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Resumo: Resíduos de soja vêm sendo estudados como alternativa potencial para a incorporação em poliolefinas por serem obtidos de fontes renováveis e disponibilidade abundante. O Brasil figura entre os maiores produtores de soja do mundo e a cultura é feita em várias regiões. Portanto, neste trabalho foram obtidos bio-compósitos de polipropileno homopolímero com diferentes porcentagens em peso de casca de soja utilizando uma extrusora mono-rosca. O polipropileno funcionalizado com anidrido maleico (PP-g-MA) foi utilizado como agente compatibilizante, com teores de 5 e 10% em peso na mistura, para conferir melhor adesão entre matriz e fase dispersa. Propriedades mecânicas de tração e características morfológicas dos bio-compósitos foram avaliadas. Foi observado que a adesão entre a matriz de polipropileno com a casca da soja sem a utilização do agente compatibilizante não foi boa, levando a um desempenho mecânico também inferior. Porém, os bio-compósitos com diferentes teores do polipropileno funcionalizado apresentaram propriedades mecânicas superiores.
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Compatibilization of bio-composites of polypropylene with soy hulls using polypropylene grafted with maleic anhydride.

Abstract:  Soy residues have been studied as a potential alternative for incorporation into polyolefins because they can be obtained from renewable sources and abundant availability. Brazil is one of the largest producers of soybeans in the world and its culture is made in several regions. Therefore, in this study were obtained bio-composites of polypropylene homopolymer with different weight percentages of soy hulls using a single-screw extruder. The polypropylene grafted with maleic anhydride (PP-g-MA) was used as compatibilizing agent, at levels of 5 to 10% by weight in the mixture to provide better adhesion between matrix and dispersed phase. Tensile mechanical properties and morphological characteristics of the bio-composites were evaluated. It was observed that the adhesion between the polypropylene matrix and soy hulls, without the use of compatibilizing agent, was not good, leading to lower mechanical performance. However, the bio-composites with different amounts of functionalized polypropylene showed superior mechanical properties.
Keywords: soybean hulls, polypropylene, bio-composites, interfacial compatibility.

Introdução
Atualmente o mundo está mais consciente a respeito da importância do meio ambiente e o termo sustentabilidade vem sendo utilizado de forma intensa por empresas e indivíduos que visam amenizar a poluição gerada por uma população cada vez mais consumista que cresce a cada ano. Dessa forma, pesquisas estão sendo direcionadas para materiais menos poluentes. Como exemplo, temos a incorporação de reforços naturais em polímeros.

As fibras naturais ganharam espaço no mercado. Compósitos reforçados com estas são mais leves, econômicos, encontram-se em abundância e disponíveis de diversas maneiras [1]. As fibras naturais mais utilizadas são sisal, coco, curauá, madeira, bambu, fibra de bananeiras, soja, etc [2].

O Brasil encontra-se entre os maiores produtores de soja do mundo, mantendo a segunda posição no ranking, perdendo apenas para os EUA [3]. No processamento do resíduo de soja, primeiramente ocorre a limpeza e secagem do produto. Numa segunda etapa, a casca da soja é retirada do grão. Enquanto o grão segue no processo para extração de óleo, a casca é descartada pelas empresas. Isto ocorre porque esta possui pouco interesse comercial [4].
Nos compósitos reforçados com fibra, esta tem como função dar maior resistência e rigidez ao material, podendo melhorar algumas propriedades mecânicas deste [5]. Uma preocupação, porém, é a adesão da fibra na matriz, uma vez que quando não ocorre existirá uma fraca capacidade em transferir o esforço da matriz para fibra reforçante. Para uma boa compatibilização geralmente utiliza-se agentes de acoplamento que irão melhorar a adesão entre matriz e reforço.

Assim o presente trabalho tem como objetivo estudar a influência do teor de soja e a adição de um agente compatibilizante (PP-g-MA) em diferentes misturas, analisando propriedades mecânicas e a morfologia dos compósitos. 
Experimental

O polipropileno utilizado foi o H503 fornecido pela Braskem, com índice de fluidez 3,5 g/ 10 min. O agente compatibilizante foi o PP-g-MA (Polybond 3200) fornecido pela Crompton Corporation, com 1% de anidrido maleico e índice de fluidez de 115 g/ 10 min. A casca de soja utilizada foi fornecida pela empresa Louis Dreyfus Commodites de Ponta Grossa – PR. 
As cascas de soja sofreram processos de moagem utilizando um processador de alimentos e peneiramento manual utilizando peneira de 100 mesh. 

As misturas foram preparadas utilizando diferentes teores de casca (10, 20 e 30% em peso) e diferentes teores de PP-g-MA (5 e 10% em peso) na mistura total.

 A tabela 1 apresenta a composição das 9 misturas preparadas. O polipropileno puro também foi processado nas mesmas condições para efeito de comparação.
Tabela 1 – Composição dos materiais estudados (% em peso).

	Compósito
	PP (%)
	Casca de doja (%)
	PP-g-MA (%)

	PP puro
	100
	-
	-

	90PP+10casca
	90
	10
	-

	80PP+20casca
	80
	20
	-

	70PP+30casca
	70
	30
	-

	85PP+10casca+5PP-g-MA
	85
	10
	5

	75PP+20casca+5PP-g_MA
	75
	20
	5

	65PP+30casca+5PP-g-MA
	65
	30
	5

	80PP+10casca+10PP-g-MA
	80
	10
	10

	70PP+20casca+10PP-g-MA
	70
	20
	10

	60PP+30casca+10PP-g-MA
	60
	30
	10



As 9 composições foram preparadas de acordo com a tabela 1, misturadas manualmente e posteriormente extrudadas em uma extrusora de rosca simples Ciola® ME-30. As temperaturas de processamento foram: 180°C na zona de alimentação e na segunda zona, e 200°C na terceira zona e matriz. A velocidade da rosca de 60 rpm. Após a extrusão o material foi granulado.


As misturas foram secas em estufa a uma temperatura de 60°C por aproximadamente 24 horas. 


Para a caracterização mecânica os corpos de prova foram injetados em uma injetora Boy® 55M. As temperaturas das zonas da injetora foram de 180°C na zona de alimentação, 190°C na zona de compressão, 195°C na zona de cisalhamento e 200°C no bico da injetora. 

O ensaio de resistência à tração foi realizado na máquina universal de ensaios mecânicos da marca Shimadzu®, modelo AG-I 10kN, seguindo a norma ASTM D638 com velocidade de ensaio de 5 mm/min. 
A morfologia da superfície de fratura foi observada através de um microscópio eletrônico de varredura (MEV) SSX 550. Antes da análise as superfícies foram metalizadas com ouro.

Resultados e Discussão

As propriedades mecânicas dos compósitos e do PP puro são apresentadas nas Figuras 1, 2, 3, 4 e 5. Na Figura 1 pode-se observar que, em geral, houve uma diminuição na tensão máxima de tração à medida que a proporção da soja aumenta na mistura de PP com casca de soja sem a adição do compatibilizante PP-g-MA. Porém, as misturas preparadas com o menor teor de PP-g-MA (5% em peso) apresentaram um pequeno acréscimo na resistência máxima à tração para os teores de 10 e 20% em peso de casca. 
[image: image1.emf]
Figura 1 – Tensão máxima de tração para as misturas compatibilizadas e não compatibilizadas com PP-g-MA.
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Figura 2 – Deformação máxima de tração para as misturas compatibilizadas e não compatibilizadas com  PP-g-MA.
Para a tensão no escoamento ocorreu uma diminuição nestes valores com a adição da casca, em relação ao PP puro, independente dos teores adicionados, e também podemos notar (Figuras 3 e 4) que a adição do compatibilizante não influenciou nesta característica, pois com os diferentes teores adicionados na mistura estes valores permaneceram muito semelhantes.
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Figura 3 – Tensão no escoamento para o ensaio de tração nas misturas compatibilizadas e não compatibilizadas com PP-g-MA.
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Figura 4 – Deformação no escoamento para o ensaio de tração nas misturas compatibilizadas e não compatibilizadas com PP-g-MA.
Com relação ao módulo de elasticidade, podemos notar na Figura 5, que a adição da casca de soja levou a uma diminuição nestes valores, independente dos teores adicionados. Composições sem o agente de acoplamento possuem um módulo elástico de aproximadamente 600 N/mm2, enquanto, o observado para o PP puro foi de 900N/mm2. Com a adição do PP funcionalizado com anidrido maleico, o módulo de elasticidade apresenta certo aumento em relação às misturas não compatibilizadas. Pode-se verificar que o bio-compósito com 20% em peso de casca e 5% em peso de PP-g-MA, apresenta um módulo de elasticidade de 800 N/mm2, mais próximo ao valor do polipropileno puro.
[image: image5.emf]
Figura 5 – Módulo de Elasticidade para as misturas compatibilizadas e não compatibilizadas com  PP-g-MA.

Na figura 6 encontram-se as fotomicrografias obtidas pelo MEV a partir dos corpos de prova fraturados por tração. As figuras 6 (a) e (b) trazem as composições que não apresentam agente compatibilizante, com 30 e 20% em peso de casca de soja, respectivamente. Nela podemos observar que a fibra não está bem aderida a matriz pela presença de vazios na interface entre as duas fases. 

As figuras 6 (c) e (d) apresentam 5% do compatibilizante. A superfície de fratura do material encontra-se mais lisa e uniforme que as anteriores. Houve uma melhora na adesão entre fibra e matriz e uma diminuição nos vazios encontrados no material. Portanto, o agente de acoplamento melhora a interface do compósito, aumentando assim algumas propriedades mecânicas quando comparado ao compósito sem o compatibilizante.

O valor do módulo para as composições que apresentam 5% PP-g-MA são os maiores encontrados entre as misturas. O compósito com 5% de agente de acoplamento e 20% de casca de soja é a maior entre as misturas, com 810 N/mm2. Isso pode estar relacionado à morfologia, uma vez que aquelas com 5% de PP-g-MA também apresentam uma melhor adesão interfacial entre fibra e matriz.
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Figura 6 – Microscopia Eletrônica de Varredura para os bio-compósitos de PP/casca de soja. (a)70% PP + 30% casca, (b) 80%PP + 20% casca, (c) 65%PP + 5% PP-g-MA + 30% casca de soja, (d)75% PP + 5% PP-g-MA + 20%casca de soja.
Conclusões

Os bio-compósitos de PP com casca de soja foram incompatíveis em relação às propriedades mecânicas estudadas, necessitando de compatibilização interfacial. O polipropileno funcionalizado com anidrido maleico apresentou-se bastante efetivo como agente de acoplamento, pois as misturas preparadas com o mesmo apresentaram aumento nos valores de módulo de elasticidade e resistência máxima a tração em relação às misturas preparadas sem a adição do compatibilizante.
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