), valores esses coerentes com os reportados em

literatura para outras fibras lignino-celuldsicas. Em fungdo dessas temperaturas, a



120

possibilidade de emprego das fibras estudadas em compositos termoplasticos ¢
bastante restrita;

e As densidades variaram de 1,2-1,8 g/cm3

e os graus de polimerizagdo de 0,9-
1,6.10°, sendo que tais valores de grau de polimerizagio faz com que seja
questionavel o emprego das fibras estudadas para fins téxteis convencionais
(malharia, tecelagem, etc), mas ndo inviabiliza o emprego destas em producdo de
papel, téxteis técnicos € compositos;

* As caracteristicas de combustdo para as fibras estudadas sdo semelhantes aos de
outras fibras celuldsicas;

* Nao houve alteracdo significativa do pH do extrato aquoso para as seis fibras
estudadas;

* Com base em suas propriedades quimicas, ou seja, de ndo alterarem a massa apos
tratamento de solvente organico, as fibras do presente estudo possuem
potencialidade de emprego em compositos plasticos termorrigidos;

* O tratamento com alcali pode proporcionar as fibras liberianas aqui estudadas
maior brilho, maciez e brancura, aumentando assim seu potencial de

empregabilidade téxtil.

Nota-se que, apesar de ndo haver se encontrado em literatura aplicagdes técnicas
para as fibras estudadas no presente estudo, os resultados apresentados nesta dissertacdo
podem ser uteis para estudos e/ou aplicagdes em diversas areas, tais como téxteis técnicos,
produgdo de papel, produgdo de biomassa, produg¢do de biocombustivel, etc. Por fim, cabe
apontar o emprego promissor de materiais contendo lignina na produgdo de precursores
quimicos na producdo de fibra de carbono.

Essas possibilidades sugerem também pesquisas futuras, no sentido de avaliar
essas fibras quando aplicadas nos mais diversos tipos de materiais, bem como incentivo ao

estudo e caracterizagdo de outras espécies vegetais brasileiras.
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9.1. NORMAS TECNICAS

Norma da “American Association of Textile Chemists and Colorists” (para analise de
fibras). AATCC 20-1995: Fiber analysis: qualitative. v. 71, p. 50-59. Research Triangle
Park, 1996. 10 p.

Norma da “American Association of Textile Chemists and Colorists” (para determinagdo
de pH). AATCC 81-2001: pH of the water-extract from wet processed textiles.
Research Triangle Park, 2001. 1 p.

Norma da Associagdo Brasileira de Normas Técnicas (para analise microscopica). ABNT
NBR 13 538-1995: Material téxtil - Analise qualitativa. 20 p.

Norma da Associa¢do Brasileira de Normas Técnicas. ABNT NBR 12331/91: Fibras
téxteis - Taxa convencional de condicionamento - Padronizacio. 2 p.

Norma da Associacdo Brasileira de Normas Técnicas. ABNT NBR 12744/92:
Classificacao de fibras téxteis. 8 p.

Norma da Associacdo Brasileira de Normas Técnicas. ABNT ISO 139:2005: Téxteis —
Atmosferas normais de condicionamento de ensaios. 6p.

Normas da “American Society of Testing Materials” (para alongamento e resisténcia no
ensaio de tragdo). ASTM D 3 822-2001: Standard test method for tensile properties of
single textile fibers. West Conshohocken, 2006. 10 p.

Normas da “American Society of Testing Materials” (para alongamento e resisténcia no
ensaio de tracdo). ASTM D 1445-05: Standard test methods for breaking strength and
elongation of cotton fibers (Flat Bundle Method). West Conshohocken, 2006. 8 p.

Normas da “American Society of Testing Materials” (para determinagdo de pH). ASTM D
2165 -90: Test method for pH of aqueous extracts of wool and similar animal fibers.

6p.

Norma “International Standards Organization” (para determinagdo do titulo médio das
fibras). ISO 1973-1995: Textile fibres - Determination of linear density - Gravimetric
method and vibroscope method. 8 p.

Norma “International Standards Organization” (para determinagdo do regain das fibras).
ISO/TR 6741-4 -1987: Textiles - Fibres and yarns - Determination of commercial mass
of consignments- Part 4: Values used for the commercial allowances and the
commercial moisture regains. 6 p.

Norma “International Standards Organization” (para determinagdo da densidade das
fibras). UNE-EN ISO 1183-1:2004. Norma Espanhola. “Plasticos. Métodos para
determinar la densidade de plasticos no celulares”. Parte 1: Método de inmersion,
método del picnometro liquido y método de valoracion. 15p.

Norma interna do Instituto de Pesquisa Téxtil e Cooperagdo Industrial de Terrassa
INTEXTER. (para determinacdo do Grau de Polimerizacdo das fibras). MO 02010.
Determinacion de la viscosidade intrinseca de la celulosa. Grado de polimerizacion
médio viscosimétrico. 11p.
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9. Anexos

Anexo 1. Espécies apés maceracio em fundo branco e preto.

(k) Q)
Figura I.1. Fibras ap6s maceragdo em fundo branco (esquerda) e em fundo preto (direita).
(a), (b): Sida rhombifolia L., (c), (d): Sida carpinifolia L. £.; (e), (f): Sida cordifolia L.; (g),
(h): Sidastrum paniculatum (L.) Fryxell; (i), (j): Malvastrum coromandelianum (L.) Gurck;
(k), (1): Wissadula subpeltata (Kuntze) R. E. Fries.



137

Anexo II. Graficos obtidos em dinamémetro Instron (5569, EUA).

"

Figura II.1. Curvas tenacidade (cN/tex) por percentual de alongamento (%) do teste
realizado para a espécie Sida rhombifolia L.

Figura I1.2. Curvas tenacidade (cN/tex) por percentual de alongamento (%) do teste
realizado para a espécie Sida carpinifolia L. f.

Figura I1.3. Curvas tenacidade (cN/tex) por percentual de alongamento (%) do teste
realizado para a espécie Sida cordifolia L.
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Figura I1.4. Curvas tenacidade (cN/tex) por percentual de alongamento (%) do teste
realizado para a espécie Sidastrum paniculatum (L.) Fryxell.

Figura ILS5. Curvas tenacidade (cN/tex) por percentual de alongamento (%) do teste
realizado para a espécie Malvastrum coromandelium (L.) Gurck.

Figura I1.6. Curvas tenacidade (cN/tex) por percentual de alongamento (%) do teste
realizado para a espécie Wissadula subpeltata (Kuntze) R. E. Fries.
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Anexo III. Tabelas com os resultados obtidos em dinamémetro Instron (5569, EUA).

Nos resultados apresentados nas tabelas que se seguem, os nimeros dos corpos-de-prova

ndo apresentam sequéncia pois alguns ensaios nao tiveram seus valores levados em conta

nos calculos de média, desvio-padrdo e coeficiente de variagdo (%). O motivo estd em que

o aparelho antes do inicio do processo de tracdo, aplica uma pré-tensdo de modo a fazer

com que a fibra fique em condigdes padroes de estiramento antes do inicio do teste de

tracdo em si mesmo, levando a obten¢do de resultados erréneos, os quais foram

desconsiderados.

Sida rhombifolia L.:

Tabela III.1. Valores de Densidade linear (tex), Carga maxima (N), Carga na quebra (N) e
Tenacidade na quebra (cN/tex) do teste realizado para a espécie Sida rhombifolia L.

8
11
14
18
22
23
24
33
34
36
38
40
41
42
43
44
46
47
48
50
Media
Desvio Padrao
Coeficiente de
Variagdo

Densidade Linear

(tex)

27,0
242
27,0
29,0
32,6
32,3
323
32,0
21,1
21,1
23,5
27,0
27,0
28,2
28,2
28,2
23,5
23,5
27,0
28,2
27,1

3,525
12,99

Carga Maxima

N)

2,77
3,44
3,39
4,02
3,55
3,35
3,51
3,46
2,63
1,88
4,73
2,71
5,51
2,40
4,47
1,94
2,52
3,18
431
3,56
3,37

0,928

27,56

Carga na quebra
(Standard)

N)
2,77
3,44
3,39
4,02
3,55
3,35
3,51
3,46
2,63
1,88
4,73
2,71
5,51
2,40
4,47
1,94
2,52
3,18
431
3,56
3,37
0,928
27,56

Tenacidade na
quebra (Standard)
(cN/tex)
10,24
14,23
12,57
13,87
10,89
10,38
10,88
10,80
12,47
8,90
20,11
10,04
20,39
8,52
15,85
6,87
10,70
13,54
15,97
12,64
12,49
3,531
28,27
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Tabela II1.2. Valores de Extensdo na Carga Maxima (mm), Extensdo na quebra (mm),
Tensdo na Ruptura (%) e Modulo de Young (N/tex) do teste realizado para a espécie Sida

rhombifolia L.

Media

8
11
14
18
22
23
24
33
34
36
38
40
41
0
43
44
46
47
48
50

Desvio Padrao
Coeficiente de

Variacao

Extensdo na
Carga Maxima
(mm)
0,44
0,57
0,57
0,81
0,58
0,50
0,53
0,59
0,36
0,22
0,70
0,33
0,71
0,35
0,55
0,34
0,30
0,62
0,55
0,40
0,50
0,154
30,70

Extensdo na quebra
(mm)

0,44
0,57
0,57
0,81
0,58
0,50
0,53
0,59
0,36
0,22
0,70
0,33
0,71
0,35
0,55
0,34
0,30
0,62
0,55
0,40
0,50
0,154
30,70

Tensdo na ruptura
(%)

1,75
2,26
227
3,23
2,33
2,00
2,11
2,37
1,46
0,87
2,78
1,32
2,85
1,39
2,20
1,38
121
2,47
2,19
1,61
2,00

0,615

30,70

Modulo
(N/tex)

9,905
11,802
8,794
11,308
7,338
6,156
7,911
7,788
11,954
14,032
11,994
8,847
13,478
7,355
10,609
7,978
13,079
9,700
12,850
11,173
10,203
2,348
23,01
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Sida carpinifolia L. {.:

Tabela II1.3. Valores de Densidade linear (tex), Carga maxima (N), Carga na quebra (N) e
Tenacidade (cN/tex) na quebra do teste realizado para a espécie Sida carpinifolia L. f.

Densidade Linear Carga Maxima Carga na quebra Tenacidade na
(tex) (N) (Standard) quebra (Standard)
N) (cN/tex)

7 27,0 6,42 6,42 23,78

10 15,0 6,35 6,35 42,32

15 20,6 4,51 4,51 21,88

19 16,3 7,29 7,29 44,72

20 16,3 4,72 4,72 28,94

23 15,7 6,09 6,09 38,78

27 25,0 6,91 6,91 27,65

30 26,8 7,65 7,65 28,53

31 26,8 6,20 6,20 23,12

32 26,8 5,81 5,81 21,68

35 18,8 5,17 5,17 27,50

38 24,7 6,89 6,89 27,90

39 24,7 4,53 4,53 18,35

40 18,4 8,11 8,11 44,08

43 21,3 8,61 8,61 40,42

58 24,5 9,21 9,21 37,58

59 24,5 7,69 7,69 31,38

63 15,2 6,11 6,11 40,18

65 15,2 4,95 4,95 32,57

67 21,7 5,18 5,18 23,87

Media 21,3 6,42 6,42 31,26
Desvio Padrdao 4,538 1,372 1,372 8,284
Coeficiente de 21,34 21,38 21,38 26,50

Variagdo
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Tabela I11.4. Valores de Extensdo na Carga Maxima (mm), Extensdo na quebra (mm),
Tensdo na Ruptura (%) e Modulo de Young (N/tex) do teste realizado para a espécie Sida
carpinifolia L. f.

Media

7
10
15
19
20
23
27
30
31
32
35
38
39
40
43
58
59
63
65
67

Desvio Padrao
Coeficiente de

Variacao

Extensdo na
Carga Maxima
(mm)
0,62
0,64
0,55
0,58
0,62
0,58
0,56
0,59
0,47
0,62
0,55
0,54
0,49
0,65
0,62
0,62
0,57
0,59
0,67
0,52
0,58
0,053
9,14

Extensdo na quebra
(mm)

0,62
0,64
0,55
0,58
0,62
0,58
0,56
0,59
0,47
0,62
0,55
0,54
0,49
0,65
0,62
0,62
0,57
0,59
0,67
0,52
0,58
0,053
9,14

Tensdo na ruptura
(%)

2,48
2,58
2,19
2,33
2,46
2,32
2,25
2,38
1,87
2,49
2,20
2,15
1,95
2,61
2,48
2,49
2,29
2,38
2,66
2,07
2,33

0,213
9,14

Modulo
(N/tex)

14,839
23,590
14,550
27,297
18,854
24,258
19,285
16,066
18,886
15,212
16,321
19,763
15,670
23,636
23,123
21,516
20,573
25,561
22,412
19,861
20,064
3,816

19,02
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Sida cordifolia L.:

Tabela IIL.5. Valores de Densidade linear (tex), Carga maxima (N), Carga na quebra (N) e
Tenacidade na quebra (cN/tex) do teste realizado para a espécie Sida cordifolia L.

Densidade Linear Carga Maxima Carga na Tenacidade na
(tex) N) quebra quebra (Standard)
(Standard) (cN/tex)
N)

1 20,8 8,59 8,59 41,28

2 20,8 8,03 8,03 38,58

4 27,9 6,59 6,59 23,61

7 27,7 8,06 8,06 29,08

8 26,0 5,95 5,95 22,87

9 26,0 9,69 9,69 37,25

10 26,0 7,24 7,24 27,83

11 24,3 10,46 10,46 43,04

12 24,3 7,34 7,34 30,21

15 35,6 7,68 7,68 21,56

17 24,6 10,29 10,29 41,82

18 24,6 7,99 7,99 32,46

21 23,3 10,34 10,34 44,36

22 23,3 6,72 6,72 28,83

24 30,0 10,14 10,14 33,80

27 22,2 6,36 6,36 28,65

29 30,0 8,46 8,46 28,21

34 18,8 6,55 6,55 34,84

35 18,1 8,86 8,86 48,95

38 20,0 7,04 7,04 35,19

Media 24,7 8,12 8,12 33,62
Desvio Padrao 4,234 1,449 1,449 7,650
Coeficiente de 17,13 17,85 17,85 22,75

Variagao
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Tabela I11.6. Valores de Extensdo na Carga Maxima (mm), Extensdo na quebra (mm),
Tensdo na Ruptura (%) e Modulo de Young (N/tex) do teste realizado para a espécie Sida
cordifolia L.

Media

(e REN R SR

9
10
11
12
15
17
18
21
22
24
27
29
34
35
38

Desvio padrao
Coeficiente de

variagao

Extensdo na
Carga Maxima
(mm)
0,72
0,77
0,45
0,88
0,44
0,58
0,58
0,71
0,76
0,52
0,70
0,59
0,78
0,64
0,57
0,79
0,56
0,60
0,54
0,58
0,64
0,119
18,70

Extensdo na quebra
(mm)

0,72
0,77
0,45
0,88
0,44
0,58
0,58
0,71
0,76
0,52
0,70
0,59
0,78
0,64
0,57
0,79
0,56
0,60
0,54
0,58
0,64
0,119
18,70

Tensdo na ruptura
(%)

2,89
3,07
1,79
3,51
1,75
2,34
2,33
2,82
3,03
2,09
2,79
2,35
3,11
2,55
2,28
3,15
2,23
2,41
2,15
2,33
2,55

0,477
18,70

Modulo
(N/tex)

20,097
19,761
18,454
16,754
19,945
20,834
16,265
21,307
15,864
13,858
19,089
19,511
20,311
15,534
17,428
15,901
17,957
17,330
27,603
19,795
18,680
2,929
15,68



Sidastrum paniculatum (L.) Fryxell:
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Tabela IIL.7. Valores de Densidade linear (tex), Carga maxima (N), Carga na quebra (N) e
Tenacidade na quebra (cN/tex) do teste realizado para a espécie Sidastrum paniculatum

(L.) Fryxell.

Media

WD W N

8
10
13
15
16
19
20
22
23
25
28
32
35
36
38
41
44

Desvio Padrao
Coeficiente de

Variagdo

Densidade Linear
(tex)

25,3
25,3
25,3
20,9
26,0
27,1
27,1
23,8
25,0
25,0
28,5
28,5
20,0
28,0
24,6
23,0
23,0
212
21,7
23,7
24,7

2,509
10,18

Carga Maxima

N)

4,77
5,82
7,18
6,84
5,61
8,44
5,89
6,35
5,70
8,58
5,40
4,05
5,02
5,39
5,95
5,72
8,39
4,83
4,04
428
591
1,375
2327

Carga na quebra
(Standard)
N)
4,77
5,82
7,18
6,84
5,61
8,44
5,89
6,35
5,70
8,58
5,40
4,05
5,02
5,39
5,95
5,72
8,39
4,33
4,04
4,28
5,91
1,375
23,27

Tenacidade na
quebra (Standard)
(cN/tex)
18,86
23,00
28,38
32,74
21,56
31,14
21,74
26,68
22,79
34,31
18,95
14,19
25,09
19,26
24,20
24,85
36,47
22,80
18,60
18,07
24,18
5,925
24,50
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Tabela IIL.8. Valores de Extensdo na Carga Maxima (mm), Extensdo na quebra (mm),
Tensdo na Ruptura (%) ¢ Modulo de Young (N/tex) do teste realizado para a espécie

Sidastrum paniculatum (L.) Fryxell.

W W N

13
15
16
19
20
22
23
25
28
32
35
36
38
41
44
Media
Desvio Padrao
Coeficiente de
Variagdo

Extensdo na
Carga Maxima
(mm)
0,47
0,51
0,67
0,71
0,83
0,67
0,56
0,63
0,66
0,73
0,93
0,84
0,66
0,54
0,71
0,62
0,69
0,54
0,48
0,62
0,65
0,122
18,59

Extensdo na quebra
(mm)

0,47
0,51
0,67
0,71
0,83
0,67
0,56
0,63
0,66
0,73
0,93
0,84
0,66
0,54
0,71
0,62
0,69
0,54
0,48
0,62
0,65
0,122
18,59

Tensdo na ruptura
(o)

1,87
2,04
2,67
2,85
3,32
2,69
2,24
2,52
2,66
2,92
3,72
337
2,65
2,15
2,85
2,49
2,76
2,16
1,91
2,49
2,62

0,487
18,59

Modulo
(N/tex)

15,270
17,280
18,015
18,482
12,236
15,929
14,905
16,350
10,268
17,962
11,032
9,461

15,310
14,958
14,924
12,358
20,617
16,551
11,346
11,808
14,753
3,059

20,73
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Malvastrum coromandelianum (L.) Gurck:

Tabela II1.9. Valores de Densidade linear (tex), Carga maxima (N), Carga na quebra (N) e
Tenacidade na quebra (cN/tex) do teste realizado para a espécie Malvastrum
coromandelianum (L.) Gurck.

Densidade Linear Carga Maxima Carga na quebra Tenacidade na
(tex) (N) (Standard) quebra (Standard)
N) (cN/tex)

8 31,5 5,69 5,69 18,06

10 20,5 6,11 6,11 29,80

12 36,9 6,07 6,07 16,46

13 36,9 7,57 7,30 19,77

14 36,9 7,53 7,53 20,42

15 36,2 4,46 4,46 12,33

21 21,1 2,75 2,75 13,03

23 21,0 7,68 7,68 36,57

24 26,3 5,46 5,46 20,77

25 23,0 6,30 6,30 27,37

26 333 9,70 9,70 29,12

28 333 7,59 7,59 22,80

31 28,5 6,00 6,00 21,04

35 35,2 3,81 3,81 10,81

37 26,6 9,45 9,45 35,53

39 22,3 5,25 3,95 17,70

40 22,3 4,73 4,73 21,22

41 29,0 3,66 3,53 12,18

42 29,0 4,44 4,44 15,31

43 29,0 4,07 4,07 14,04

Media 28,9 5,92 5,83 20,72
Desvio Padriao 5,887 1,887 1,929 7,548
Coeficiente de 20,34 31,89 33,08 36,43

Variagao
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Tabela II1.10. Valores de Extensdo na Carga Maxima (mm), Extensdo na quebra (mm),
Tensdo na Ruptura (%) e Modulo de Young (N/tex) do teste realizado para a espécie
Malvastrum coromandelianum (L.) Gurck.

Media

8
10
12
13
14
15
21
23
24
25
26
28
31
35
37
39
40
41
42
43

Desvio Padrao
Coeficiente de

Variagdo

Extensdo na
Carga Maxima (mm)
0,91
0,90
0,86
0,54
0,60
0,43
0,45
1,03
0,91
0,71
0,73
0,95
0,38
0,31
0,80
0,51
0,53
0,48
0,51
0,75
0,66
0,215
32,32

Extensdo na quebra
(mm)
0,91
0,90
0,86
0,64
0,60
0,43
0,45
1,03
0,91
0,71
0,73
0,95
0,38
0,31
0,80
0,62
0,53
0,54
0,51
0,75
0,68
0,208
30,65

Tensdo na ruptura
(%)
3,62
3,59
3,43
2,55
2,41
1,72
1,81
4,11
3,65
2,83
2,92
3,79
1,53
1,25
3,18
2,48
2,11
2,17
2,03
2,99
2,71
0,830
30,65

Modulo
(N/tex)
10,781
16,102
7,732
13,377
10,575
14,712
11,062
16,457
11,905
13,984
12,982
11,143
19,292
15,272
18,282
18,823
15,611
9,941
9,686
9,743
13,373
3,357
25,10



Wissadula subpeltata (Kuntze) R. E. Fries:
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Tabela III.11. Valores de Densidade linear (tex), Carga maxima (N), Carga na quebra (N)
e Tenacidade na quebra (cN/tex) do teste realizado para a espécie Wissadula subpeltata

(Kuntze) R. E. Fries.

Media

Desvio Padrao
Coeficiente de
Variacdo

~N DB

15
16
17
18
19
20
22
23
25
27
31
32
34
35
40

Densidade
Linear
(tex)
31,0
31,0
24,7
24,7
18,0
34,0
34,0
31,0
31,0
41,6
17,5
33,3
33,3
25,3
25,6
27,1
27,1
26,8
26,8
16,9
28,0
6,164
21,99

Carga Maxima

™)

8,80
8,89
6,76
5,62
4,01
7,06
9,04
8,69
7,05
9,64
6,38
10,27
10,12
6,10
5,85
9,28
547
7,61
5,65
532
7,38
1,839
24,92

Carga na quebra
(Standard)
N)
8,80
8,89
6,76
5,62
4,01
7,06
9,04
8,69
7,05
9,64
6,38
10,27
10,12
6,10
5,85
9,28
5,47
7,61
5,65
5,32
7,38
1,839
24,92

Tenacidade na
quebra (Standard)
(cN/tex)
28,38
28,67
27,35
22,74
22,28
20,77
26,58
28,02
22,73
23,16
36,46
30,85
30,39
24,09
22,84
34,23
20,20
28,40
21,09
31,48
26,54
4,650
17,52
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Tabela II1.12. Valores de Extensdo na Carga Maxima (mm), Extensdo na quebra (mm),
Tensdo na Ruptura (%) e Modulo de Young (N/tex) do teste realizado para a espécie
Wissadula subpeltata (Kuntze) R. E. Fries.

Media

SRRV RN

8
12
15
16
17
18
19
20
22
23
25
27
31
32
34
35
40

Desvio Padrao
Coeficiente de

Variagdo

Extensdo na
Carga Maxima
(mm)
0,47
0,46
0,46
0,45
0,37
0,49
0,64
0,56
0,82
0,66
0,41
0,49
0,70
0,44
0,59
0,67
0,65
0,61
0,55
0,55
0,55
0,114
20,64

Extensdo na quebra
(mm)

0,47
0,46
0,46
0,45
0,37
0,49
0,64
0,56
0,82
0,66
0,41
0,49
0,70
0,44
0,59
0,67
0,65
0,61
0,55
0,55
0,55
0,114
20,64

Tensdo na ruptura
(o)

1,89
1,84
1,85
1,81
1,47
1,96
2,56
2,25
3,28
2,63
1,65
1,95
2,80
1,77
2,35
2,67
2,60
2,43
2,19
2,20
221

0,456

20,64

Modulo
(N/tex)

18,283
18,416
16,332
18,331
20,116
16,580
18,627
16,711
16,917
13,447
25,637
17,903
15,952
16,910
14,271
18,757
17,114
14,709
19,015
24,066
17,905
2,912
16,26
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Anexo IV. Graficos obtidos dos primeiros ensaios de Diferencial Scanning Calorimetry
(DSC), realizados em aparelho DSC7 (Perkin Elmer, EUA), de 40 a 300°C, com
velocidade de aquecimento de 20°C/min, utilizando amostras em condi¢io ambiente e

amostras retiradas de estufa a vacuo.

(@) (b)

© (d)
| },
© )

Figura IV.1. Ensaios realizados com as fibras em condigdo ambiente (graficos a esquerda)
e retiradas de estufa a vacuo (graficos a direita) em Diferencial Scanning Calorimeter
DSC7 (Perkin Elmer, USA), 40-300°C, 20°C/min. (a) e (b) Sida rhombifolia L.; (c) e (d)
Sida carpinifolia L. £.; (e) e (f) Sida cordifolia L.



(a)
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d)
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Figura IV.2. Ensaios realizados com as fibras em condigdo ambiente (graficos a esquerda)
e retiradas de estufa a vacuo (graficos a direita) em Diferencial Scanning Calorimeter
DSC7 (Perkin Elmer, USA), 40-300°C, 20°C/min. (a) e (b) Sidastrum paniculatum (L.)
Fryxell; (c) e (d) Malvastrum coromandelianum (L.) Gurck; (e) e (f) Wissadula subpeltata

(Kuntze) R. E. Fries.
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Anexo V. Grificos obtidos dos ensaios de Diferencial Scanning Calorimetry (DSC),
realizados em aparelho Mettler Star SW 8.10 (Mettler Toledo, EUA), de 0 a 450°C,

com velocidade de aquecimento de 10°C/min, utilizando amostras em condicio

ambiente.

Aexo

o ard

7
>
"
l
f
Lab: METTLER STAR" SW 8.10

Figura V.1. Ensaio realizado com a fibra em condi¢do ambiente em Diferencial Scanning
Calorimeter Mettler Star SW 8.10 (Mettler Toledo, USA), 0-450°C, 10°C/min, para Sida
rhombifolia L.

rexo

~x

Lab: METTLER STAR" SW 8.10

Figura V.2. Ensaio realizado com a fibra em condigdo ambiente em Diferencial Scanning
Calorimeter Mettler Star SW 8.10 (Mettler Toledo, USA), 0-450°C, 10°C/min, para Sida
carpinifolia L.f.
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rexo

Lab: METTLER ' ' STAR" SW 8.10

Figura V.3. Ensaio realizado com a fibra em condi¢do ambiente em Diferencial Scanning
Calorimeter Mettler Star SW 8.10 (Mettler Toledo, USA), 0-450°C, 10°C/min, para Sida
cordifolia L.

rexo

wr

..............................................

Lab: METTLER ' ' STAR" SW 8.10

Figura V4. Ensaio realizado com a fibra em condigdo ambiente em Diferencial Scanning
Calorimeter Mettler Star SW 8.10 (Mettler Toledo, USA), 0-450°C, 10°C/min, para
Sidastrum paniculatum (L.) Fryxell.
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rexo

o

Lab: METTLER ' ' STAR" SW 8.10

Figura V.5. Ensaio realizado com a fibra em condi¢do ambiente em Diferencial Scanning
Calorimeter Mettler Star SW 8.10 (Mettler Toledo, USA), 0-450°C, 10°C/min, para
Malvastrum coromandelianum (L.) Gurck.

rexo

A
/

Lab: METTLER ' ' STAR" SW 8.10

Figura V.6. Ensaio realizado com a fibra em condigdo ambiente em Diferencial Scanning
Calorimeter Mettler Star SW 8.10 (Mettler Toledo, USA), 0-450°C, 10°C/min, para
Wissadula subpeltata (Kuntze) R. E. Fries.
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Anexo VI. Graficos obtidos dos ensaios de Thermogravimetric Analysis (TGA) e
Derivative Thermogravimetry (DTG) realizados em aparelho TGA QS00 (TA
Instruments, EUA), de 30 a 800°C, com velocidade de aquecimento de 30°C/min,

utilizando amostras em condicio ambiente.

Sample: 1 Sida rhombifolia TGA File: C:...\Barbara\1 Sida rhombifolia.001
Size: 5.5590 mg Operator: Barbara
Method: Grafeno Run Date: 26-Jun-2013 10:30
Instrument: TGA Q500 V6.5 Build 196
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Figura VIL.1. Ensaio realizado com a fibra em condi¢do ambiente em Thermogravimetric
analyser TGA Q500 (TA Instruments, EUA), 30-800°C, 30°C/min para Sida rhombifolia
L.

Sample: 2 Sida carpinifolia TGA File: C:...\Barbara\2 Sida carpinifolia.001
Size: 4.7200 mg Operator: Barbara
Method: Grafeno Run Date: 26-Jun-2013 11:44
Instrument: TGA Q500 V6.5 Build 196
100 14
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T
15.29% 1.2
80
1.0
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2 2
= Fo6
40 Z
a
04
20
|
ooy 0.2
0 T T T 0.0
0 200 400 600 800
Temperature (°C) Universal V4.2E TA Instruments

Figura VL.2. Ensaio realizado com a fibra em condi¢do ambiente em Thermogravimetric
analyser TGA Q500 (TA Instruments, EUA), 30-800°C, 30°C/min para Sida carpinifolia
L.f.



Sample: 4 Sida cordifolia
Size: 3.4240 mg
Method: Grafeno

TGA

File: C:...\Barbara\4 Sida cordifolia.001
Operator: Barbara

Run Date: 26-Jun-2013 14:08
Instrument: TGA Q500 V6.5 Build 196
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Figura VL.3. Ensaio realizado com a fibra em condi¢do ambiente em Thermogravimetric
analyser TGA Q500 (TA Instruments, EUA), 30-800°C, 30°C/min para Sida cordifolia L.

Sample: 3 Sidastrum paniculatum
Size: 5.0880 mg
Method: Grafeno

TGA

File: C:...\3 Sidastrum paniculatum.001
Operator: Barbara

Run Date: 26-Jun-2013 12:56
Instrument: TGA Q500 V6.5 Build 196

100
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Figura VL4. Ensaio realizado com a fibra em condi¢do ambiente em Thermogravimetric
analyser TGA Q500 (TA Instruments, EUA), 30-800°C, 30°C/min para Sidastrum

paniculatum (L.) Fryxell.
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Sample: 5 Malvastrum coromandelianum TGA File: C:..\5 Malvastrum coromandelianum.001
Size: 1.8720 mg Operator: Barbara
Method: Grafeno Run Date: 26-Jun-2013 15:22
Instrument: TGA Q500 V6.5 Build 196
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Figura VLS. Ensaio realizado com a fibra em condi¢do ambiente em Thermogravimetric
analyser TGA Q500 (TA Instruments, EUA), 30-800°C, 30°C/min para Malvastrum
coromandelianum (L.) Gurck.

Sample: 6 Wissadula subpeltata TGA File: C:...\Barbara\é Wissadula subpeltata.001
Size: 3.3580 mg Operator: Barbara
Method: Grafeno Run Date: 26-Jun-2013 16:38
Instrument: TGA Q500 V6.5 Build 196
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Figura VIL.6. Ensaio realizado com a fibra em condi¢do ambiente em Thermogravimetric
analyser TGA Q500 (TA Instruments, EUA), 30-800°C, 30°C/min para Wissadula
subpeltata (Kuntze) R. E. Fries.



Sample: Canhamo TGA File: C:...\Barbara\Canhamo.001
Size: 3.4680 mg Operator: Barbara
Method: Grafeno Run Date: 26-Jun-2013 17:51
Instrument: TGA Q500 V6.5 Build 196
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Figura VL.7. Ensaio realizado com a fibra em condi¢do ambiente em Thermogravimetric

analyser TGA Q500 (TA Instruments, EUA), 30-800°C, 30°C/min para Cannabis sativa.
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Anexo VII. Graficos de transmitincia obtidos dos ensaios de Fourier Transform
Infrared Spectroscopy (FTIR) em aparelho FTIR-8400S (Shimadzu, Japao), com

namero de onda de 4000 a 500 cm™.

Figura VIL1. Grafico FTIR de transmitincia por numero de onda (4000-500 cm™)
empregando FTIR-8400S (Shimadzu, Japao) para Sida rhombifolia L.

Figura VIL2. Grafico FTIR de transmitancia por nimero de onda (4000-500 cm™)
empregando FTIR-8400S (Shimadzu, Japao) para Sida carpinifolia L. f.
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Figura VIL3. Grafico FTIR de transmitancia por nimero de onda (4000-500 cm™)
empregando FTIR-8400S (Shimadzu, Japao) para Sida cordifolia L.

Figura VIL4. Grafico FTIR de transmitincia por numero de onda (4000-500 cm™)
empregando FTIR-8400S (Shimadzu, Japao) para Sidastrum paniculatum (L.) Fryxell.
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Figura VIL5. Grafico FTIR de transmitancia por nimero de onda (4000-500 cm™)
empregando FTIR-8400S (Shimadzu, Japdo) para Malvastrum coromandelianum (L.)
Gurck.

Figura VIL6. Grafico FTIR de transmitincia por numero de onda (4000-500 cm™)
empregando FTIR-8400S (Shimadzu, Japao) para Wissadula subpeltata (Kuntze) R. E.
Fries.
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Anexo VIIL Efeito dos solventes organicos (0,1 g, condicio ambiente, 24 h).

(k) M

Figura VIIIL.1. Fibras antes (esquerda) ¢ depois (direita) do teste com Varsol (Exxon,
Brasil), aumento de 32X, 0,1 g de amostra, condicdo ambiente, 24 h.. (a), (b): Sida
rhombifolia L.; (c), (d): Sida carpinifolia L. f.; (e), (f): Sida cordifolia L.; (g), (h):
Sidastrum paniculatum (L.) Fryxell; (i), (j): Malvastrum coromandelianum (L.) Gurck; (k),
(1): Wissadula subpeltata (Kuntze) R. E. Fries.
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Anexo IX. Efeito do acido H,SO4 0,01N (0,1 g, condicao ambiente, 60 min).

(k) M

Figura IX.1. Fibras antes (esquerda) e depois (direita) do teste com H»SOs 0,01N,
aumento de 32X, 0,1 g de amostra, condicdo ambiente, 60 min. (a), (b): Sida rhombifolia
L.; (¢), (d): Sida carpinifolia L. f.; (e), (f): Sida cordifolia L.; (g), (h): Sidastrum
paniculatum (L.) Fryxell; (1), (j): Malvastrum coromandelianum (L.) Gurck; (k), (1):
Wissadula subpeltata (Kuntze) R. E. Fries.
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Anexo X. Efeito do acido H,SO4 0,1N (0,1 g; condi¢io ambiente, 60 min).

Figura X.1. Fibras antes (esquerda) e depois (direita) do teste com H,SO4 0,1N, aumento
de 32X, 0,1 g de amostra, condi¢do ambiente, 60 min. (a), (b): Sida rhombifolia L.; (c),
(d): Sida carpinifolia L. f.; (e), (f): Sida cordifolia L.; (g), (h): Sidastrum paniculatum (L.)
Fryxell; (i), (j): Malvastrum coromandelianum (L.) Gurck; (k), (1): Wissadula subpeltata
(Kuntze) R. E. Fries.
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Anexo XI. Efeito do alcali NaOH 1IN (0,1 g; condi¢do ambiente, 60 min).

(k)

Figura XI.1. Fibras antes (esquerda) e depois (direita) do teste com NaOH 1N, aumento de
32X, 0,1 g de amostra, condi¢do ambiente, 60 min. (a), (b): Sida rhombifolia L., (c), (d):
Sida carpinifolia L. f.; (e), (f): Sida cordifolia L.; (g), (h): Sidastrum paniculatum (L.)
Fryxell; (i), (j): Malvastrum coromandelianum (L.) Gurck; (k), (1): Wissadula subpeltata
(Kuntze) R. E. Fries.
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Anexo XII. Efeito do dlcali NaOH 7,5N (0,1 g; condicio ambiente, 20 min).

(k) M

Figura XII.1. Fibras antes (esquerda) e depois (direita) do teste com NaOH 7,5N, aumento
de 32X, 0,1 g de amostra, condi¢cdo ambiente, 60 min. (a), (b): Sida rhombifolia L., (c),
(d): Sida carpinifolia L. f.; (e), (f): Sida cordifolia L.; (g), (h): Sidastrum paniculatum (L.)
Fryxell; (1), (j): Malvastrum coromandelianum (L.) Gurck; (k), (1): Wissadula subpeltata
(Kuntze) R. E. Fries.



