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RESUMO

Ha uma tendéncia mundial em buscar fibras vegetais em substituicdo as fibras
sintéticas para obtencdo de compdsitos reforcados visando o aproveitamento de
recursos renovaveis. Neste contexto, o presente trabalho objetiva desenvolver o
processo de preparagdo das fibras da folha de milho, caracterizando-as e adequando-
as para aplicacbes em industrias de construcéo civil. As folhas de milho foram secas
em temperatura do meio ambiente, tratadas por mercerizacdo; em seguida,
neutralizadas com solucdo acida e lavadas em agua corrente. A caracterizacdo das
fibras da folha de milho foi realizada por difratometria de raios X, fluorescéncia de raios
X, microscopia eletrbnica de varredura, é&rea de superficie especifica,
termogravimetria, massa especifica e espectrometria de infravermelho. O tratamento
por mercerizacao foi efetivo, pois as fibras de milho possuem caracteristicas similares
as fibras sintéticas, levando a uma possibilidade de novos usos tecnoldgicos, além da
aplicacdo em fabricacdo de tubulacéo de gas.

Palavras chaves: fibras da folha de milho; compdsitos reforcados; mercerizacao;

tubulacdo de gés.

INTRODUCAO

No Brasil, o primeiro passo com relacao a preocupacgao ambiental, foi a criacéo
da Secretaria Especial do Meio Ambiente em 1973, numa tentativa de melhorar a
imagem criada na Conferéncia de Estocolmo.®

Nas ultimas duas décadas, a diminuicdo na geracdo de residuos e a

preservacao ambiental tem sido topico dos desafios colocados a sociedade, com foco
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em reciclagem. Ha uma tendéncia mundial em buscar recursos naturais alternativos
em substituicdo as fibras sintéticas, que sejam ecologicamente corretos,
desenvolvendo novos produtos, gerando emprego e renda, utlizando o
desenvolvimento de novas tecnologias para a construcao civil e em outras areas onde
isto torna-se possivel.(?

Apesar dos polimeros e seus derivados terem historicamente contribuido
imensamente para o desenvolvimento tecnolégico mundial, aumentando a qualidade
de vida do homem moderno, o uso continuado destes materiais tem trazido
preocupacdes para a sociedade. Isto porque, em sua grande maioria, apresentam
baixa reciclabilidade e grande poder cumulativo na biosfera, particularmente devido a
sua baixa biodegradabilidade e origem ndo renovavel como, por exemplo, o
petréleo.G4

Neste contexto, a busca por materiais alternativos com alto desempenho
técnico, social, ambiental e econémico € cada vez mais necessaria e a pesquisa com
fibras vegetais torna-se frequente. A substituicdo das fibras sintéticas, um recurso nédo
renovavel (fibra de vidro), por fibras vegetais, um recurso renovavel (fibra natural), é
uma realidade interessante®- As fibras vegetais apresentam como vantagens: baixa
densidade, boas propriedades mecanicas especificas, ndo é abrasiva aos
equipamentos de processamento e sdo biodegradaveis.®9

O estudo embasa-se no uso de residuos vegetais disponiveis e com
possibilidade da geracao em volumes consideraveis 0s quais sdo, em sua maior parte,
descartados como materiais inserviveis.

A relevancia da pesquisa da-se pela oportunidade de gerar mais uma fonte de
renda e posto de trabalho, com a exploracdo de um subproduto, para as pessoas que
sobrevivem do cultivo do milho em S&o Paulo e em outras regides do Brasil, além dos
beneficios econémicos de varias industrias somadas a reciclagem do residuo, palha
de milho.

Em face do crescente estudo e aplicagdes das fibras vegetais brasileiras, torna-
se fundamental a sustentabilidade deste segmento cultivando o aproveitamento de
recursos renovaveis na obtencdo de novos materiais. Neste sentido, o presente
trabalho tem por objetivo desenvolver o processo de preparacao das fibras do milho,
caracterizando-as. As fibras obtidas serdo fundamentais para preparagdo de um

compasito polimérico para fabricacédo de tubulagbes de gés.
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MATERIAIS E METODOS

Etapas para extracdo e preparo das fibras da folha do milho

As folhas utilizadas neste estudo foram as que recobrem a espiga do milho,
adquiridas nas feiras livres de S&o Paulo, elas s&o previamente secas durante

exposicao solar. O procedimento experimental € apresentado a seguir:

Rota quimica com hidréxido de soédio

Varios experimentos foram realizados, otimizando a quantidade minima de
hidréxido de sddio. Verificou-se que a concentracdo de 3% a 5% (porcentagem em
massa) de hidréxido de sodio e tempo de agitacdo de 4 a 7 dias de imerséao,
dependendo da espessura da folha, estas condi¢cdes foram adequadas para maior
eficiéncia de extracéo de fibras.

Durante a etapa de imersao, as folhas sdo submetidas a agitacao, provocando

a retirada da polpa da folha de milho e obtendo-se as fibras (Figura 1).

Figura 1 — Folhas de milho imersas em solu¢éo de hidroxido de sodio e sob

agitacao.

A figura 2 ilustra as fibras obtidas ap6s o ataque com hidréxido de sédio.
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Figura 2 — Fibras obtidas apds o ataque alcalino.

ApoOs o ataque alcalino, as fibras sdo lavadas em agua corrente e friccionadas
em uma peneira para limpeza. Em seguida, as fibras sdo submetidas a solucdo de

acido acético 4% (porcentagem em volume) para neutralizacéo e ficam sob agitacéo
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por 1 hora, na sequéncia as fibras sdo novamente lavadas com agua corrente, e por
fim, levadas para secagem em estufa a aproximadamente 50°C.
A figura 3 ilustra fibras secas e limpas e obtidas por duas rotas. Observa-se que

a rota quimica, as fibras estédo isentas de polpa.

Rota Rota

Manual Quimica

(b)

Figura 3 - Fibras limpas e secas (a) e diferenca das fibras obtidas por duas rotas (b).

Devido a alta solubilidade da hemicelulose mesmo em baixas concentracdes
de alcali, o tratamento via hidréxido de sd6dio promove uma maior rugosidade da
superficie da fibra, melhorando a aderéncia mecanica entre fibra e matriz. Assim, de
um modo geral, o tratamento alcalino causa o inchaco das fibras e remocéo parcial da
hemicelulose e da lignina, o que promove um melhor empacotamento das cadeias de
celulose, que séo responsaveis pela cristalinidade da fibra. Desta forma, o tratamento
causa aumento da cristalinidade e redugdo do diametro e da densidade das fibras.®

A analise das composi¢cbes quimicas das fibras foi determinada por
Espectrometria de Fluorescéncia de Raios X por Energia Dispersiva (EDX), no
equipamento da marca Shimadzu, modelo 720.

A massa especifica das fibras ou densidade real foi determinada utilizando-se
a amostra em pé pela técnica de picnometria a gas hélio. Foi utilizado cilindro de gas
hélio 4,5 (99,995% de pureza) com o equipamento da marca Micromeritcs Instrument
Corporation, modelo Accupyc 1330, de acordo com as seguintes condicbes de
analise: numero de purgas 30; presséo de purga: 19,5 psi g; niumero de repeticdes
(corridas): 30; pressao de preenchimento: 19,5 psi g; taxa de equilibrio: 0,005 psi
g/min; porcentagem de variacdo: 0,05% temperatura de analise: 20°C; corrida de
precisao: utilizada.

A area especifica BET foi determinada pelo equipamento BET Surface Area
Analyser, versdao 3.11, Quanta-Chrome Corporation, Nova 1200. Primeiramente a
amostra foi desgaseificada por 12 horas no banho de areia a 150°C para retirada de
volateis e gases interferentes, em seguida houve adsorcao de nitrogénio para garantir
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a atmosfera inerte, finalmente a determinacdo foi feita por meio de adsorcdo e
dessorcgdo de nitrogénio nas amostra de condi¢des da vacuo de 0,1mmHg.

Para verificacdo da morfologia, as fibras foram colocadas em porta amostra
metalico, e pulverizadas com uma fina camada de ouro para torna-las condutoras e
gerar uma imagem de melhor resolugdo. O equipamento utilizado foi o microscépio
eletrbnico de varredura (MEV) da marca Jeol modelo JSM — 6010LA — série n°
MP11000026.

A andlise térmica das fibras determinou a degradacédo de massa da amostra,
foi realizada por Termogravimetria ou andlise termogravimétrica com o equipamento
de marca Shimadzu modelo TGA — 51, controle de sistema TA — 60WS.

A cristalinidade das fibras foi identificada por Difracdo de Raios X. A amostra
compactada de fibras em po6 foi colocada em porta amostra de aco inoxidavel e
analisada em difratbmetro de raios-x Rigaku, modelo Multiflex com monocromador e
com radiagdo Cu K-a, gerada a 40 kV e 20mA. A velocidade de varredura era de
0,5°/min e variou de 10 a 90° 26. A identificacéo das fases cristalinas se fez com auxilio
dos padrbes disponiveis no Sistema Internacional Centre for Diffraction Data / Joint
Committee on Power Diffraction Standards (ICDD/JCPDS).

A técnica de espectroscopia de infravermelho com transformada de fourier
(FTIR) foi utilizada para identificar as caracteristicas principais das fibras e as
principais modificagfes entre o processo de extracao das rotas manual e quimica. Os
espectros em KBr foram feitos no espectrofotometro Nexus 670 FTIR da Thermo

Nicolet usando a técnica de disco prensado.

RESULTADO E DISCUSSAO

Apos extracao das fibras das folhas de milho, estas foram caracterizadas semi
guantitativamente por técnica de fluorescéncia de raios X visando a obtenc&o dos
elementos quimicos presentes nesta matéria prima (figura 4).

Os resultados antes do tratamento quimico, mostram alta porcentagem de
potassio e célcio, quantidade de silicio chega a atingir em torno de 45% em massa
presente nas fibras das folhas de milho e elementos quimicos tais como: cobre, ferro,
enxofre e zinco em quantidades menores.

A composi¢do quimica das fibras da folha de milho apds tratamento quimico
destaca a presenca do calcio como elemento em maior concentracdo (47,8 %),
seguidos do Silicio (19,2%), Ferro (17,2%), Cobre (9,2%) e Enxofre (6,9%).
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Figura 4 — Composicdo quimica das fibras de folhas de milho antes (a) e depois (b)

do tratamento superficial com ataque quimico.

Comparando-se com o resultado das fibras da folha de milho sem o tratamento
com ataque quimico, verifica-se que os elementos Calcio e Silicio prevalecem em
maior quantidade.

Outras caracteristicas das fibras sdo fundamentais para preparacdo de

compasitos tais como densidade (tabela 1) e area de superficie especifica (tabela 2).

Tabela 1 — Densidades das fibras das folhas de milho.

Fibras da folha do milho antes do tratamento superficial com ataque quimico
(1,3607 + 0,0037) g/cm?
Fibras da folha do milho apés tratamento superficial com ataque quimico
(1,5219 + 0,0476) g/cm?

Tabela 2 — Area de superficie especifica das fibras das folhas de milho.

Fibras da folha do milho antes do tratamento superficial com ataque quimico
0,9823 m3/g
Fibras da folha do milho apds tratamento superficial com ataque quimico
16,2691 m2/g

A densidade estd dentro dos parametros semelhantes as fibras vegetais
utilizadas em compasitos. O tratamento quimico via hidréxido de sédio promove maior
rugosidade da fibra, aumentando a area de superficie especifica e melhorando a

aderéncia mecanica entre fibra e matriz.
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A microscopia eletrénica por varredura permitiu a caracterizacdo morfologica
das fibras das folhas de milho. As micrografias das figuras 5 e 6 mostram os detalhes

das fibras das folhas de milho antes e depois do tratamento quimico.

SEl 10kV WD10mmSS24
Flbra B1 Fibra B1

Figura 5 — Fibra da folha de milho antes do tratamento quimico.

Micrografias das fibras apos o tratamento quimico (figura 6), verifica-se que a
cobertura ou polpa da folha aderida a fibra foi removida, expondo diretamente as

fibras. Esse residuo eliminado, proporciona melhor aderéncia entre fibra e matriz.

’
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Figura 6 — Fibra da folha de milho apds o tratamento quimico

Comparando-se as micrografias das fibras de sisal, curaua e abacaxi com as
fibras das folhas de milho, observam-se caracteristicas semelhantes, comuns na
maioria das fibras vegetais provenientes de folhas.

A figura 7 mostra as analises termogravimétricas das fibras das folhas de milho,

antes e depois do tratamento superficial com ataque quimico.
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Os resultados mostram que tanto antes quanto depois do tratamento quimico,
a temperatura de inicio de termo oxidacdo das fibras da folha de milho é de

aproximadamente 300°C.
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Figura 7 — Analise termogravimétrica da fibra da folha de milho antes (a) e depois (b)

do tratamento superficial com ataque quimico.

Em ambas as figuras 8 (a e b) observa-se a cristalinidade das fibras,
verificando-se aumento apds o tratamento quimico. Através da técnica de difracdo de
Raios X identifica-se um aumento da cristalinidade das fibras apés a realizacao da
modificacdo com solucdo alcalina, em consequéncia ocorre 0 aumento da adeséao

entre fibra/matriz na formacgdo do compdsito®).
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Figura 8 — Difratogramas de raios X das fibras das folhas de milho antes (a) e

depois (b) do tratamento superficial com ataque quimico.
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As fibras das folhas do milho foram caracterizadas por analises de
Espectroscopia de Infravermelho por Transformada de Fourier visando a identificagéo
dos espectros de fibra natural celulose (-OH), hemicelulose (C+O) e lignina (metoxila
O-CHg) (figuras 9a e 9b).
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Figura 9 — Espectrometria de infravermelho das fibras das folhas de milho
antes (a) e depois (b) do tratamento superficial com ataque quimico.

Observa-se na figura 9 as fibras da folha de milho antes de depois do processo
guimico possuem caracteristicas semelhantes, mostrando bandas de absorcéo tipicas
de materiais lignocelulésicos.

Destacam-se os comprimentos de onda:

600-500: atribuido aos compostos de iodo alifatico C-I;
1100-1000: grupo funcional ion fosfato;
1270-1 230: atribuidos aos éteres aromaticos ¢-O-H;
1385-1380: grupo funcional metil (-CH3) iso-dimetil;
1680-1620: atribuido ao grupo Aquenil C=C,;
1740-1725 corresponde ao grupo funcional Aldeido;
2935-2915: banda intensa tipica de C-H simétrico e assimétrico;
3570—-3200: banda que corresponde ao OH da celulose e da agua.
Aralijo® demonstra os espectros das fibras de Curaua, comparando-se com as

do milho, apresentam grandes semelhancas nas bandas de absorcéo.®
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CONCLUSAO

Novos usos de residuos agricolas sdo importantes para o meio ambiente e na
reducdo da dependéncia de matérias primas provenientes do petroleo.

A caracterizacdo destes materiais abre perspectivas de usos mais nobres de
um produto considerado residuo agricola, valorizando a producdo em pequenas
comunidades e promovendo o desenvolvimento sustentavel.

Foram extraidas e caracterizadas as fibras provenientes das folhas de milho e
avaliadas técnicas diferentes de extragdo, obtendo-se resultados preliminares que
comparados a outros estudos cientificos nessa area, concluiu-se que as fibras de
milho possuem caracteristicas semelhantes as fibras vegetais utilizadas para reforco
de materiais compaositos poliméricos.

Os resultados encontrados até o momento sdo promissores, levando a uma

possibilidade de novos usos tecnoldgicos para as fibras da folha de milho.
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PREPARATION AND CHARACTERIZATION CORN LEAF FIBER TO OBTAIN
COMPOSITE

ABSTRACT

There is a global trend to seek plant fibers to replace the synthetic fibers to
obtain reinforced composites aimed at the use of renewable resources. In this context,
this study aims to develop the preparation of corn leaf fibers, characterizing them and
adapting them for applications in the construction industry. Corn leaves were dried in
environmental temperature, treated by mercerization; then neutralized with acid
solution and washed in water. The characterization of the corn leaf fibers was carried
out by X-ray diffraction, X-ray fluorescence, scanning electron microscopy, specific
surface area, thermogravimetry, density and infrared spectrometry. The mercerizing
treatment was effective, as maize fibers have characteristics similar to synthetic fibers,
leading to a possibility of new technological uses, in addition to applying gas pipe

manufacturing.

Key words: Corn leaf fibers; reinforced composites; mercerizing; gas pipe.
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