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RESUMO

Nos ultimos anos, polimeros especiais estdo sendo utilizados de forma crescente em aplicagdes
de engenharia com requisitos tribologicos como buchas, mancais, cames e engrenagens. Sao
exemplos empregados os polimeros poli(tetrafluoretileno) (PTFE), poli(imidas) PlIs,
poli(amida-imida) PAI, poli(éter-imida) PEI, poli(éter-sulfona) PES, e os homologos poli(éter-
cetona) PEK, poli(éter-éter-cetona) PEEK e poli(aril-éter-cetona) PAEK. O crescente
desenvolvimento de componentes poliméricos deve-se as propriedades Uinicas que oferecem de
auto lubrificagdo, resisténcia ao desgaste, ao impacto e a corrosdo aliadas a facilidade de
fabricacdo através de moldagem por injegdo. Uma opgao atrativa para a preservagao e aumento
da vida util de componentes com aplicagdes tribologicas que utilizam os materiais poliméricos
como matriz/componente ¢ a utilizagao de lubrificantes sélido. Além de reduzir custos, esse
tipo de lubrificante pode ser a unica opcao de lubrificagio em aplicacdes especiais, como
altas/baixas temperaturas e/ou vacuo. As blendas poliméricas de PAEK com PTFE tém
comportamento tribologico satisfatorio quando misturas de alta energia sdo empregadas em seu
processamento. Para esses casos, o PTFE tem sua estrutura deformada mecanicamente, fazendo
com que seja mais bem disperso e possua melhor interacdo com o outro componente, levando
a lubrificacdo uniforme da superficie ¢ menores taxas de desgaste. Este trabalho de mestrado
visa o entendimento de como os diferentes modos de preparagdo (mistura comum de baixa
energia e mistura de alta energia) e composi¢do (variando de 0% a 30% em massa do
lubrificante s6lido PTFE) contribuem para uma melhor dispersdo e conformagao de particulas
do lubrificante nas blendas visando melhor desempenho tribologico. Ensaios triboldgicos foram
realizados sendo a taxa de desgaste e o coeficiente de atrito analisadas para avaliacdo do
desempenho do material. Também se avaliou o formato e composi¢do das tribocamadas, a
topografia das superficies ensaiadas, bem como a estabilidade térmica e termomecanica das
blendas produzidas. Para as condi¢des estudadas, as amostras que apresentaram melhor
comportamento tribologico foram as misturadas através do método de alta energia e com
composicdo de 15% de PTFE. Essas apresentaram menor coeficiente de atrito e taxa de
desgaste, assim como superficies resultantes mais uniformes e com asperidades mais

suavizadas, colaborando para comportamento tribologico superior.

Palavras-chave: blendas, compoésitos poliméricos, mistura de alta energia, tribologia de

polimeros, PAEK, PTFE, atrito, desgaste.
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ABSTRACT

In the recent years, special polymers are being used with increasing frequency in engineering
applications with tribological requirements as bushings, bearings, cams and gears. Are
examples applied the polymers Poly(tetrafluroethylene) (PTFE), Poly(imides) Pls,
Poly(amideimide) PAI, Poly(etherimide) PEI, Poly(ethersulphone) PES, and the homologues
Poly(etherketone) PEK, Poly(etheretherketone) PEEK e Poly(aryletherketone) PAEK. The
increasing development of polymeric components is due to their unique properties of self-
lubricating, wear, impact and corrosion resistance besides the possibility of fabrication facility
through the injection molding process. An attractive option for the preservation and increasing
of components useful life of components with tribological applications that use polymeric
materials as matrix/component is the use of solid lubricants. In addition to reducing costs, this
type of lubricant may be the only lubrication option in special applications, such as low/high
temperatures and/or vacuum. The polymeric blends of PAEK with PTFE have their tribological
behaviors satisfactory when high-energy mixing is employed on their processing. For these
cases, PTFE has its structure mechanically deformed, making its dispersion and interaction with
the other component better, leading to uniform surface lubrication and lower wear rates. This
master's project aims to evaluate how the different modes of preparation (low energy common
mixing and high energy mixing) and composition (varying from 0% to 30% in mass of the solid
lubricant PTFE) contribute to a better dispersion and particle conformation of the lubricant in
the blends aiming to obtain better tribological performances. Tribological tests were performed,
and the variables wear rate and coefficient of friction analyzed for the materials’ performance
evaluation. Were also analyzed the shape and composition of tribolayers, topography of the
tested surfaces, as well as the thermal stability of the produced blends. Among all studied
conditions, the specimens that showed the best tribological behavior were the ones mixed using
the high-energy method with composition of 15% wt of PTFE. This condition presented the
lowest coefficient of friction and wear rate, as well as worn surfaces with a topography more

uniform and smoother surface roughness, contributing to a better tribological behavior.

Keywords: blends, polymeric composites, high-energy mixing, polymers tribology, PAEK,

PTFE, friction, wear.
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1 INTRODUCAO

Desde o inicio da revolugdo industrial, a comunidade cientifica vem explorando as
causas do atrito e desgaste em pares tribologicos, € meios com os quais eles podem ser
controlados para reduzir seus impactos no consumo de energia, meio ambiente e durabilidade
de componentes (ERDEMIR; HOLMBERG, 2015). A tribologia tem se tornado muito
importante tanto do ponto de vista cientifico como tecnoldgico, uma vez que na maioria das
aplicacdes de engenharia componentes de diferentes materiais sdo submetidos ao contato e aos
movimentos relativos entre superficies, podendo resultar em atrito elevado bem como desgaste

e degradacdo dos materiais usados (JOSHI et al., 2017).

Poucos sdo os materiais que possuem coeficiente de atrito e taxa de desgaste
simultaneamente baixos, sendo portanto, necessario a incorporacdo de uma das duas
propriedades em um material base (BURRIS; SAWYER, 2006). Sabe-se que a redugdo de
coeficientes de atrito aumenta a eficiéncia de sistemas mecanicos, assim como a reducdo da

taxa de desgaste, assegura uma maior confiabilidade e vida util para componentes (ERDEMIR;

HOLMBERG, 2015).

Nos ultimos anos, polimeros especiais estdo sendo largamente utilizados em
componentes com requisitos tribologicos como buchas, mancais, cames € engrenagens em
condigdes secas. O crescente desenvolvimento de componentes poliméricos deve-se as
propriedades unicas de auto lubrificacdo, resisténcia ao desgaste, ao impacto € a corrosiao
aliadas a facilidade de fabricagdo através de moldagem por inje¢do. As limitagcdes inerentes
dessa classe de materiais podem ser contornadas adicionando aditivos para a produgdo de
blendas ou compositos poliméricos, selecionando o tipo, quantidade, tamanho, forma, e
combinando cargas e/ou lubrificantes s6lidos com fibras de refor¢o. Os desenvolvimentos nesse
campo tecnologico buscam constantemente diminuir a forga de atrito, desgaste e alto limite de

condi¢do PV (Pressdao Velocidade) (PANDA; BDWE; PANDEY, 2017a).

A lubrificagdo sélida ¢ uma alternativa atrativa para o design de engenharia, por varios
motivos, incluindo simplicidade de processamento, baixos custos, baixa manutengdo, limpeza,
baixo ruido em trabalho, e capacidade de trabalho em baixa/alta temperatura (BURRIS;

SAWYER, 2006; ERDEMIR; HOLMBERG, 2015).
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O aumento da consciéncia ambiental, relacionada a dificuldade de reciclagem e
processamento dos termorrigidos, levou a comunidade cientifica a focar seus esfor¢os no
desenvolvimento de compdsitos ou blendas de polimeros termoplasticos de alta performance

(PICKERING, 2006).

Entre os polimeros termoplésticos de alta performance, como PAEK e PEEK estdo
ganhando importancia a medida que aditivos em escala nano e micro estdo incorporados nestes
polimeros para a obtencdo de compdsitos poliméricos (DYSON et al., 2016). Um grande
esfor¢o tem sido realizado no desenvolvimento de compositos poliméricos e blendas contendo
PAEK com fibras curtas de carbono e de vidro, assim como lubrificantes como grafite, PTFE,
hBN (nitreto hexagonal de boro), entre outros (DYSON et al., 2016) para utilizagdo em

aplicagdes tribologicas.

O PAEK ¢ um polimero de alta rigidez com modulo elastico trativo de 3,9 GPa,
semicristalino com cristalinidades citadas em torno de 60%, com propriedade mecanica de
tensdo de ruptura de 91 MPa, boa estabilidade térmica com temperatura de deflexao térmica de
161°C, excelente resisténcia quimica a acidos sulfurico, cloridrico, nitrico, e a solventes
organicos como cetona, etanol e tolueno, além de baixa densidade com valor de 1,32 g/cm3 e
resistente a radiacdo UV com manutengdo das propriedades mecanicas previamente citadas
(SOLVAY, 2017), o que estende a sua utilizacdo para aplicacdes especiais como as areas
nuclear, aeroespacial, automobilistica e marinha (DYSON et al., 2016). Valores de desgaste e
atrito estdo sendo significativamente reduzidos para o material devido aos avangos que os
compositos e blendas com esse polimero t€ém mostrado, e revelam alto potencial como materiais

para acoplamentos mecanicos de alta severidade (PANDA; BIJWE; PANDEY, 2017a)

Burris e Sawyer (2006) propuseram que efeitos sinérgicos entre os materiais PEEK e
PTFE nas blendas formadas tornam os mecanismos de desgaste menos severos em ambos 0s
constituintes. Em sua forma pura, o PEEK possui boa rigidez estrutural com modulo eléstico
de 4GPa e resisténcia maxima a tragdo de 102 Mpa e boa estabilidade térmica com temperatura
de deflexdo térmica de 160°C (SOLVAY, 2017). O PTFE ¢ amplamente usado como
lubrificante solido, porém, possui altas taxas de desgaste quando aplicado de forma pura em
aplicagdes tribologicas, em torno de 7,4E* [mm*/Nm] (JONES et al., 2019). A incorporagio de
cargas no PEEK visa reduzir o coeficiente de atrito, e no caso do PTFE, aumentar a resisténcia

ao desgaste (BURRIS; SAWYER, 2006).



A dispersdo homogénea e a distribui¢@o de particulas dos aditivos/componentes com os
demais componentes poliméricos sao essenciais para que as propriedades mecanicas e
tribologicas das blendas sejam melhoradas. Devido ao PAEK ser resistente a grande parte dos
solventes quimicos empregados em processos industriais e possuir temperatura de fusdo mais
alta que os polimeros convencionais, a fabricacdo de compositos e blendas a partir desse
polimero torna-se um desafio tecnoldgico. Para o processamento e formagao de blendas com o
material, uma possivel saida € processar os polimeros em estado s6lido, como misturas
mecanicas, o que elimina as limitagdes térmicas e solubilidade restrita. A técnica de mistura
que utiliza o moinho planetario de esferas ¢ um exemplo desse tipo de técnica e ¢ amplamente
empregada para a mistura mecanica de metais e ceramicas (HEDAYATI et al., 2011; ZHANG
et al.,2008).






2 OBJETIVOS

Esta dissertacdo de mestrado tem a finalidade de auxiliar no entendimento de como

blendas poliméricas de alto desempenho comportam-se tribologicamente. Pretende-se avaliar

como diferentes métodos de preparagdo e concentracdo dos polimeros integrantes das blendas

afetam sua estrutura e consequentemente seu desempenho tribolégico.

2.1 Objetivo geral

Esta pesquisa tem o objetivo de avaliar o comportamento triboldgico de blendas de

PAEK poli(aril éter cetona) e poli(tetrafluoretileno) (PTFE) obtidas por diferentes tipos de

mistura e com proporgdes distintas de lubrificante solido.

2.2 Objetivos especificos

Investigar o efeito da técnica de preparacdo de mistura (em moinho comum com
vaso de formato Y ou moinho planetario de esferas) nas propriedades
tribologicas (coeficiente de atrito e taxa de desgaste) das blendas de
PAEK/PTFE,;

Avaliar a influéncia da concentragdo de lubrificante  solido
(poli(tetrafluoretileno)) nas propriedades tribologicas das blendas (coeficiente
de atrito e taxa de desgaste);

Determinar o método de mistura e a concentragao de lubrificante solido que
levam ao conjunto de melhores resultados tribolégicos;

Entender se ocorrem tribocamadas e se ha diferencas nos mecanismos de

desgaste nos pares tribologicos testados.






3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 Tribologia

A tribologia ¢ definida como o ramo da ciéncia e tecnologia referente a superficies com
interagdo e movimento relativo entre si, e inclui o estudo dos fenomenos de atrito, desgaste,
lubrificagdo, entre outros (JOST, 1966; JOST, 1990; ERDEMIR; HOLMBERG, 2015;
HUTCHINGS; SHIPWAY, 2017a).

Durante as duas tltimas décadas, a consciéncia global e necessidades da sociedade por
sistemas de transporte mais eficientes € menos poluentes tém crescido consideravelmente
devido a redugdo das reservas de combustiveis fosseis e medidas governamentais para combater
a emissdao de gases do efeito estufa (ERDEMIR; HOLMBERG, 2015). Avangos através da
pesquisa na area tribologica levam a menores perdas mecanicas por atrito, dissipado em calor
ou ruido, e a reducdo do consumo energético de sistemas, custos de manutengao, substituicao
de componentes e investimentos para a troca de maquinas e equipamentos (HUTCHINGS;

SHIPWAY, 2017a).

Enquanto a reducao do atrito se traduz em maior eficiéncia nos sistemas mecanicos o
menor desgaste garante maior confiabilidade e vida 1til maior, assim como menores custos de

manuten¢do (ERDEMIR; HOLMBERG, 2015).

Quando duas superficies se movimentam umas sobre as outras ocorrerd o desgaste de
uma ou ambas, geralmente levando a perdas progressivas de material. Na maioria dos casos, o
desgaste ¢ prejudicial ao sistema de acoplamento e pode levar a folgas, aumento de liberdade e
perda de precisdo entre os componentes. Este fenomeno pode levar a aumento de vibragao,

tensOes estruturais e taxas desgaste excessivas, ou ainda falha por fadiga.

Um método para a reducdo de forcas de atrito e do desgaste € a utilizacdo, de algum
modo, de lubrificantes nos pares tribologicos, podendo ser fluidos ou em estado solido. Em
alguns casos, até mesmo os elementos da atmosfera circundante ao sistema podem desempenhar
papel lubrificante e devem ser levados em consideracdo no estudo da interagdo mecanica

(HUTCHINGS; SHIPWAY, 2017a).
3.1.1 Atrito

A forca conhecida como forga de atrito € definida como a resisténcia encontrada por um
corpo quando movido sobre outro. Essa defini¢do contenta duas importantes classes de

movimento relativo: deslizamento e rolamento, embora ambos ndo sejam exclusivos



(HUTCHINGS; SHIPWAY, 2017b; MANG et al., 2010). Como mostrado pela Figura 1, para
os dois modos de movimento, uma forga tangencial F ¢ necessaria para mover o corpo superior
sobre o contracorpo estaciondrio. A razdo entre essa for¢a de atrito F e a forga normal W ¢

conhecida como coeficiente de atrito, denotado por p e mostrado na equagao (3.1):

_F
n= 3.1)

Atrito por deslizamento ¢ o atrito causado pela interagdo de duas superficies que
deslizam entre si, sem qualquer rolagem ou giro, movimento representado pelo esquema da
Figura 1(b). J& o atrito por rolamento ocorre quando 2 superficies estdo em contato por
rolamento, como mostrado na Figura 1(a). Em rolamentos de esferas, por exemplo, o atrito por
rolamento pode ocorrer entre as esferas e as pistas, e o atrito por deslizamento entre as esferas
e a gaiola. Sendo este ltimo, o mais severo para o sistema.

Figura 1 - Esquema ilustrativo dos modos de deslocamento relativo entre superficies: (a)
rolamento e (b) deslizamento

w

(a) W)

Fonte: adaptado de (HUTCHINGS; SHIPWAY, 2017b)

O trabalho realizado pela for¢a de atrito pode ser transformado em deformagao, desgaste
e calor (MANG et al., 2010). A intensidade da forca ¢ descrita, geralmente, pelo valor do
coeficiente de atrito, que varia de pequenos valores, como 0,001 até valores maiores que 10,
dependendo do modo de deslocamento relativo e superficies em contato (HUTCHINGS;

SHIPWAY, 2017b).

Pesquisas anteriores, como as de Amontons e de Coulomb, revelaram que a maior
contribuicao para a forca de atrito vem deformagdes elasticas e plasticas causadas pela interagao
das asperezas das duas superficies de contato. Para que um modelo de atrito seja representativo
forcas ndo conservativas devem ser consideradas, cujos mecanismos envolvem deformacgdes
plasticas em filmes na superficie ou interior dos materiais. Como resultado, ha a geragdo de
vibragdes, movimentacdo de elétrons e no caso de materiais poliméricos, movimentos

moleculares (HUTCHINGS; SHIPWAY, 2017b).
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Se dois solidos ideais deslizassem um sobre o outro, como demonstrado na Figura 2 (a),
a energia de interagdo entre os dois planos de contato dos atomos seria periodica e se os &tomos
fossem idealmente ligados de forma rigida ndo haveria dissipagao de energia. Porém, os d&tomos
ndo sdo idealmente ligados e os mais proximos a superficie de interagdo vibram durante o
movimento relativo dos corpos, fazendo com que a energia seja propagada além do contato.
Até mesmo uma pequena rotacdo de um cristal tridimensional em um dos dois corpos
deslizantes faz com que a interface seja ndo concordante, como mostrado pela Figura 2 (b).
Ainda assim, as superficies reais de deslizamento diferem das representadas até aqui.
Normalmente, como mostrado pela Figura 2 (¢), as superficies ndo sdo totalmente limpas e a
presenga de pequenas moléculas, como as de dgua ou hidrocarbonetos de cadeia pequena,
mudam completamente o comportamento tribolégico dos materiais.
Figura 2 - Deslizamento relativo entre dois solidos perfeitos (a), deslizamento relativo de dois

solidos com espacamento diferente de atomos na superficie (b), e deslizamento real relativo
com atomos contaminantes na superficie (c).

(@)
Fonte: adaptado de (HUTCHINGS; SHIPWAY, 2017b)

3.1.2 Desgaste e taxa de desgaste

O termo desgaste ¢ definido como a progressiva perda de material da superficie de um
solido em virtude de causas mecanicas de contato entre corpos (JOST, 1966; MOERS (2002)
apud MANG et al., 2010). Quando as superficies em deslizamento sdo lubrificadas de algum
modo, o desgaste que ocorre ¢ chamado de desgaste de deslizamento lubrificado. Assim como
em interagcdes sem lubrificacdo externa, o desgaste que o sistema triboldgico sofre ¢ chamado

de desgaste de deslizamento seco.

A natureza e taxa do desgaste sdo controladas pelas tensdes e danos mecanicos, efeitos
térmicos e reagcdes quimicas entre as superficies em deslizamento € o meio ambiente. Esses
pontos, ndo podem ser tratados de forma independente, visto que a resposta do contato depende
de interacdes complexas entre as superficies e que podem ainda mudar a medida que o tempo
de contato evolui. Portanto, para entendimento do dano causado pelo deslizamento de
superficies, ¢ extremamente importante que as naturezas mecanica e quimica do contato, € o

modo como uma influencia a outra, sejam compreendidas (HUTCHINGS; SHIPWAY, 2017b).
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3.2 Tribologia de polimeros

Enquanto metais e ceramicas raramente sao usados em aplicagdes sem lubrificagdo, os
materiais poliméricos ndo apenas sdao usados em aplicagdes sem lubrificantes como

frequentemente, também atuam como lubrificantes solidos (SAWYER et al., 2014).

O contato entre polimeros ou entre polimero e metal ¢ predominantemente elastico,
comportamento fundamentalmente diferente de pares tribologicos metalicos. Sao exemplos de
polimeros que apresentam esse comportamento os polietilenos de baixa e alta densidade,
poli(tetrafluoretileno), poliamidas, poli(metacrilato de metil), algumas resinas epoxis e
elastomeros, de maneira geral. O segundo ponto particular do comportamento tribolégico dos
materiais poliméricos ¢ devido a sua estrutura molecular e consequente viscoelasticidade,

fazendo com que suas propriedades mecanicas sejam dependentes do tempo de solicitacao.

O coeficiente de atrito de polimeros, |, varia com grande sensibilidade em fun¢do das
variaveis for¢a normal, velocidade de deslizamento e temperatura do ambiente, o que torna o
comportamento triboldgico ainda mais sistémico para essa classe de materiais. O atrito pode
ser atribuido a duas fontes, deformacdo, que envolve a dissipagdo de energia em um grande
volume em torno da area de contato, e adesdo, que ¢ originada a partir da interface entre corpo
e contracorpo (HUTCHINGS; SHIPWAY, 2017b). As duas regides sao mostradas pela Figura
3 e representadas para uma aspereza rigida contra uma superficie polimérica.

Figura 3 - Regides que contribuem para o atrito de materiais poliméricos
Velocidade

<'\:| Carga
g

Particula rigida

\\ * . 4
\\ ‘ - 1/
k" e - y
~ ~—_ — ’/
> ’
e 7 Polimero

Zona coesiva
Fonte: adaptado de (HUTCHINGS; SHIPWAY, 2017b)

Em alguns polimeros as propriedades condutividade e expansao térmica podem ndo ser
adequadas para dissipar efetivamente o calor gerado em interfaces de contato, levando as
superficies a fundirem ou degradarem até a falha. Consequentemente, materiais poliméricos sao
usados comumente em condi¢des de menores coeficientes de pressdo velocidade (PV), sendo

necessario utilizar polimeros especiais de engenharia para que a janela de servigo seja
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expandida alcangando condi¢des de operagcdo mais criticas (PADHAN; MARATHE; BIJWE,
2020a). Na Figura 4 sdo apresentados alguns polimeros e sua classificacdo por categoria de
denominagdo, aumentando suas propriedades termofisicas e quimicas quanto mais superior for

a categoria, assim como seu custo.

Figura 4 - Classificacao de polimeros e suas caracteristicas

Polimeros de ultra-alta PBL Pl, ' PAEK, PEEK
performance 'AL PEI ' PEKK
Polimeros de alta I 5
performance Ll LCPs, PFA,

PVDF, PPS

Polimeros de
engenharia

PMMA,PC, PAG6, PBT, PET,
ABS UHMWPE, POM

Crescimento de custo
Resisténcia quimica

Polimeros
commodities

Resisténcia ao desgaste
Resisténcia a temperatura

PS, PYC :I'I'. LDPE, HDPE

Amorfos Semicristalinos

Fonte: adaptado de (PADHAN; MARATHE; BIJWE, 2020)

Geralmente esses requisitos de condi¢des PV altas sdo enderegados a utilizagdo de
polimeros especiais de engenharia como o PTFE, poli(imidas) (PIs), poli(amida-imida) (PAI),
poli(éter-imida) (PEI), poli(éter-sulfona) (PES), poli(éter-cetona) (PEK), e seus homologos
como poli(éter-éter-cetona) (PEEK), poli(aril-éter-cetona) (PAEK) e poli(éter-cetona-cetona)

(PEKK), etc (PADHAN; MARATHE; BIJWE, 2020a).

Em sua maioria, os polimeros especiais contém em sua cadeia principal um grupo fenil,
o que eleva a rigidez do material, eleva as temperaturas de transi¢do vitrea (T,) e temperatura
de fusdo (Twm), conferindo ao polimero melhores propriedades mecanicas e térmicas. Para o
PEEK e PAEK, a estrutura simétrica sem grupos anexos leva a graus de cristalinidade mais
altos (<30%) quando comparados a demais polimeros. Quando comparados, a presenga de um
grupo éter a mais no PEEK leva a maior flexibilidade da cadeia polimérica, impactando
consequentemente em Ty e Ty mais baixas quando comparadas as temperaturas respectivas do
PAEK (PADHAN; MARATHE; BIJWE, 2020a). Tal mudanga de propriedades termofisicas
em funcdo da estrutura de cadeia dos polimeros pode ser visto na Figura 5 para PEEK e PAEK,

e outros polimeros especiais de engenharia.
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Figura 5 - Estrutura quimica e sua relacdo com T, € T de polimeros especiais
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Fonte: adaptado de (PADHAN; MARATHE; BIJWE, 2020)

3.3 Lubrificacao sélida

O atrito denominado de seco ocorre quando dois sélidos entram em contato relativo
direto, ou seja, sem qualquer elemento interfacial os separando. Caso materiais convencionais
sejam utilizados nessa condi¢do, o coeficiente de atrito e a taxa de desgaste ser elevados a ponto
de impossibilitar sua aplicagdo, o que mostra que as tecnologias de lubrificacdo possuem papel

fundamental para eliminar essas condi¢oes adversas (MANG et al., 2010).

Materiais em estado s6lido que levam a baixos coeficientes de atrito em sistemas
tribolégicos podem ser usados como lubrificantes substituindo materiais liquidos ou filmes de
gases. Um componente de um mancal pode ser composto ou possuir revestimento de
lubrificante s6lido para produzir um sistema autolubrificante. Mancais desse tipo apresentam

reducdo de custos de manutengdo e lubrificacdo, podendo ainda, ser a tinica solucdo possivel
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para sistemas onde a lubrificagdo externa pode levar a contaminag¢do, como em equipamentos
médicos ou para processamento de alimentos, ou ainda o proprio ambiente ¢ inacessivel como
em situacdes quimicamente perigosas, com radiacdo nuclear, abrasivas ou corrosivas. A
lubrificacdo liquida pode também ser um problema em ambientes de alto vacuo e altas
temperaturas, onde ocorre sua evaporagdo e possivel degradagdo, sendo um exemplos desse
caso lubrificantes que devem atuar no espaco (HUTCHINGS; SHIPWAY, 2017e; MANG et
al.,2010; LANCASTER, 1973).

Exemplos de lubrificantes solidos comumente utilizados sdo grafite, dissulfeto de
molibdénio e PTFE, apresentando baixos coeficientes de atrito sob condi¢des apropriadas. O
PTFE ¢ o polimero mais amplamente utilizado, principalmente como filme fino em substratos
mais rigidos. Outros polimeros como as poliamidas, poli(imidas), acetdis, UHMWPE e PEEK
também apresentam propriedades triboldgicas interessantes quando deslizados contra
contracorpos duros. Estes sdo geralmente utilizados na forma de compositos ou blendas como

materiais para mancais, € ndo como lubrificantes (HUTCHINGS; SHIPWAY, 2017c).
3.4 Poli(tetrafluoretileno)

O poli(tetrafluoretileno) (PTFE) faz parte do grupo dos fluorpolimeros ou polimeros
fluorados, cuja caracteristica principal € a alta estabilidade quimica, que permite sua aplicagao
em meios corrosivos onde outros polimeros convencionais seriam degradados. Tal propriedade
resulta da forga de ligagdo dos atomos de fluor e carbono e a prote¢do quase que total da cadeia

de carbono pelos atomos de flaor (JAHIER (1992), BONNET (2004) apud (CANTO, 2007)).

O PTFE ¢ provavelmente um dos polimeros mais utilizado em aplicagdes tribologicas
devido as suas excelentes propriedades relacionadas a baixos coeficientes de atrito, e tem
mostrado grande capacidade de redugdo de suas taxas de desgaste (reportadas sendo em torno
de 7,4E* [mm*Nm] (JONES et al., 2019)) via cargas de refor¢o ou mistura com polimeros de
maior rigidez estrutural (SAWYER et al., 2014).

As cadeias poliméricas do PTFE sdo constituidas pelo monomero —[CF>—CFz]s—,
mostrado esquematicamente pela Figura 6, e apresentam elevada massa molar, estimada entre

107¢ 10® g mol' (CANTO, 2007; SUN et al., 2005).
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Figura 6 - Unidade de repeticao (Mero) do poli(tetrafluoretileno)
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'
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n
Fonte: adaptado de (DHAS et al., 2017)

Tanaka et al. (1973) atribuiram primeiramente a alta taxa de desgaste do PTFE (em
torno de 10E~ [mm*Nm].) a sua estrutura de ligagdo. Blanched e Kennedy (1992) mostraram
que isso ocorre apenas acima de velocidades de deslizamento criticas (8E-3 m/s (BLANCHET;
KENNEDY, 1992)) e determinaram que essa transi¢ao ocorre quando a tensdo de cisalhamento
causada pelo atrito excede a resisténcia interfacial do material. A solugdo encontrado para este
problema pode ser encontrada em aditivos de refor¢o efetivos que reduzem o tamanho dos
debris e facilitando sua adesdo nos contracorpos para formagdao de filmes de transferéncia

protetivos (SAWYER et al., 2014).

Espera-se que o PTFE, presente em blendas poliméricas, se estabelega nas superficies
de contato, cobrindo-as com o lubrificante so6lido, formando filmes e melhorando as
caracteristicas de atrito e desgaste (BIJWE et al., 2013). Estudos recentes mostraram que
fragmentos finos e orientados de PTFE sdo transferidos durante o deslizamento para os
contracorpos e aderem de maneira eficaz, inclusive a partir dos primeiros ciclos de
deslizamento. Os filmes criados sdo atribuidos a quebra de cadeia do PTFE, o que acaba por
possibilitar a sua forte adesao e reagdes triboquimicas. Sendo importante salientar que a criagao
de tribofilmes na superficie do polimero ¢ de extrema importancia para o comportamento
tribologico dos materiais (PADHAN; MARATHE; BIJWE, 2020a; SAWYER et al.,
2014).(PADHAN; MARATHE; BIJWE, 2020a) O incremento de PTFE leva entdo a uma
reducdo de seus coeficientes de atrito, € em alguns casos, do desgaste também (BIJWE; SEN;

GHOSH, 2005; MCELWAIN et al., 2008).
3.5 Poli(aril-éter-cetona) (PAEK)

O PAEK ¢ um polimero de alta performance que exibe combinacdo de propriedades
fisicas, quimicas (incluindo estabilidade térmica e termo oxidativa, e resisténcia a solventes),
mecanicas, elétricas, tribologicas, além de biocompatibilidade, sendo aplicado nas industrias de
transporte, médica, automotiva e aeroespacial, nessa frequentemente em moddulos estruturais
(BIJWE et al., 2013; JOSHI et al., 2017). Na Tabela 1 sdo mostradas algumas propriedades do
PAEK exemplificando as propriedades citadas.



Tabela 1 - Propriedades da poli(aril éter cetona)

Propriedade Valor Norma
o _ ] 1SO 527-
Tensdo Limite de Resisténcia 91 MPa 2/1A
18O 527-
Modulo Elastico Trativo 3,9 GPa 2/1A
Deformagio de Fratura 35 % ASTM D638
Temperatura de Deflexdo Térmica 161 °C ASTM D648
ASTM
Temperatura de Transicdo Vitrea 150 °C D3418
ASTM
Temperatura de Fusgo 340 °C D3418
. . ASTM
Condutividade Térmica 0,22 W/m*K E1530
Calor especifico (200°C) 1,97 kJ/kg*°C (DSC)
Cristalinidade (Molde em 150°C) 60 % (DSC)
Densidade 1,32 g/cm3
Solavel Cloreto de Metileno ,i?eféii;

Excelente compatibilidade Quimica:

Acido Cloridrico (37%)

30 dias
imersao

Excelente compatibilidade Quimica:

Acido Nitrico (10 e 30%)

30 dias
imersdo

Excelente compatibilidade Quimica:

Acido Sulfurico (20 e 50%)

30 dias
imersao

Excelente compatibilidade Quimica:

Hidréxido de Potéssio (45%)

30 dias
imersao

Excelente compatibilidade Quimica:

Cetona, Hexano, Etanol

30 dias
imersdo

Excelente compatibilidade Quimica:

Acetato de Etila, Tolueno

30 dias
imersdo

Excelente compatibilidade Quimica:

Fluido de freio (DOT 3)

30 dias
imersdo

Excelente compatibilidade Quimica:

Gasolina e 6leo de motor (10W-30)

30 dias
imersdo

30 dias

15

Excelente compatibilidade Quimica: Combustivel para Jatos

Fonte: adaptado de (SOLVAY, 2017)

imersao

E um dos termopléasticos mais utilizados na area tribologica, sejam puros ou como
blendas. Para o material virgem ¢ reportado um coeficiente de atrito alto p (0,4-0,45) e altas
taxas de desgaste Ko (faixa de 10"'* m?*/Nm) com valores limite de PV de 5,82 MPa m/s. J4 em
combinagdo com fibras e lubrificantes solidos sdo considerados ideais para aplicagdes de
engenharia em virtude de sua alta resisténcia mecanica e modulo eléstico, estabilidade térmica
€ quimica, e alta resisténcia ao desgaste. Como compositos os valores reportados de coeficiente
de atrito u decaem 10 vezes (=0,04) e de taxa de desgaste Ko em torno de 2 vezes (=3 x 1071
m>/Nm) com elevado limite PV de 97MPa m /s (PANDA; BIJWE; PANDEY, 2019a; BIJWE
etal., 2013)

A temperatura de transi¢do vitrea Ty e temperatura de fusdo Tm das PAEKs podem ser
alteradas em fun¢do da razao de grupos éteres em cetonas nas cadeias poliméricas, como mostra
a Figura 7a. A parcela correspondente as cetonas apresenta comportamento mais rigido que a
parcela dos grupos éteres, fazendo com que a rigidez de cadeia aumente com o aumento do

nimero de grupos cetona, e otimize as propriedades fisicas, térmicas e mecanicas (THEILER;
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HARSHA; GRADT, 2019). A Figura 7b mostra as diferencas de cadeia entre as diferentes
poli(aril éter cetonas) (BIJWE et al., 2013).

Se puro, o PAEK ndo forma filmes de transferéncia aderentes, levando ao nao
preenchimento de sulcos e diminui¢do de asperezas no material do contracorpo durante o
deslizamento relativos das superficies, e ao desgaste adesivo do material. Nesses casos, o debris

removidos na forma de escamas ou lamelas podem ser maiores que 100 pm (JOSHI et al.,

2017).

Figura 7 - Temperaturas de fusdo e temperatura de transi¢do vitrea de PAEKs em funcdo da
razao entre grupos éteres e cetonas (a) e estrutura molecular de PAEKSs (b)
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Fonte: adaptado de (THEILER; HARSHA; GRADT, 2019) e (BIJWE et al., 2013)

3.6 Uso associado de componentes poliméricos

Compositos e blendas poliméricas estdo sendo usados de forma ainda mais crescente
em engrenagens, mancais, gaiolas de rolamentos, deslizantes, pneus, solas de ténis, panelas
antiaderentes, pavimentacdo, proteses humanas, implantes, insertos, adesivos de alta
temperatura, pastilhas de freio, entre outros. Casos de maior precisdo também sdo presentes,

como pegas para turbinas dentdrias, buchas para bombas de motores diesel e mancais

condutores elétricos (PADHAN; MARATHE; BIJWE, 2020a).

O design para uso associado desses materiais torna-se uma tarefa desafiadora visto que
ndo ha regras gerais para a escolha adequada das quantidades e tipos de componentes
poliméricos, cargas e fibras de reforcos. Esse tipo de projeto, torna-se ainda mais complexo
visto que o tamanho das particulas, especialmente quando em nanoescala, ¢ o mais importante

aspecto de controle da performance do material. E importante salientar que muitas vezes os
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componentes adicionados podem atuar de maneira sinérgica ou antagonica, dependendo de sua

composi¢ao, forma e tamanho (PANDA; BIJWE; PANDEY, 2019b).

A literatura indica que os pesquisadores especialistas em tribologia de materiais
poliméricos t€ém focado seus esfor¢os para o melhoramento de propriedades de blendas e

compdsitos mostrando as seguintes tendéncias (PANDA; BIJWE; PANDEY, 2017b):

e Utilizacdo de polimeros especiais com alta estabilidade térmica, propriedades
mecanicas superiores ¢ alta coesao em temperaturas elevadas.

e Selecdo eficiente de reforcos (carbono, grafite, aramidas, vidro, etc.), fibras
(longas ou curtas) ou tramas (de diferentes tecidos); quantidade, razdo de
aspecto, combinagao com outros reforgos.

e Utilizacao de cargas e nano cargas, além de refor¢os de varios tipos, quantidades,
tamanhos e combinagdes. Particulas de lubrificantes s6lidos como PTFE, grafite
e MoS> sdo essenciais para compdsitos eficientes do ponto de vista tribologico.

e Melhoramento da interface entre componentes poliméricos e cargas e/ou

reforcos.

A literatura confirma que para atingir a melhor resisténcia ao desgaste possivel uma
quantidade 6tima de reforgo € necessaria, podendo levar os materiais a desgaste excessivos se

ndo respeitada (PANDA; BIJWE; PANDEY, 2019b).

As caracteristicas de atrito e desgaste sdo extremamente dependentes dos materiais
empregadas nas estruturas associadas. Por exemplo, as blendas de PEKK com lubrificantes
solidos apresentam melhor performance de atrito e desgaste em maiores temperaturas, quando
comparados a blendas com PEEK. Lubrificantes sélidos, como o PTFE, desenvolvem uma
tribocamada na superficie do compdsito, e esta ¢ transferida para o contracorpo durante o
deslizamento de superficies. Esta tribocamada formada protege o material contra os desgastes
abrasivo e adesivo do polimero com a superficie em contato. (BURRIS; SAWYER, 2006;
HARSHA; WASCHE, 2018).

3.7 Mistura de blendas poliméricas

Para a mistura de materiais poliméricos existem alguns métodos atualmente disponiveis,
sendo alguns exemplos, a mistura em misturador Y, em solu¢do com agitacdo magnética, jet-
milling, mistura em moinho planetirio e planetario de esferas. Sabe-se que a dispersao e

incorporacao de componentes poliméricos € extremamente importante para o comportamento
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mecanico e triboldgico da blenda alvo. Além disso, em alguns casos, a mudanc¢a morfoldgica
de materiais poliméricos em funcao de deformagdo mecanica, como a diminui¢do do tamanho
e alongamento das particulas, pode ser benéfica para as propriedades da mistura formada, visto
que lubrificantes solidos sdo materiais de baixa energia de superficie e tendem a reduzir a
resisténcia mecanica das blendas se ndo incluidos de forma a melhorar sua ligacao de interface

(PADHAN; MARATHE; BIJWE, 2020b).

Panda, Bijwe e Pandey (2018) misturaram pd de PAEK com MoS: e WS, em meio de
acetona através de misturador magnético. Apos secagem em vacuo da mistura, grafite foi
incorporado em misturador de facas de alta velocidade em 1200 rpm por 5 minutos. JOSHI e
colaboradores (2017) realizaram a mistura dos p6s de PAEK ¢ HBN em moinho planetario de
esferas. A moagem foi realizada em atmosfera de ar, durante cinco horas e temperatura
ambiente. A razdo de massa entre esferas e pos foi de 10:1 e velocidade de rotagdo de 250 rpm.
Apos 5 horas de moagem de alta energia, todas as particulas de refor¢o utilizadas por Hedayati
et al. (2011) foram incorporadas a matriz. Notou-se que as particulas incorporadas a matriz
induzem tensdes localizadas e acabam por facilitar a reducdo do tamanho de particula do

polimero utilizado como matriz.

Em concentra¢des maiores de materiais como o PEEK nas blendas, o nimero maior de
regides com essa composicdo leva a mecanismos de desgaste por fratura e ou fadiga. Esse
comportamento concorda também com o fato de que quando a concentracdo de PEEK aumenta,
0 espagamento entre os reservatorios de lubrificante como o PTFE ¢ também aumentado, o que
pode limitar ou extinguir a lubrificagdo completa da superficie. O material das regides
desgastadas pode ainda levar a abrasdo por terceiros corpos danificando as tribocamadas e

formando desgaste por sulcamento na superficie do material (BURRIS; SAWYER, 2006).

No caso de uma blenda de PEEK e PTFE, ou similares, o uso de um método de mistura
de alta energia pode impedir ou mitigar os problemas citados relacionados a blenda,
possibilitando estruturas que sofram desgastes menos severos. O processamento com alta
energia envolvida diminui o tamanho das particulas do PEEK e leva a fibrilagdo do PTFE. Isso
permite a formacao de uma microestrutura especifica, coalescendo as particulas de PEEK em
torno das fibrilas durante a fusdo do material. A Figura 8 mostra a ligagdo em nanoescala entre
PEEK em PTFE fibrilado. A particula de PEEK apresenta varias cavidades e irregularidades,
onde as fibrilas parecem entrar durante o processo de coalescéncia (BURRIS; SAWYER,

2006).
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Figura 8 - Estrutura de ligagdo de fibrilas de PTFE a particula de PEEK coalescida

-«——— extension direction ——»

Fonte: adaptado de (BURRIS; SAWYER, 2006)

As fibrilas de PTFE possuem viscosidade muito superior as PAEKS, possuindo maior
resisténcia ao movimento quando fundidas e for¢ando as particulas de PEEK a coalescéncia
entre elas. Essa ligacdo interfacial é muito importante visto que sem ancoragem adequada, as
particulas de carga podem simplesmente se soltar do componente predominante PEEK. O efeito
foi verificado na pesquisa de Burris et al. 2006, atingindo aumentos de uma até trés ordens de
grandeza a resisténcia ao desgaste da blenda quando comparada aos materiais puros, PEEK e

PTFE (BURRIS; SAWYER, 2006).
3.8 Moagem de alta energia com moinho planetario de esferas

Diferentemente da mistura de baixa energia, a moagem/mistura de alta energia ¢ uma
técnica de processamento de pd no estado solido que envolve repetidas fusdes/soldagens,
fraturas e reagrupamento das particulas processadas, permitindo a producdao de

particulas/misturas homogéneas se esse for o interesse (SURYANARAYANA, 2004).

Analisando a deformagao que polimeros termoplasticos podem assumir, acredita-se que
o método de mistura de alta energia através do moinho planetario de esferas seja uma rota
promissora para a dispersao e reducao de particulas em blendas poliméricas (ZHANG et al.,

2008).

O moinho que pode ser utilizado para a técnica chama-se moinho planetario, que leva o
nome devido aos movimentos que realiza durante o processo de mistura. A Figura 9 mostra o
esquema de funcionamento da moagem realizada por esse tipo de equipamento. O recipiente
onde o material ¢ localizado e o disco onde este ¢ disposto realizam um movimento de rotagao
em seus proprios eixos, fazendo com que o material e esferas presentes se atritem e se choquem,

consolidando o processo de moagem por deformacdes plasticas devido a agdo alternativa da

forga centrifuga (SURYANARAYANA, 2004).
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Figura 9 - Desenho esquematico do processo executado pelo moinho planetario de esferas

Secdo horizontal .
v Movimento

do suporte

Forca
centrifuga

Rotagdo do recipiente

Fonte: adaptado de (ZHANG et al., 2008)

O tempo de moagem diminui com a diminui¢do da quantidade de energia empregada. E
reportado que uma moagem de 20 minutos em um moinho SPEX pode ser equivalente a 20
horas de moagem em um moinho de baixa energia modelo Invicta BX 920/2, por exemplo.
Levando em consideragdo que um moinho planetério de alta energia deva levar a mistura a ter
altas velocidades e frequéncias de impacto, um novo método ou equipamento pode ser
desenvolvido para a fungdo. Algumas variaveis que devem ser levadas em consideragdo para a

atividade sao (SURYANARAYANA, 2004):

e Tipo do moinho.

e Tipo do recipiente.

e Velocidade de moagem.

e Tempo de moagem.

e Tipo e tamanho dos pds a serem misturados.
e Razdo de peso entre pos e esferas.

e Volume vazio do recipiente.

e Atmosfera de moagem.

e Temperatura de moagem.

As condigdes selecionadas para a moagem/mistura dos pos utilizados nesse estudo serao

especificados a seguir na se¢ao de materiais € métodos.
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4 MATERIAIS E METODOS

4.1 Design experimental

Tendo em vista o objetivo da dissertacdo de mestrado, apresenta-se nessa se¢do o
planejamento de experimentos e métodos utilizados para as caracterizagdes dos materiais
desenvolvidos. O estudo ¢ dividido em 8 etapas, mostradas pela Figura 10. As divisdes sdo:
escolha das matérias-primas, mistura, analise dos pds misturados, moldagem de corpos de
prova, analise de fratura das amostras confeccionadas, ensaios triboldgicos, € ensaios para

avaliacdo e investiga¢do dos diferentes comportamentos apresentados pelas blendas.

Figura 10 - Fluxo de processos da pesquisa

Fluxo de Processos
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Fonte: autoria propria

4.2 Escolha dos materiais

Os materiais escolhidos para a investigagdo sdo o PAEK e o PTFE, ambos da marca
Solvay e recebidos em forma de pd, com referéncia AV-722 BG20 e Polymist F284,
respectivamente. O PAEK puro comercial da Solvay busca preencher a lacuna de mercado entre
polimeros semicristalinos de ultra performance, como o PEEK, e polimeros de alta
performance, como o PPS (sulfeto de polifenileno) e PPA (poliftalamida). Entre outras
caracteristicas, o material foi escolhido em virtude de sua maior rigidez quando comparado ao
PEEK, e menores taxas de desgaste, coeficiente de atrito e custo. O PTFE escolhido possibilita

sua utilizagdo como lubrificante s6lido em grande parte dos termoplasticos, sendo comum sua
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incorporacdo em blendas com valor em peso entre 5% e 20%. O material escolhido possui uma
tamanho de particula de 9 um, densidade de 0,4g/cm® e temperatura de fusio de 330°C. Além
de ser usado como aditivo redutor de coeficiente de atrito e taxa de desgaste, o PTFE pode atuar

como agente desmoldante e facilitador de processamento (SOLVAY, 2017).

As porcentagens de PTFE adicionadas a componente PAEK foram de 0%, 2%, 5%, 15%
e 30% em massa, sendo o maior valor o limite citado por Burris e Sawyer (2006) para que a
mistura possa ser no futuro moldada por injecdo e a composi¢do 6tima para propriedades

tribologicas, citada por Bijwe, Sen, Ghosh (2005).
4.3 Misturas das blendas

Os materiais foram misturados por duas rotas diferentes. A primeira rota foi via mistura
com o minimo possivel de deformagdes, através do misturador de baixa velocidade e vaso de
forma Y, fazendo com que o PTFE seja apenas disperso da melhor maneira possivel na blenda.
Os pos foram misturados na estrutura Y durante 5 horas (mesmo valor sugerido pelos autores

Hedayati et. al (2011) e Joshi e colaboradores (2017) para outros tipos de mistura).

O segundo método de mistura foi realizado através do moinho planetario de alta energia
com uso associado de esferas, cujo funcionamento foi detalhado na se¢do 3.7. Como sugerem
Joshi e colaboradores (2017) e Hedayati e colaboradores (2011), a mistura de alta energia foi
executada durante 5 horas em moinho planetario marca Retsch, modelo PM100, com pausa de
5 minutos a cada 15 de mistura, evitando assim, superaquecimento da massa. A razao de massa
entre esferas e pds de foi de 15:1, com 1/3 de peso para cada diametro de esferas (5, 7 ¢ 10mm)
e velocidade de rotagao de 350 rpm. O vaso do moinho planetario e esferas utilizadas foram de
agata, visando evitar a contaminacao da mistura em virtude da grande quantidade de energia e

consequente aquecimento envolvido no processo.

A moagem de alta energia utilizada tem como objetivos a formagdo de estruturas de
lubrificagdo solida e bom ancoramento das mesmas na blenda polimérica submetida a esfor¢os
tribologicos, como mostra a Figura 11. Para melhor desempenho do material, espera-se que os
estoques de PTFE sejam interconectados por fibrilas e a componente PAEK as encapsule,

diminuindo a alta taxa de desgaste tipica do PTFE.
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Figura 11 - Estrutura alvo para as blendas

PAEK

Tribofilmede PTFE

Fonte: adaptado de (BURRIS; SAWYER, 2006)

4.4 Analise dos pos misturados

Para verificar o resultado das misturas dos materiais € como se comportaram durante os
processos descritos foi realizada microscopia eletronica de varredura MEV e espectroscopia de
raios X por dispersdo em energia (EDS). Através do MEV buscou-se entender as deformacgodes
realizadas por cada um dos métodos de mistura e a morfologia que os pds misturados atingiram.
Ja com o EDS foi possivel verificar onde estavam exatamente cada um dos componentes da
mistura nas particulas agregadas em fungdo de sua composi¢do quimica, com principal
elemento quimico diferenciador o fluor presente no material fluorado PTFE. O equipamento ¢é
acoplado ao microscopio eletronico, permitindo que andlises de composi¢do sejam feitas
simultaneamente. Para as andlises descritas, foi utilizado o microscopio eletronico de varredura
marca Tescan, modelo Vega3 LM. Foi necessario para ambos os ensaios a colagem dos pds em
fita de papel carbono e posterior recobrimento com ouro, € opc¢ao de poténcia para

funcionamento do microscopio de 10KW.
4.5 Anilise de tamanho de particula

Além da mudanga de morfologia das particulas, esperava-se que os pos formassem
maiores aglomerados (maior nimero de particulas juntas) devido as deformacdes plasticas
(principalmente na mistura de alta energia). Para andlise desse comportamento foi realizada a
analise de tamanho de particula no equipamento analisador de tamanho de particula CILAS
1190. Cada uma das condi¢des de mistura e composi¢ao foram avaliadas, assim como os pos
nao misturados PAEK e PTFE. As misturas de pé e materiais puros foram adicionadas a uma

solugdo de alcool isopropilico necessaria para o funcionamento do equipamento, além da adi¢ao
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de detergente para evitar a aglomeragdo de particulas durante a agitagdo, e consequente falso

resultado do ensaio visto que o método utilizado pelo equipamento € optico.
4.6 Processamento

Para entender as diferengas de comportamento tribolégico em virtude do método de
mistura € composicdo as misturas foram processadas pelo método de fabricacdo de
compactagdo a quente. O p6 foi alimentado em uma matriz e compactado a frio com posterior
fusdo. Todas as composigdes para o processamento (5) foram misturadas pelos dois métodos
(Y e alta energia), gerando assim 9 condicdes diferentes para avaliagdo no presente trabalho.

Os parametros de fabricagdo estao contidos na Tabela 2.

Tabela 2 - Parametros de processamento: compactagdo a quente

Parimetro Valor
Massa da mistura 2g

Pressao compactacao a frio 150 MPa
Taxa de Aquecimento 5°C/min

Temperatura da matriz 330 °C

Tempo de fusdo 1 hora

Pressao de compactagdo a quente 3MPa
Taxa de Resfriamento 5°C/min

Fonte: autoria propria

A compactacdo a quente foi realizada em matriz confeccionada para o estudo e que
possibilita a compactagdo a frio em primeiro momento, com pressdo de 150MPa, aquecimento
até 330°C, pressao constante de 3 MPa durante um periodo de 1 hora de aquecimento constante
e resfriamento com a mesma taxa de 5°C/min para posterior extracdo. O procedimento de
pressdo constante ¢ adotado para eliminar imperfeicdes como poros no corpo de prova
confeccionados a partir da massa polimérica fundida. O processo utilizado, ndo precisa do
material em formato de pellets, podendo o po ser utilizado diretamente da etapa de misturas.
Através do método descrito, com a massa de 2g de mistura bolachas de 20mm de diametro e 4

mm de altura foram obtidas para os ensaios sequentes.
4.7 Fractografia

Para analisar a eficacia dos parametros escolhidos para o método de fabricag¢ao e mistura
dos polimeros do estudo foram realizadas fractografias das amostras confeccionadas, sendo

analisadas as amostras com composic¢ao extrema (0% e 30%) de PTFE na mistura. Visando nao
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deformar plasticamente as superficies de fratura, os espécimes foram imersos em nitrogénio
liquido durante 5 minutos antes de serem fraturados. Ainda com cuidado para que as superficies
nao sofressem qualquer influéncia externa, realizou-se o recobrimento com ouro para analise
dessas no MEV e EDS. Buscou-se andlise criteriosa de deformacdo entre os componentes
utilizados na blenda, interface entre os materiais, fibrilagdo, eventuais porosidades e

aglomeragdes indesejadas do material autolubrificante.
4.8 Avaliacao tribologica

Para a andlise de comportamento tribolégico em virtude dos modos de mistura e
composi¢des utilizados, algumas caracterizagdes sao necessarias. No primeiro momento,
ensaios tribologicos em regime de carga escalonada foram realizados para checar se houve
evolugdo de comportamento das blendas em fun¢do do aumento da carga normal ou se seria

possivel visualizar regimes triboldgicos constantes.

Apos a carga normal para os ensaios ser selecionada, foram realizados os ensaios em
regime de carga normal constante para verificagdo de como as diferencas na mistura e

composic¢ao dos materiais modificam o coeficiente de atrito e taxa de desgaste da blenda.

Com o auxilio de técnicas Opticas e analises quimicas puderam ser investigados alguns
efeitos e causas dos regimes tribologicos identificados. Foram quantificadas as qualidades das
superficies apds a execucdo dos ensaios triboldgicos, mostrando os modos de desgaste que
ocorreram e seus efeitos nas superficies de contato. Através das técnicas selecionadas foi
também possivel caracterizar as composicdes ¢ morfologias das tribocamadas formadas nos
corpos e contracorpos ensaiados, assim como debris resultantes do desgaste dos corpos
poliméricos, revelando a resisténcia dos materiais ao desgaste e suas caracteristicas

relacionadas ao modo tribolégico selecionado.
4.8.1 Ensaios tribologicos em regime escalonado

Os ensaios tribologicos foram realizados em tribdmetro universal marca CETR, modelo
UMT-4, em configuracdo de deslizamento alternado e comprimento de pista de 10mm. Os
testes em regime de carga escalonado iniciaram com carga minima de 7N evoluindo até carga
maxima de 98N (equivalentes as pressOes iniciais maximas de 10MPa e 140,3Mpa,
respectivamente, calculadas pela teoria de Hertz), e frequéncia de oscilacio de 2Hz em
condicdes de temperatura e umidade do ar controladas (22+3°C e 50%, respectivamente). A

carga normal aplicada no ensaio foi aumentada de 7 em 7N (equivalentes as pressdes iniciais
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maximas de 10MPa calculadas pela teoria de Hertz) e cada patamar foi executado durante 24m
de deslizamento (10 minutos de ensaio). Os corpos planos foram formados pelas blendas
produzidas (bolachas) e os contracorpos cilindricos de ago AISI 52100 de diametro 4mm e
superficie polida (Sa=0,18um). A superficie da blenda passou por processo de lixamento com
lixa de SiC granulometria 1200 e posterior banho de acetona em ultrassom para limpeza da
superficie. Desse modo, esperou-se neutralizar o efeito de acabamento das superficies das
amostras produzidas por compactagcdo a quente nos ensaios tribologicos, esperando que todos

os ensaios comecassem com a qualidade de superficie a mais similar quanto possivel.

As condigdes testadas nos ensaios iniciais para essa avaliagdo foram os extremos de
composi¢ao: 0% de PTFE (denominado de PAEK) e blendas misturadas em misturador Y e em
moinho de alta energia (AE) possuindo 30% em massa de PTFE, sendo denominados de Y30 e

AE30, respectivamente.
4.8.2 Ensaios tribologicos em regime de carga constante

Para os ensaios em regime de carga constante os parametros citados anteriormente foram
mantidos, com exce¢do da variacdo de carga, que foi mantida constante durante todo o ensaio
(144m de deslizamento, 1 hora de duracao). Optou-se pela utilizagdo da carga constante de 91N
(equivalente a pressdo inicial maxima de 130,3MPa calculada pela teoria de Hertz), valor
proximo da carga limite do equipamento, ndo atingindo falha por escoamento/fusao do material
e com maior probabilidade de apresentar maiores diferencas entre as condi¢des da blenda

produzida.

Para a caracterizacao triboldgica, 7 amostras de cada condi¢ao foram ensaiadas visando
a medicdo dos coeficientes de atrito e taxa de desgaste. As condigdes formadas e quantidades

utilizadas nos ensaios sdo mostradas na Tabela 3.

E importante reforar que os materiais poliméricos, incluindo a familia das PAEKSs, tém
valores de coeficiente de atrito e taxa de desgaste significativamente dependentes da pressao e
velocidade de deslizamento relativa (LAUX; SCHWARTZ, 2013; PANDA; BIJWE;
PANDEY, 2019a).
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Tabela 3 - Amostras utilizadas nos ensaios tribologicos em regime de carga constante

Amostra | Composi¢do em massa Modo de mistura | Qtde | F.de Oscilacio | Carga

PAEK 100% PAEK + 0% PTFE - 7 2Hz 91N
Y2 98% PAEK + 2% PTFE Misturador Y 7 2Hz 91N
AE2 98% PAEK + 2% PTFE Alta energia 7 2Hz 91N
Y5 95% PAEK + 5% PTFE Misturador Y 7 2Hz 91N
AES 95% PAEK + 5% PTFE Alta energia 7 2Hz 91N
Y15 85% PAEK + 15% PTFE Misturador Y 7 2Hz 91N
AEILS5 85% PAEK + 15% PTFE Alta energia 7 2Hz 91N
Y30 70% PAEK + 30% PTFE Misturador Y 7 2Hz 91N
AE30 70% PAEK + 30% PTFE Alta energia 7 2Hz 91N

Fonte: autoria propria

4.8.3 Topografia e taxa de desgaste

Foi utilizado o interferdmetro de luz branca marca Zygo, modelo New View 7300 com
o objetivo de quantificar a topografia de superficie dos corpos e contracorpos testados nos
ensaios triboldgicos. O modo de “costura” de imagens foi utilizado para caracterizagdo de
superficies de area superior ao equivalente a uma imagem, com sobreposi¢do de imagens com
resolugdo de area de 0,28 um por ponto e de 0,1 nm na vertical. A lente com amplificagdo de 20
vezes foi utilizada, com zoom de uma vez e “minimod” de 3. As areas de analise extraidas foram
de 1Imm por Smm para as pistas (0,5mm sobressalentes para cada dimensao) e de 2mm por

4mm para os cilindros. As medi¢des foram realizadas para todas as amostras ensaiadas.

O processamento das areas medidas por interferometria foi realizado com o auxilio do
software Mountains Map 7.4.9391 respeitando a norma ISO 25178 (INTERNATIONAL
STANDARD, 2012). Para as pistas, zonas com menos de 20 mil pontos faltantes foram
preenchidos com forma lisa (polindomio de segundo grau) e toda a area nivelada também através

do método de minimos quadrados, resultando em medi¢des como a mostrada pela Figura 12
(a).

Para célculo do volume desgastado e consequentemente da taxa de desgaste de cada
condigdo, o perfil médio da secao transversal das pistas foi extraido, como mostrado pela Figura
12 (b), e apdés multiplicado pelo comprimento da pista de deslizamento para obter o volume

desgastado das amostras.
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Figura 12 - Processamento de dados para visualizagdo de topografia e desgaste da pista
ensaiada (a) e extracdo de area de se¢do transversal média desgastada da pista para calculo da
taxa de desgaste (b)
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Fonte: autoria propria
Com o volume desgastado calculado, for¢a normal “F” e distancia total “D” empregadas
nos ensaios triboldgicos, sdo calculadas as taxas de desgaste especifico “W” para as condi¢des,

com unidade mm?®/Nm, e respeitando a equagio (4.1) (KRAGHELSKY, 1965):

%
=5 (4.1)
Para os cilindros utilizados nos ensaios, apos similar preenchimento de pontos nao
mensurados e nivelamento, foi realizada a remo¢ao de forma com polindmio de quarto grau e
remocao de ondulagdo através de filtro gaussiano com cut-off de 80 um. Apos esse tratamento,
os parametros de superficie e volume modificado foram analisados. Essa sequéncia ¢ mostrada

pela Figura 13.

Figura 13 - Processamento de dados para visualizagdao de topografia e desgaste de cilindro
ensaiado (a-b) e extracao de area de segao transversal média modificada do cilindro (c)

—rp——

‘Supenticie de wen busaco o pico

) UINSUNTIE A\

T T T
wo 10 a0 20 ) 40 00 550 G0um

Valor Unidade.

s

"= 3
Pty ~

™ “{ ﬂﬂl/{f//m/\_ N

U 2

v

Fonte: autoria propria

4.9 Microscopia eletronica de varredura

A andlise de tribocamadas das superficies desgastadas foi realizada por microscopia
eletronica de varredura. A formagado de tribocamadas fica evidente com o aumento realizado
pelo microscopio eletronico e possibilita o entendimento dos mecanismos de desgaste e

lubrificagdo das blendas ensaiadas contra os corpos de aco AISI 52100. Além disso, foi
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verificada a incorporagdo do lubrificante PTFE no PAEK (tanto nos p6s misturados quanto nas
superficies desgastadas). Para verificagdo da composi¢do das tribocamadas e filmes de
transferéncia, tanto no corpo polimérico quanto no contracorpo metalico, a técnica de

espectroscopia de raios X por dispersdo em energia (EDS) foi utilizada.
4.10 Investigacido de propriedades termofisicas

A tultima etapa do estudo foi composta por ensaios termofisicos que buscam entender se
as diferengas estruturais e de composigao das blendas levam a diferencas em suas propriedades

térmicas.

Para investigagdo do grau de cristalizacdo e comportamento de fusdo, andlises de
calorimetria diferencial de varredura foram conduzidas segundo a norma ASTM D-3418-15
(ASTM INTERNATIONAL, 2012) utilizando o equipamento STA 449 F3 Jupiter. As amostras
foram aquecidas duas vezes em atmosfera de nitrogénio (N2). Em ambos os procedimentos de
aquecimento, a blenda polimérica foi aquecida até 400°C e posteriormente resfriado até 50°C
em uma taxa constante de 5°C/min. O intuito do primeiro aquecimento foi obter o grau de
cristalinidade e temperatura de fusdo da blenda apds seu processamento. Apds a fusdo completa
do material e seu posterior resfriamento lento, sua histdria térmica tera sido apagada. Durante
o segundo aquecimento, os parametros grau de cristalinidade e temperatura de fusdo poderao
entdo ser obtidos de forma isolada ao processamento das amostras. O grau de cristalinidade de
ambas as fases da blenda foi calculado a partir da entalpia de fusdo obtida no primeiro e segundo

aquecimentos, seguindo a equacao (4.2):

T 1 1
Grau de Cristalinidade = AHy * <P1 + Ao + — AHfo) * 100% (4.2)

onde AHy € a variagdo de entalpia observada no pico de fusdo do material, AH]9 ¢ a entalpia de

fusdo para a fase do material 100% cristalina (130J/g para o PAEK e 82J/g para o PTFE)
(PADHAN; MARATHE; BIJWE, 2020b) (PANDA; BIJWE; PANDEY, 2020). O termo p que
divide a equacdo ¢ devido a presenga de dois materiais imisciveis na blenda, sendo seu valor
relacionado a composi¢do da condicdo. Espera-se que quanto melhor a mistura dos
componentes ocorra, maior serd a area de interface presente e mais rapida serd a cinética de
nucleacgdo, levando, portanto, o material polimérico a maiores graus de cristalinidade. Foi o que

mostrou a pesquisa de PANDA, BIJWE e PANDEY (2019).
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5 RESULTADOS E DISCUSSOES

A seguir sdo apresentados os resultados gerados durante o estudo de mestrado. Os
resultados sdo compostos pela analise inicial de morfologia da matéria prima e posteriormente
das blendas produzidas, assim como verificacao da interacao entre componentes nas amostras
j& processadas. Apos andlises dos espécimes produzidos, realizou-se a caracterizagao
tribologica em regime de carga normal escalonado para escolha da carga normal a ser utilizada
nos ensaios tribologicos. Os ensaios com o regime de carga normal constante possibilitaram a
avaliacdo do comportamento tribologico da blenda gerada para o regime escolhido com as
informagoes de coeficiente de atrito, taxa de desgaste, mudanca de caracteristicas de superficie,
aparecimento ¢ avango de tribocamadas, e identificagdo de modos de desgaste. Por fim, sdao
apresentados também os resultados dos ensaios termofisicos que buscaram entender se houve
alguma mudancga de propriedade térmica dos espécimes em fun¢do da composi¢do ou método
de mistura dos po6s poliméricos que poderiam também levar a diferengas no comportamento

tribologicos das blendas processadas.
5.1 Morfologia dos pés misturados

As blendas com composi¢do minima ¢ maxima de PTFE (0% e 30%, respectivamente)
apresentaram morfologias distintas. Nota-se a presenga de tamanho variado de particula na
Figura 14 (a), assim como morfologia ndo arredondada e ndo uniforme conforme destacado na
Figura 14 (b) com maior aumento. Na Figura 14 (c-d), que retrata a condi¢cao de mistura Y30,
percebe-se a mesma morfologia do PAEK e particulas menores depositadas sobre as maiores
(possivelmente de PTFE) sem qualquer tipo de deformagdo entre ambas. Na Figura 14 (e-f) ¢
mostrada a condicdo AE30, que revela novas morfologias de particula e diferentes interagdes
entre os dois materiais devido ao método de alta energia empregado para mistura. As particulas
encontram-se mais achatadas e nao se percebe a presenca de particulas menores dispersas como
no caso da mistura Y30. Na Figura 14 (f), evidencia-se a sobreposicao e aglomeracdo de
particulas como resultado da mistura de alta energia, levando a estruturas fisicamente ancoradas
e menor ou quase imperceptivel nimero de particulas menores livres (possivelmente particulas

de PTFE).
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Figura 14 - Imagens obtidas por MEV das amostras: (a-b) matéria
prima PAEK, (c-d) pds misturados em misturador Y com composi¢ao
Y30, (e-f) pés misturados em misturador de alta energia com

composicao AE3
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Fonte: autoria propria

A Figura 15 mostra os mapas de composicao obtidos por EDS, sendo que a cor verde

(Figura 15 (b e d)) representa o elemento fluor, presente exclusivamente no PTFE, evidenciando

onde e quais as particulas desse material estdo presentes na mistura. Para a condi¢do Y30,

mostrada pela Figura 15 (b), confirma-se que as particulas menores e aglomeradas em alguns

pontos desconexos das particulas maiores sdo em sua maioria de PTFE. Observa-se que as
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particulas de PTFE possuem formato mais alongado, apoiando-se sobre as particulas maiores
de PAEK. Na Figura 15 (d) o mapa de EDS da mistura AE30 mostra boa dispersado e presenga
de PTFE junto a todas as particulas de PAEK que aparecem na imagem. Como comentado
anteriormente, devido ao método de alta energia, houve um achatamento das particulas e ndo ¢
possivel perceber uma linha de divisdo clara entre os pos dos dois materiais, o que pode indicar
que houve a inser¢cao do PTFE no PAEK sob agao de deformacgao plastica. A dispersdao do PTFE
¢ observada pela presenca de fluor na superficie das particulas de PAEK.
Figura 15 - EDS das misturas realizadas: (a-b) pds misturados em

misturador Y com composi¢ao Y30, (c-d) poés misturados em
misturador de alta energia com composicao AE30
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F Kal 2

5.2 Analise de tamanho de particula

Os graficos da distribuicdo de tamanho de particula sio mostrados na Figura 16.
Observa-se que os pos puros, PTFE e PAEK possuem distribuicdo bimodal, no PTFE com
maior concentragdo de particulas de tamanho maior em sua distribuicio (pico em

aproximadamente em 19 um) e no PAEK com concentragcdo de particulas de tamanho menor
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em sua distribuicdo (pico em aproximadamente 75 pum). J4 as misturas, apresentaram
distribuicao trimodal. Com exce¢do da composicdo com 30% em massa de PTFE, que
apresentou distribuicdo muito similar para os dois modos de mistura, as condigdes AE
apresentaram aumento do primeiro pico (tamanho de particula menor) em relagao as condigdes
Y. Além disso, o terceiro pico ( tamanho maior de particula) para as condi¢des AE apresentou
intensidade similar ao segundo pico (tamanho médio de particula), fato que ndo ocorre para as
condi¢gdes Y, que apresentaram no terceiro pico a maior intensidade, indicando uma maior
concentragdo de particulas maiores. Novamente, isso apenas ndo ocorre para as amostras Y30
e AE30, que apresentam no segundo pico a maior intensidade. As diferencas entre as amostras
Y e AE podem ser também notadas na Figura 16, assim como foram na Tabela 4, principalmente
pelos tamanhos menores de particula das AE (primeiros picos maiores € terceiros menores).
Para as condi¢des Y, com o aumento substancial de PTFE na concentracao da blenda observa-
se o aumento do segundo pico, e consequentemente reducao do tamanho médio de particula das

blendas.



Figura 16 - Andlise de tamanho de particula das misturas realizadas: (a) matéria
prima PTFE, (b) matéria prima PAEK, (c) Y02, (d) AE02, (e) Y05, (f) AEOS, (g)
Y15, (h) AE15, (i) Y30, (j) AE30
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Os resultados das medi¢des de tamanho de particula sdo sintetizados na Tabela 4. O
PTFE apresentou tamanho aproximadamente uma ordem de grandeza menor que o PAEK, com
tamanho médio de particula de 12,2um em relagao a 133,33um. Com d10, o PTFE apresentou
tamanho aproximadamente 6 vezes menor do que o PAEK, mantendo essa razao para d50 e

chegando a ser 9 vezes menor para d90.

Tabela 4 - Tamanho de particula das condigdes analisadas

Diﬁ?;f; o Amostras
- PTFE | PAEK Y02 AE02 Y05 AE05 Y15 AE15 Y30 AE30
d1o 4,48 27,9 41,47 20,44 34,56 19,66 32,87 18,78 28,01 20,38
dso 12,52 75,45 171,04 89,25 121,01 96,6 122,25 68,85 75,38 74,46
d9o 19,41 361,53 | 414,78 | 376,09 | 392,59 | 38538 | 394,36 | 364,26 | 361,18 374
médio 12,2 133,33 | 206,65 | 148,75 | 175,42 | 156,78 | 176,51 132,94 | 133,08 | 138,44

Fonte: autoria propria

Para todas as misturas observou-se aumento do tamanho de particula, desde a
concentragdo de 2% de PTFE em massa até 30%. Comparando todas as condi¢des de igual
composi¢ao foi encontrado que a condi¢do de mistura Y apresenta maior tamanho de particula
do que as condi¢des misturas em moinho de alta energia para todas as métricas apresentadas
(10, 50, 90% e diametro médio de particula). A tnica condi¢do Y que apresentou tamanho de
particula menor que a condigdo de alta energia foi a concentra¢do de 30% em massa de PTFE.
Essa comparagdo e conclusdo pode ser feita para as condi¢cdes de mesma concentracdo, nao
apresentando padrao de aumento ou diminui¢do dos tamanhos de particula para diferentes
composigdes, 2, 5, 15 ou 30% em massa de PTFE. O fenomeno observado pode ter como causa
alguns fatores. O primeiro, j& observado previamente na Figura 14, ¢ a deformacdo pléstica
causada pela mistura de alta energia, que levou as particulas maiores de PAEK e de PTFE serem
incorporadas assim como também diminuir o tamanho dessas, achatando-as. Segundo fator se
deve ao fato de que as particulas ndo deformadas, provenientes de mistura Y, possuem forma
alongada, como mostrado na Figura 14 (c), e devido ao modo de calculo realizado pelo
equipamento, a maior dimensdo pode ter sido levada em consideragdo como didmetro de
particula. E o terceiro fator ¢ a ma dispersao que o pé de PTFE pode ter tido quando a mistura
foi adicionada ao alcool isopropilico para medi¢do. O pd, além de sofrer facil aglomeragao,
boia com facilidade na solucao, podendo nio ter sido considerado por completo nas medidas
das misturas, pois ndo possui boa incorporacdo no componente PAEK e se separa com

facilidade desse.
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5.3 Fractografia

A Figura 17 mostra as superficies das amostras fraturadas das amostras PAEK, Y30 e
AE30. Nas Figura 17 (a-b) a fractografia da amostra PAEK, que ndo contém porcentagem de
PTFE, revela um comportamento com varios planos de fratura, menor deformagdo plastica e
sem trincas preferencias. Outro ponto importante que ficou evidenciado pela analise ¢ a
auséncia de porosidade nas amostras, mostrando que os parametros de processamento utilizados

foram satisfatorios.

Nas Figura 17 (c-d) sdo mostradas as fraturas da amostra Y30. Para essa condi¢do um
comportamento de fratura totalmente distinto é observado. Nem toda a superficie passou por
fratura fragil, indicando comportamento ductil em alguns pontos, aparentemente interfaces
entre os dois materiais misturados. Na Figura 17 (d) esse fato fica claro, e indica fases
aglomeradas dos materiais com diferente comportamento de fratura. Muito provavelmente, o
material que exibe comportamento ductil e aspecto fibroso em alguns pontos ¢ o PTFE,
mostrado no centro da Figura 17 (d). Os demais pontos, referentes ao outro material,
provavelmente PAEK, ndo possuem divisdes de planos de fratura como os da Figura 17 (a-b),
indicando que a presen¢a dos dois materiais levou a menor resisténcia mecéanica da blenda e

consequente superficie de fratura distinta.

J& nas Figura 17 (e-f), ¢ mostrada a superficie de fratura da amostra AE30. Nessa
superficie percebe-se maior homogeneidade, porém sem padrdes de areas maiores, sendo
observada a maior frequéncia de pontos de comportamento fragil e ductil intercalados. Esse
comportamento indica homogeneidade de composi¢ao (melhor mistura dos materiais), assim
como a confirma¢do e permanéncia do PTFE no componente PAEK que foi inserido sob
deformagdo plastica através da mistura de alta energia. A mistura em questdo, seguida do
processamento de compactacao a quente resultou na melhor dispersao do lubrificante s6lido no

outro componente da blenda, fato também reportado por JOSHI et al. (2017).
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Figura 17 - MEV das superficies fraturadas das amostras
compactadas: (a-b) PAEK, (c-d) Y30, (e-f) AE30
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Fonte: autoria propria
Com os resultados apresentados na Figura 18 confirmam-se as conclusdes referentes a
contribui¢cdo de cada material na superficie de fratura. Para a Y30, Figura 18 (a-b), fica evidente
a aglomeragdo de material fluorado no meio da imagem (PTFE), diferenga de comportamento
de fratura (incluindo caracteristica fibrosa) e nenhuma presenga do elemento flior nas demais
porg¢des, com clara interface entre fases. Ja para a AE30, Figura 18 (c-d), observa-se o material

fluorado mais bem disperso e sua presenca, mesmo que em pontos menores em todas as regides
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do blenda. Em alguns pontos o PTFE nao possui interface clara com o PAEK, sendo possivel
identifica-los apenas na Figura 18 (d) no mapa de EDS, mostrando que o material foi inserido

de melhor forma e que provavelmente apresenta melhor adesdo entre as fases da blenda.

Figura 18 - EDS das superficies fraturadas das amostras
confeccionadas: (a-b) condi¢ao Y30, (c-d) condigao AE30
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Fonte: autoria propria

5.4 Comportamento térmico

Para comparagdo de resultados e entendimento do comportamento térmico também dos
materiais puros utilizados nas blendas, apresenta-se primeiramente, na Figura 19, o
comportamento térmico do PTFE em seu aquecimento e resfriamento (ap6s eliminagao de sua
histéria térmica prévia). O material apresentou o pico de fusdo em 332,7°C e sua entalpia de
fusdo, levando em consideragdo a area obtida por integragdo do pico de fusdo, ¢ de 42,1J/g. A
entalpia reflete em um grau de cristalinidade de 51% para o PTFE, calculado de acordo com a

equacdo (4.2). O pico de cristalizagdo, unico, foi observado na temperatura de 287,7°C.
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Figura 19 - Comportamento do fluxo de calor durante o aquecimento e resfriamento do PTFE
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Fonte: autoria propria

Os comportamentos térmicos das blendas, assim como o PAEK puro sdo mostrados a
seguir. Conforme apresentado pela Figura 20, durante o primeiro aquecimento em DSC,
observa-se constancia na temperatura de fusdo do pico 2, que ficou em aproximadamente 275°C
para todas as condi¢des. J4 o pico 1, superior em area para todas as condigdes, teve sua
temperatura de pico deslocada levemente para temperaturas menores, de 342°C na condigdo
PAEK para a minima de 335,3°C na condigdo AE30. O pico 1 relacionado a cada um dos
materiais, PAEK e PTFE, ndo ¢ claramente diferenciado, contendo os picos de fusao de ambos
os materiais. Ja o pico 2, relacionado aos cristais menos perfeitos, ¢ dado apenas para PAEK,
visto que o PTFE nao apresenta dois picos de fusdo, como mostrado pela Figura 19. Portanto,
para os céalculos de entalpia de fusdo e consequente grau de cristalinidade das blendas,
considerou-se pico de fusdo 1 como resultante de fusdo do PAEK e do PTFE e pico 2 apenas

resultante da fusdo do PAEK.

Vista a caracteristica de proximidade nos eventos de fusdo no pico 1 das blendas, a
diminuicdo da temperatura do pico de fusdo 1 ¢ provavelmente devida ao aumento da
porcentagem de PTFE na blenda, consequentemente levando a massa a ter uma temperatura de
fusdo média menor. As analises de fluxo de calor diferenciais ndo evidenciam que o modo de
mistura de alta energia empregado tenha modificado o comportamento térmico propriamente

dito das blendas.
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Figura 20 - Comportamento do fluxo de calor durante o primeiro aquecimento

. ) Pico 1 ——AE30
5 ] — Y30
ol | —AFE15
g e : Pico 2 2 Y15
g 5 \’_v“/ —— AEOQ5
. 55 : — Y05
e — AEQ2
] — Y02
70- \—__/ —— PAEK]
6.5 -
> 6,04
-E. J
S 554
E ] ?
_5 5,0 - - SRR
T \ / 1
& 4!5 | K\\_‘_‘___» T //' g*u,,,_‘_ —
e F N
g 07 F==
EBSq e———t | o
3!0 ] \—__/UL-
2,5
2,0 LJJL
1,5 i
101 \/V‘A/’\-/L
il \——/K/L’_
0,0

T T T T

T T T
150 200 250 300 350 400 450
Temperatura (°C)

Fonte: autoria propria

A partir do célculo das areas dos picos de fusdo para o primeiro aquecimento, sao
apresentadas a entalpia de fusdo e grau de cristalinidade resultante para cada pico das blendas
na Tabela 5. Os valores foram obtidos a partir da equagdo (4.2), respeitando a propor¢ao de

PTFE em cada uma das blendas e que o pico 2 ¢ relacionado apenas ao PAEK.

Tabela 5 - Entalpia de fusdo e grau de cristalinidade observados para as blendas durante o
primeiro aquecimento

Amostra PAEK | Y02 AE02 Y05 | AE05 Y15 AE1S Y30 AE30

Entalpia de Fusao do Pico 1 [J/g] 19,58 | 19,82 | 36,44 | 21,96 | 26,09 | 29,09 | 27,13 | 33,69 48,2
Grau de Cristalinidade do Pico 1 15% 15% 28% 17% 20% 24% 22% 29% 42%
Entalpia de Fusdo do Pico 2 [J/g] 13,79 | 13,75 | 13,38 | 14,32 | 18,04 | 17,53 | 21,26 | 22,06 | 18,62
Grau de Cristalinidade do Pico 2 11% 11% 10% 11% 14% 13% 16% 17% 14%
Entalpia de Fusdo Total 33,37 | 33,57 | 49,82 | 36,28 | 44,13 | 46,62 | 48,39 | 55,75 | 66,82
Grau de Cristalinidade Total 26% 26% 39% 28% 34% 37% 38% 46% 56%

Fonte: autoria propria
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Os graus de cristalinidade resultantes aumentaram com concentragdes superiores de PTFE,
iniciando em 26% para a condi¢do PAEK e chegando até 56% para a condicdo com 30% de
PTFE e mistura realizada em moinho de alta energia. Os valores encontrados sdo apresentados

de maneira grafica pela Figura 22.

Figura 21 - Grau de cristalinidade para o primeiro aquecimento
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Fonte: autoria propria

O aumento de particulas de PTFE em meio ao PAEK podem ter contribuido para a
nucleacdo de cristalitos durante o processo de cristalizagdo, em virtude de as particulas serem
menores (até 10 vezes menores) e possuirem formato que permite a melhor permeacao entre as
particulas maiores do outro polimero. Esse fato ¢ demonstrado pela Figura 22, onde o grau de
cristalinidade real das blendas se mostra superior ao valor esperado se o grau de cristalinidade
das blendas fosse simplesmente acrescido em fun¢ao de o PTFE puro ter um valor superior para
a propriedade quando comparado ao PAEK. Porém, ao contrario do acréscimo esperado,
também representado na Figura 22, somando-se ao grau de cristalinidade do PAEK puro, de
26%, o aumento foi superior para todas as blendas. Além disso, para todas as concentracdes, as
condi¢des misturadas em alta energia apresentaram grau de cristalinidade superior as misturas
processadas em misturador Y, indicando que particulas menores e mais bem dispersas de PTFE
podem ter alterado a cinéticas de cristalizacdo do PAEK. Essas caracteristicas sdo bem
evidenciadas pela proximidade de valores de grau de cristalinidade e comportamento de fusao
das condi¢cdes PAEK e Y02, assim como maior diferenca dessas propriedades para com as

condicoes Y30 ¢ AE30.
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Figura 22 - Grau de cristalinidade real das blendas, aumento de grau de cristalinidade
esperado devido ao maior grau de cristalinidade do PTFE, e grau de cristalinidade esperado
para a blendas
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Fonte: autoria propria

Os comportamentos das condi¢des durante o resfriamento, apresentados pela Figura 23,
apresentaram tendéncia constante com o aumento da concentracdo de PTFE. Para a composicao
unica de PAEK apenas o pico 2 de cristalizagdo foi detectado. Com o aumento da concentragao
de PTFE o pico 1 passa a aparecer € a aumentar de tamanho. Além do surgimento do pico 1,
com o aumento da concentracdo de PTFE o pico 2 tem sua temperatura de cristalizagdo
aumentada, de 251,7°C para a condi¢do PAEK indo ao méximo de 268,5°C para a condicao
AEQ5, mantendo proximidade a esse valor até a condi¢gdo AE30. O pico 1, evidenciado a partir
da condicao Y02 na temperatura 311,7°C foi apenas deslocado até¢ 311,1°C para a condigao
AE30, ndo sendo essa uma mudanga significativa. A partir dos resultados, conclui-se que o
PAEK concentra sua cristalizagdo apenas em uma faixa de temperatura, diferentemente das
blendas acrescidas de PTFE. A adicdo do material autolubrificante levou o pico de cristalizagao,
originalmente s6 do PAEK, a iniciar antes (em temperaturas ainda mais elevadas), o que indica

melhor capacidade de nucleagdo durante a solidificagdo das blendas.
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Figura 23 - Comportamento do fluxo de calor durante o resfriamento
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Fonte: autoria propria

No segundo aquecimento, mostrado pela Figura 24, observou-se temperaturas de fusao
de ambos os picos proximas para todas as condi¢Oes analisadas. A heterogeneidade de
comportamentos de fusdo e menores graus de cristalinidade encontrados no segundo
aquecimento podem ser explicados por um resfriamento mais rapido durante o ensaio de DSC
quando comparado aos processos de producao das amostras, ndo fornecendo o tempo necessario

para cristalizagdo e solidificacdo eficientes das blendas.
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Figura 24 - Comportamento do fluxo de calor durante o segundo aquecimento
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Fonte: autoria propria

Para o segundo aquecimento, sdo apresentadas a entalpia de fusdo e grau de
cristalinidade resultante para cada pico das blendas na Tabela 6. Os valores foram calculados

através do mesmo método reportado para a Tabela 5.

Tabela 6 - Entalpia de fusao e grau de cristalinidade observados para as blendas durante o
segundo aquecimento

Amostra PAEK Y02 AE02 Y05 AE05 Y15 AE15 Y30 AE30

Entalpia de Fusao do Pico 1 [J/g] 10,97 13,01 10,77 12,74 12,49 1,00 21,46 7,83 24,18
Grau de Cristalinidade do Pico 1 8% 10% 8% 10% 10% 1% 17% 7% 21%
Entalpia de Fusdo do Pico 2 [J/g] 3,63 18,95 10,95 6,86 16,70 13,77 20,54 18,66 22,42
Grau de Cristalinidade do Pico 2 3% 15% 8% 5% 13% 11% 16% 14% 17%
Entalpia de Fusdo Total 14,60 31,96 21,72 19,60 29,19 14,77 42,00 26,49 46,60
Grau de Cristalinidade Total 11% 25% 17% 15% 23% 11% 33% 21% 38%

Fonte: autoria propria

A menor diferenca de comportamento das blendas durante o segundo aquecimento fica
clara através da analise grafica da Figura 25. O grau de cristalinidade do PAEK que antes foi
de 26% atingiu apenas 11% durante o segundo aquecimento da amostra, e o da condigao AE30

que antes era de 56% ficou em apenas 38%. A cristalinidade, embora com menor diferenca,
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continuou a ser maior para as condicdes AE, o que ndo ocorreu apenas na composi¢do de 2%
em massa de PTFE. Essa quebra de tendéncia pode ser explicada pela possivel perda de PTFE
durante o processo de mistura de alta energia, fazendo com que a condi¢do Y dispusesse de
mais PTFE em sua composicao. E, além disso, apds aliviadas as tensdes e deformacdes plasticas
durante o primeiro aquecimento, a condi¢do Y pode ter ficado suscetivel a melhor cristalizacdo

durante o resfriamento.

Figura 25 - Grau de cristalinidade para o segundo aquecimento
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Fonte: autoria propria

Os comportamentos ¢ fendmenos de fusdo e cristalizagdo, assim como valores de Tme
de grau de cristalinidade s@o proximos dos observados na literatura recente de Panda et al.
(2019) e (2020) e Padhan et al. (2020b). Como observado, o aumento de porcentagem de PTFE
reduziu minimamente a temperatura de fusdo da blenda, porém aumentou significativamente
seu grau de cristalinidade. A mistura de alta energia também levou a maiores graus de
cristalinidade todas as composi¢des tanto no primeiro quando no segundo aquecimento
realizados. Portanto, espera-se que o aumento da concentracdo de PTFE e a utilizacdo da
mistura de alta energia para o processamento da blenda contribuam positivamente para a rigidez
estrutural do material e seu comportamento em aplicacdes de engenharia. Todavia, mesmo que
a rigidez estrutural do material seja otimizada nao se garante que a soma dos efeitos causados
por essas varidveis leve a aumentos monotonicos de resisténcia ao desgaste em aplicagdes
tribologicas, devido a maior quantidade de fenomenos envolvidos como a lubrificagdo e
condig¢des de aplicagdo, por exemplo. A verificagdo de alteracao de propriedades tribologicas

serd realizada a frente na apresentacdo dos resultados obtidos.

Quando presentes, micro e nanoparticulas de reforco aumentam a area de interface

alterando a cinética de nucleacdo e consequentemente influenciando nos processos de fusdo e
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cristalizagc@o. Se ocorrer, esse fato leva a grande impacto em varias propriedades dos polimeros
semicristalinos (PANDA; BIJWE; PANDEY, 2020). Porém, como observado no estudo
(PANDA; BIJWE; PANDEY, 2019a), nem sempre as temperaturas Ty e T, s@o afetadas pela
incorporacao de particulas de reforgo. No estudo referido a incorporacdo ndo impediu a
movimentagdo de cadeias durante o aquecimento das blendas e consequentemente o
comportamento de fusdo ndo foi alterado. O fenomeno ocorrido foi o de aumento de

cristalinidade, indicando que as particulas inseridas atuaram como agentes nucleantes.

No estudo (PANDA; BIJWE; PANDEY, 2018), que além de lubrificantes sélidos
incluiu fibras de vidro curtas em compositos com matriz de PAEK, observou-se valores maiores
de Ty de 174°C e T de 379°C. Além de reduzir a mobilidade das cadeias moleculares através
das cargas houve o aumento de nos graus de cristalinidade dos compdsitos, que foram de 41,3%
(PAEK) até valores de 51,18% para materiais adicionados a nanocomponentes, sendo esses
superiores aos valores obtidos para materiais adicionados a microcomponentes. Os valores de
Tg e Tmpara o polimero puro PAEK obtidos no estudo de (JOSHI et al., 2017) foram de 160°C

e 360°C, respectivamente.
5.5 Analise de regime tribolégico

Os resultados de coeficiente de atrito dos ensaios triboldgicos exploratorios com regime
de carga escalonada em fun¢ao do aumento de carga normal sdo mostrados pela Figura 26. Para
o PAEK, observa-se o aumento acentuado do coeficiente de atrito durante a aplicacdo da
primeira carga (7N), com posterior queda até o estabelecimento do regime permanente apds
200m de deslizamento atingindo o valor de 0,34. Ja as condi¢des Y30 e AE30 apresentaram
diminui¢ao do COF a partir do inicio do ensaio. Também em 200m de deslizamento de ensaio
ndo apresentaram modificacdo substancial no valor de COF, atingindo 0,07 para a Y30 e 0,08
para a AE, porém com desvio padrao maior para a Y30 de 0,01 em relacao a 0,007 para AE30.

Os valores médios de COF obtidos sao mostrados pela Figura 28 (b).
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Figura 26 - Coeficiente de atrito em ensaio de regime escalonado (7-98N) para as amostras
PAEK, Y30 e AE30
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Fonte: autoria propria

Na Figura 27 sdo mostrados as superficies e volumes desgastados resultado dos ensaios
de regime de carga escalonada. Para o PAEK, devido ao maior volume desgastado, a altura da
pista ¢ mais aprofundada, fato que pode ser visualizado principalmente pela Figura 27 (b),
referente a se¢do transversal da pista de deslizamento. A topografia observada na pista ¢ mais
irregular quando comparada as outras duas condi¢des que possuem PTFE em sua composigao.
Ha areas na pista do PAEK com ondulag¢des mais acentuadas e outras com trilhos de desgaste
preferenciais. Tal heterogeneidade pode implicar na maior oscilacio de COF observado nos
testes de carga normal escalonada e que pode ser observado para o PAEK. Na condi¢ao Y30,
cujo resultados sdo apresentados na Figura 27 (c-d), observa-se menor profundidade da pista de
deslizamento devido ao menor desgaste quando comparada a condigao PAEK e similar quando
comparada a condi¢do AE30, visto que essas condi¢des apresentaram valores de desgaste
também similares. As condigdes Y30 e AE30 mostram topografia mais uniforme quando
comparadas com a PAEK, sendo a AE30 ainda mais homogénea do que a Y30. A condicdo que
teve sua mistura realizada em misturador com baixa intensidade de energia (mistura Y)
apresentou vazios de forma circular em sua superficie gerados pelo ensaio tribologico. Esse
modo de desgaste pode ser atribuido a pior incorporacdo de PTFE no PAEK levando ao
desgaste de porg¢des isoladas da blenda. A heterogeneidade na superficie da condi¢do Y30 em
relacdo a AE30 pode ser observada também comparando a Figura 27 (d) com a Figura 27 (f),

onde ¢ percebida na se¢do transversal da condicao Y30 topografia irregular e na AE30 desgaste
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uniforme ao longo da dire¢do ortogonal ao sentindo de deslizamento. Outro ponto ainda
percebido como diferenga de topografia entre ambas ¢ a presenga de marcas de desgaste
preferencial no sentido de deslizamento do cilindro para a condigdo Y30, ndo aparecendo para

a AE30.

Figura 27 - Pistas de deslizamento ensaiadas e se¢do transversal dessas evidenciando o
volume desgastado para as amostras: Igi-llo) PAEK, (c-d) Y30 e (e-f) AE30

pm

Fonte: autoria propria

O volume desgastado médio para as condi¢des ensaiadas ¢ apresentado pela Figura 28
(a). Como esperado, as amostras PAEK apresentaram volume desgaste superior as outras duas

condi¢des com carga autolubrificante. Além do volume de desgaste ser duas ordens de grandeza
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maior, o desvio padrdo das medidas de volume ¢ também superior as condi¢des que possuem o
PTFE em sua composi¢ao. Entre as duas condi¢des Y30 e AE30, o volume desgastado médio
¢ estatisticamente igual, com a condi¢ao Y30 apresentando um desvio padrao de medidas maior
e indicando comportamento menos constante do que as amostras preparadas por mistura de alta
energia.

Figura 28 - Resultados dos ensaios tribologicos com regime de carga escalonada: (a) Volume
de pista desgastado, (b) Coeficiente de atrito médio
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Fonte: autoria propria
5.6 Ensaios tribologicos em regime de carga constante

Os resultados para os ensaios triboldgicos com regime de carga normal constante sdao
apresentados a seguir. A carga normal de 91N (equivalente a pressdo inicial maxima de 130,3
MPa) escolhida se demonstrou severa para algumas condic¢des e evidenciou as diferengas no
comportamento tribologico das blendas geradas pela composi¢do e métodos de mistura dos
materiais que os compode. Para todas as condi¢cdes foram ensaiadas 7 amostras e sdo
apresentados a partir dessas os valores/comportamento de coeficiente de atrito, taxa de desgaste,
tribocamadas formadas, debris gerados, topografia resultante dos corpos e contracorpos, €

possiveis causas de variagdo de comportamento triboldgico de alguns pares ensaiados.
5.6.1 Coeficiente de atrito

O COF da condicao PAEK iniciou o ensaio aumentando durante os primeiros 10 metros
de deslizamento atingindo nessa posi¢do regime permanente ¢ mantendo o valor de COF até o
final do ensaio. O comportamento descrito pode ser observado na Figura 29. As amostras
ensaiadas atingiram em regime constante valores de COF entre 0,3 e 0,38 aproximadamente.
Comparada com as proximas condi¢des a serem descritas, pode-se considerar que a condi¢do
PAEK teve baixo desvio de comportamento entre amostras, com comportamento de COF mais

homogéneo. O valor médio do COF da amostra PAEK de 0,3 com desvio padrdo de 0,017
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concorda com os valores observados por JOSHI et. al em 2017, e ¢ menor que valores
encontrados para os polimeros da mesma familia PEK e PEEK na pesquisa de 2013 de BIJWE

et al., que exibiram valores de COF entre 0,4 ¢ 0,45.

Figura 29 - Comportamento do coeficiente de atrito durante ensaio em regime de carga
normal constante da condicao PAEK
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Fonte: autoria propria

Na Figura 30 s3o apresentados os comportamentos das condi¢cdes com 2% de PTFE em
massa, Y02 na Figura 30(a) e AE02 na Figura 30(b). Para a condi¢do Y02 as amostras iniciaram
o ensaio com valores de COF proximos, comecando uma maior diferenciacdo apds 10 metros
de deslizamento. Com excecdao da amostra 07Y02 que manteve seu valor abaixo das demais
amostras ¢ constante em 0,08 durante todo o ensaio, todas as demais iniciaram um aumento de
COF a partir dos 10 metros de deslizamento, cada amostra com uma taxa de aumento diferente,
levando a uma variagao de COF de 0,08 até aproximadamente 0,3. Essa condi¢do exibiu a maior

variagdo de comportamento relacionado a coeficiente de atrito do estudo.

Para a condi¢ao AE02, mostrada na Figura 30 (b), as amostras apresentaram diferentes
comportamentos no inicio do ensaio. As amostras dividiram-se basicamente em dois grupos,
um finalizando o ensaio com COF na casa de 0,1 e outro com as amostras que atingiram o COF

de aproximadamente 0,25, que apresentaram taxa de aumento de coeficiente de atrito mais

acentuada quando comparada ao primeiro grupo.

O fato de ter indicado maior distribuicao de resultados e coeficiente de atrito maximo
superior indica que a condicdo Y02 possui lubrificagdo menos homogénea e contetido de PTFE
ndo suficiente para a lubrificacdo do par triboldgico visto os métodos de mistura utilizados. Em

algumas amostras o COF foi mantido baixo, porém o alto desvio do comportamento mostra que
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a combinag¢@o mistura utilizado e quantidade de lubrificante escolhida ndo foi eficaz, fato que
também se visualiza para a condicdo AE02. Para entendimento do fendomeno de lubrificagdo e
como algumas amostras atingiram lubrificagdo superior outras andlises das pistas foram
executadas e serdo apresentadas nas segdes posteriores referenciando as amostras apresentadas

nos graficos da presente secao.

As condig¢des com 5% em massa de PTFE apresentadas pela Figura 31 atingiram valores
médios inferiores as condi¢cdes com 2% de lubrificante solido, ficando em torno do valor de
0,1. As amostras da condi¢gao Y05 t€ém menor dispersdo de valor de COF quando comparadas
com as de condigdes AE0S, assim como menor valor maximo, indicando maior homogeneidade
e menor resisténcia de deslizamento para o par tribologico. Embora a condigdo AEOQS,
apresentada na Figura 31 (b), apresente maior dispersdo ao longo do ensaio e principalmente
no inicio do deslizamento, ela também apresentou o menor coeficiente de atrito em uma amostra
ensaiada (amostra 03AE05). Os menores valores encontrados com a condi¢do Y05 podem ser
devido ao fato de o lubrificante estar menos disperso e ser mais facilmente espalhado no

comprimento da pista por ndo estar bem ancorado.
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Figura 30 - Comportamento do coeficiente de atrito durante ensaio em regime de carga
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Figura 31 - Comportamento do coeficiente de atrito durante ensaio em regime de carga
normal constante das condi¢des Y05 (a) e AEOS (b)
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Os coeficientes de atrito das condigdes com 15% de PTFE em massa, mostrados pela

Figura 32, ficaram com média menor que 0,1. Para a condigdo Y15 os valores de COF em

regime constante ficaram entre 0,09 e 0,06, e para a condigdo AE15 entre 0,09 e 0,07,

apresentando menor dispersdo quando comparada a Y15. Ambas as condigdes Y15 e AE15

possuem valores menores de COF e com menor dispersdo comparadas as condi¢des com menor

concentracdo de PTFE mostradas anteriormente. Para essa concentragao, o fator da mistura de

alta energia se declarou e deve ser a causa de maior homogeneidade de comportamento

tribologico, o que € evidenciado principalmente através da Figura 32 (b).
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Figura 32 - Comportamento do coeficiente de atrito durante ensaio em regime de carga
normal constante das condicoes Y15 (a) e AE15 (b)
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Fonte: autoria propria

A Figura 33 mostra o comportamento dos coeficientes de atrito das condigdes Y30 (a)
e AE30 (b). Os valores médios de COF se aproximaram das condi¢gdes Y15 e AE15, porém
com menor dispersdo, com destaque para a condi¢do AE30 nesse quesito devido a todas as
amostras apresentarem valor médio de COF proximos de 0,075. Além da mistura de alta
energia, outro fator que contribui para a baixa dispersao de resultado € a maior concentracao de
lubrificacdo sélido, 30% em massa. Com essa maior quantidade de PTFE, a probabilidade de
que algum ponto do par tribologico esteja desprovido de lubrificante ou que possua
concentragdo muito superior do que € outras ¢ menor. Assim, mesmo a condi¢cao Y30 possui

baixo desvio padrao de COF.
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Figura 33 - Comportamento do coeficiente de atrito durante ensaio em regime de carga
normal constante das condi¢des Y30 (a) e AE30 (b)
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Fonte: autoria propria
Além de melhor ancoragem, a mistura de alta energia tende a deixar as particulas de
lubrificante sélido menores e causar sua melhor dispersdo. Essas modificacdes tendem a
melhorar a performance triboldgica dos materiais, o que foi verificado nesse trabalho com o

lubrificante PTFE e no trabalho (PANDA; BIJWE; PANDEY, 2020), com o lubrificante sélido
grafite.

A Figura 34 mostra os valores médios de COF e desvios padrdo de comportamento
encontrados para as amostras. Com a sintese fica clara a diminui¢do do COF médio pela metade
com a inser¢ao de 2% de PTFE em relagdo ao PAEK, com o valor diminuindo até a

concentracdo de 5% de PTFE. Nas concentragdes de 15% e 30% o valor médio se manteve
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constante com valor de 0,08. Como comentado nos graficos especificos de cada mistura, os
maiores desvios padrdo dos valores de COF foram observados para as condigdes com menor
concentragdo de PTFE 2% e 5%, e PAEK, com valor significativamente maior para Y02 e
AEOQ2. Reforca-se que o menor valor médio de COF encontrado, 0,08, € significativo, visto que
¢ uma ordem de grandeza menor que o maior valor encontrado, 0,32, para as amostras sem

lubrificante sélido.

Figura 34 - Valores Médios de COF
04

0,35 A

]: 0,32

0,25 A

COF
o
fo

0,17
0,14
0,15 -

0,09 0,10
0,1 - 0,08 0,08 0,08 0,08
I I I T

0,05 -

PAEK Y02 AE02 Y05 AE05 Y15 AE15 Y30 AE30

Fonte: autoria propria

5.6.2 Diferencas de comportamento tribolégico

A seguir sdo apresentadas as andlises de MEV e EDS das pistas das condi¢des que
apresentaram as maiores diferengas de comportamento de coeficiente de atrito. As amostras da
condi¢do Y02 mostradas pelas Figura 35 (a-f) revelam grandes diferengas nas pistas. A amostra
que apresentou o menor coeficiente de atrito, 07Y02, possui menor quantidade de debris sobre
a pista quando comparada a amostra cujo ensaio resultou em maior coeficiente de atrito, 04Y02.
Os debris dessa Ultima sdo de varios tamanhos, indicando que houve parcelas desgastadas de
maior tamanho para a condigdo. Tal fato ¢ evidenciado pela Figura 35 (e) com arrancamento de
particula de tamanho superior a 40pum de comprimento. Além disso, percebe-se que a topografia
resultante da amostra 04Y02 ficou com rugosidade média maior (informagdo presente nos
apéndices), devido a superficie mais heterogénea, enquanto a amostra 07Y02 apresenta
pequenos sulcos que indicam desgaste por abrasdao. Com os mapas de composi¢cdo quimica

presentes na Figura 35 (c, f) € possivel observar melhor dispersdao e maior presenga de flior na
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superficie da pista da amostra 07Y02, e um ponto de maior aglomeragdo na amostra 04Y02
justamente onde uma maior particula da blenda foi removida por desgaste, provavelmente

devido a baixa adesdo entre os componentes.

Figura 35 - MEV e EDS das pistas das amostras que apresentaram diferencas: (a, b, ¢) 07Y02 ¢
(d, e, £) 04Y02
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Fonte: autoria propria

Para as condi¢des com 2% em massa de PTFE e mistura realizada por método de alta
energia, apresentadas pelas Figura 36 (a-f), foram verificadas as mesmas caracteristicas das
amostras Y02. As diferencas ficam na questdo de a amostra com maior coeficiente de atrito
(04AEQ02) apresentar menor quantidade de debris sobre a pista e melhor dispersdo de PTFE na
area analisada (Figura 36 (f)). Nesse caso, a pior dispersdo de PTFE ocorreu para a amostra
06AE02 (Figura 36 (c)), o que provavelmente pode ter contribuido para um menor coeficiente
de atrito em virtude de maior estoque de lubrificante disponivel e menos aderido ao PAEK.
Como comentado, os modos de desgaste se repetem, com abrasdo para a amostra que apresentou

menor coeficiente de atrito e adesdo para a de maior coeficiente de atrito. Essa ultima, ainda
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que menores do que na condicdo Y02, apresentou pontos de arrancamento de material em

funcao do desgaste.

Figura 36 - MEV e EDS das pistas das amostras que apresentaram diferengas: (a, b, ¢c) 06AE02 e
(d, e, f) 04AE02
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Fonte: autoria propria

Analisando as amostras Y05, apresentadas pela Figura 37 (a-f), é concluido que as
principais diferencas de comportamento devem ter sido provocadas pela dispersdo e quantidade
de lubrificante presente na pista de deslizamento. Os estoques de lubrificantes presentes na
amostra que apresentou menor coeficiente de atrito (04Y05), demonstrados pela Figura 37 (c),
sdo maiores e ainda assim estdo distribuidos por toda a superficie de andlise, o que garantiu a
performance superior da amostra. A amostra 01Y05 exibe melhor dispersao de lubrificante com
menor quantidade de agregados (Figura 37 (f)), porém a quantidade disponivel de PTFE nao
foi suficiente para a formacao de tribocamadas eficientes, que levem a menores coeficientes de
atrito. A topografia resultante para ambas as condigdes foi similar, com aspecto mais

homogéneo quando comparado com as condi¢des com 2% em massa de PTFE e menor volume
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desgastado. Estdo presentes também alguns sulcos de desgaste causado pelo deslizamento,

porém com menor intensidade e frequéncia ao longo da largura.

Figura 37 - MEV e EDS das pistas das amostras que apresentaram diferengas: (a, b, ¢) 04Y05 e
(d,e, ) 01YO0S5
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Fonte: autoria propria

A ultima condigdo apresentada pelas Figura 38 (a-f), AEOS, seguiu as mesmas
tendéncias de resultado das condi¢des Y05 e AEO02 previamente descritas. A amostra que
resultou em menor coeficiente de atrito médio (03AE05) gerou menor quantidade de debris,
apresentou topografia homogénea e rugosidade média menor, além de alguns agregados de
carga autolubrificante percebidos na area de analise na Figura 38 (c), fato que nao ocorreu para
a outra 07AEQS5, com boa homogeneidade de PTFE apresentada pela Figura 38 (f). A amostra
que apresentou COF superior (07AE05) resultou em uma superficie desgastada com mais sulcos
quando comparada a amostra de comportamento superior (03AE05). Nao foram presenciados
para ambas as amostras AE0S5 vazios resultantes de arrancamento de particulas maiores da

blenda como visto para as condigdes Y02 e AE02.
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Figura 38 - MEV e EDS das pistas das amostras que apresentaram diferencas: (a, b, ¢) 03AEOS5 e
(d, e, f) 07AEO05
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Fonte: autoria propria

5.6.3 Volume de pista desgastado

As segdes transversais das pistas desgastadas sdo mostradas na Figura 39. A condi¢do
PAEK apresenta desgaste superior comparada as demais condigdes, fato evidenciado pela se¢ao
transversal de pista com altura superior e consequentemente maior volume de desgaste para as
mesmas condicdes de ensaio. Mesmo comportamento ocorre para as demais condigdes
apresentadas, com maior desgaste para os casos Y comparados aos AE, com excec¢do das

concentragdes de 2% em massa de PTFE.
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Figura 39 - Se¢do transversal de uma amostra para cada condi¢do ensaiada: (a)
PAEK, (b) Y02, (c) AE02, (d) YOS5, (e) AEOS, (f) Y15, (g) AE1S, (h) Y30, (1)
AE30
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Fonte: autoria propria

Além de area transversal da pista ser maior, evidenciando maior volume desgastado, as
amostras processadas no misturador Y demonstraram caracteristica de heterogeneidade
mostrada por esse método de analise. As medi¢des por interferometria 6ptica das condigdes Y
apresentam areas de desgaste com linhas preferenciais com lacunas de material na dire¢do de
deslizamento do ensaio. A caracteristica pode ser percebida através das diferentes alturas da
pista em pontos aleatorios e espacados entre si, nas Figura 39 (b, d, f, h). Para as condi¢des AE,
mostradas pelas Figura 39 (c, e, g, 1), ocorrem desgastes preferenciais proximos as bordas das
pistas, com alturas de até 10um e larguras de até 200um. Visto que os cilindros utilizados como
contracorpos foram rigorosamente rebarbados e verificados também por interferometria optica,
acredita-se que o desgaste preferencial nas bordas de pista pode ser devido a concentracdo de

tensdo gerada pelas bordas do cilindro contra o corpo plano.

Os debris resultantes dos ensaios com regime de carga normal constante das condigdes

PAEK, Y30 e AE30 (sendo essas as amostras com concentragdes extremas de PTFE) sdo
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apresentados pelas Figura 40, Figura 41 e Figura 42, respectivamente. Para a condi¢do PAEK,
os debris apresentam ser massas menores posteriormente unidas, formando particulas maiores
deformadas plasticamente. Na Figura 40 ¢ possivel observar dimensdes de debris da condicao
PAEK de mais de 150um assim como particulas menores do que 10um. Debris em forma

lamelar com tamanhos superiores a 100pum foram também observados por (JOSHI et al., 2017).

Figura 40 - Debris analisados em MEV da amostra PAEK
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Para a condig¢do Y30, na Figura 41, observa-se deformagao plastica quase nula entre as
particulas de PAEK e de PTFE, com superficies das particulas apresentando baixa rugosidade,
“lisas”. Nos mapas mostrados nas Figura 41 (b, d, f) é possivel observar que as particulas de
debris de PTFE, em verde, se encontram soltas em meio os debris de PAEK, inclusive com
varios tamanhos, indicando aglomeragao de particulas de PAEK que foram fundidas durante o
processamento ¢ desgastadas como uma Unica particula. As particulas e superficies com baixa
interagdo entre si podem indicar que a blenda possui menor resisténcia ao desgaste, com as

particulas se destacando com maior facilidade durante o deslizamento do par tribologico.

Os debris da condicdo AE30, mostrados pela Figura 42, mostram uma caracteristica
morfologica totalmente diferente dos resultados de desgaste da condi¢ao Y30. As particulas
desgastadas evidenciam alta deformagdo plastica tanto nas particulas de PAEK quanto nas de
PTFE, inclusive com forte interacdo de adesao entre ambas. Além de o PTFE estar mais bem
disperso nos debris (inclusive com particulas menores quando comparadas ao debris da
condi¢do Y30), ficaram evidenciadas “fibras” de PTFE com formato alongado que sofreram
alta deformacao plastica durante o processo de desgaste. O formato do material estirado fica
claro nas Figura 42 (c, e). A insercdo do PTFE mostrada nas imagens de debris da condigdo
AE30 parece se aproximar do modelo ideal de incorporagao do lubrificante s6lido no segundo

componente da blenda polimérica mostrado pela Figura 11.
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Figura 42 - Debris analisados em MEV/EDS da amostra AE30
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Como verificado, os debris das diferentes condi¢des indicam que houve variagdo na
inser¢cdo do lubrificante s6lido no PAEK, levando também a diferentes comportamentos
tribologicos. A resisténcia ao arrancamento e a fratura de material em operacdo triboldgica
podem ser otimizadas com o aumento de adesdo entre componentes, o que implica também em
particulas desgastadas com diferentes morfologias assim como mostrado pelas diferencas entre

as Figura 41 e Figura 42. Esse fato também foi visualizado no estudo de PANDA et al.
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(PANDA; BIJWE; PANDEY, 2017b), onde as melhorias na adesdo entre lubrificante sélido,
fibras de reforgo e matriz levaram a COFs de 0,04 e a taxas de desgaste de 5,68 x 10E'® [m*/Nm]

para as blendas, valores proximos aos encontrados durante esse estudo para as condigdes AE.

O estudo dos debris gerados durante os ensaios € importante para entender se esses
exerceram também influéncia sobre o comportamento de coeficiente de atrito e taxa de desgaste
das condi¢des ensaiadas. Em estudos anteriores, como o de (HARSHA; WASCHE, 2018),
verificou-se que os comportamentos de atrito e desgaste observados nos pares tribologicos dos
PAEKs e seu compositos foram regidos pelo corpos terceiros em interacdo com corpo €
contracorpo. Nas analises de topografia apresentadas a seguir € possivel identificar em quais

condi¢des os debris influenciaram mais os resultados de superficie obtidos.

No estudo de PANDA et al. (2020) provou-se que particulas de lubrificante menores
tiveram ligacdes mais fortes com os demais componentes, possuindo uma maior area de
superficie. Nos pares triboldgicos que possuiam particulas de lubrificante menores e mais bem
inseridas, o efeito de rolamento de debris foi positivo e levou a diminui¢do dos valores de COF
e desgaste. Além disso, os debris de menor tamanho podem preencher mais facilmente as
asperidades das superficies de contato, podendo reduzir a severidade das taxas de desgaste,
como o vista na pesquisa de JOSHI et al. (2017). Sendo assim, visto os debris identificados, ¢

possivel que tais efeitos benéficos tenham ocorrido com as condi¢des AE durante o estudo.
5.6.4 Taxa de desgaste

Como mostrado pela Figura 43, o valor da taxa de desgaste obtida para a condigao
PAEK foi de 53E'* [m*Nm]. Além da maior taxa de desgaste, as amostras PAEK
apresentaram elevado desvio padrdo, assim como o refletido nos valores de COF, indicando
que essa composicdo pode gerar instabilidades de comportamento para o par triboldgico. Para
as duas condi¢des com 2% de PTFE em massa, Y02 e AE02, o valor da taxa de desgaste foram
inferiores comparados a PAEK, porém superiores quando comparados as demais composigdes
que contém PTFE. O alto valor de taxa de desgaste das condi¢des Y02 e AE02 é acompanhado
de altos desvios padrdes, novamente refletindo o fato j& visto no comportamento de coeficiente
de atrito. Outro resultado particular para as amostras com a composi¢do de 2% de PTFE ¢ a
taxa de desgaste média maior para as amostras misturadas com método de alta energia, fato que
nao ocorre para as demais composigdes. A taxa de desgaste média das amostras AE02 ¢ 3 vezes
menor comparada as amostras PAEK, o que indica que essa composi¢do e mistura empregadas
podem levar a insuficiéncia de lubrificacdo por falta de lubrificante (perda na propria mistura)

ou ainda por sua ma dispersao.
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Figura 43 - Taxa de desgaste média para as amostras ensaiadas em regime de carga normal
constante
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Para as condigdes com composi¢ao de 5, 15 e 30% de PTFE em massa as diferencas
entre resultados para mistura Y e mistura de alta energia se mantiveram, com as condi¢cdes AE
sempre com menor taxa de desgaste. A menor taxa de desgaste obtida foi para a condigdo AE15
com valor de 9,4E'® [m*Nm], duas ordens de grandeza menor que a condicio PAEK e menor
que a metade do valor observado para a condigdao Y15. Os valores obtidos para a condigdao
AE15 se aproximam dos observados durante os estudos de (BIJWE et al., 2013) e (PANDA;
BIJWE; PANDEY, 2020) com taxas de desgaste na casa de 1,7E™'® [m?/Nm] e coeficientes de
atrito entre 0,04 ¢ 0,16. E importante salientar que as amostras Y05 tiveram taxa de desgaste
menor do que as da condi¢ao Y15, porém com desvio padrao muito superior, assim como o

observado nos resultados de COF.

Como esperava-se, a condicdo que apresentou a maior taxa de desgaste durante os
ensaios foi a que ndo continha qualquer quantidade de lubrificante s6lido, denominada condi¢do
PAEK. Os valores encontrados para essas amostras condizem com os visualizados para
polimeros puros da mesma familia reportados na literatura (BIJWE et al., 2013), com taxas de
desgaste na casa de 10E* [m?Nm]. Assim como a ordem de grandeza da diferenca entre a taxa
de desgaste dos polimeros puros e a condi¢ao que apresentou menor taxa de desgaste, que nesse

estudo foi de 56 vezes menor e em estudos como o de (JOSHI et al., 2017) de 22 vezes.

Um fator que pode contribuir para o desempenho de desgaste ¢ o aumento de

temperatura no contato triboldgico, ultrapassando a Ty e levando ao amolecimento dos
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polimeros. Enquanto baixa resisténcia de cisalhamento do polimero pode ser beneficial para
reduzir o coeficiente de atrito, o amolecimento do polimero aumenta a area de contato, assim
como a componente de adesdo e, consequentemente, coeficiente de atrito. Esse fato pode ter
acontecido principalmente na condicio PAEK, e serd evidenciado na andlise topografica

descrita em proxima se¢do do trabalho. (THEILER; HARSHA; GRADT, 2019).

Para os cilindros ensaiados foram observados 2 fenomenos em relagdo a topografia de
superficie da area de contato. Como mostrado pelas Figura 44, Figura 45 e Figura 46, as alturas
dos picos foram reduzidas e profundidades dos vales preenchidas na area de contato dos
cilindros. O efeito visual sugere a formagdo de tribocamadas a partir do material do corpo,
fazendo com que a diferenca entre as asperidades mais altas e vales mais profundos fosse

diminuida.

O efeito ocorreu em todos os contracorpos, sendo evidenciado em amostras com maiores
diferencas entre picos e vales, como a amostra Y30, assim como nos casos de topografia mais
suave, como a amostra Y05. Como visualizado nas imagens e interpretacdes anteriores nao
houve desgaste do contracorpo durante deslizamento e sim ameniza¢do das asperidades desses
em aproximadamente 50% de altura, contribuindo para menor desgaste do corpo polimérico ao
longo do ensaio triboldgico, deixando a superficie de contato dos contracorpos menos

acidentada.
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Figura 44 - Topografia de superficie dos cilindros ensaiados: (a-b) PAEK, (c-d) Y02, (e-f)

T
600 pm

pm
15
m
s . . . . .
10 60 E
50 E
40 4 £
304 A 1E
203 I( \ Ty .‘A E
A \ AT AAVATAR A
05 10 :\\/ \\,\[U \J‘U\«‘ \/ \/ \L/ \V‘ﬂl /“‘J / E
’ 50 lﬂ‘ﬂ 150 200 250 360 350 40‘0 450 50‘0 550 E‘Dﬂ pm
o o 0.0

Fonte: autoria propria



70

Figura 45 - Topografia de superficie dos cilindros ensaiados: (a-b) Y05, (c-d) AEOS, (e-f)
Y15, (f-g) AE15
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Figura 46 - Topografia de superficie dos cilindros ensaiados: (a-b) Y30, (c-d) AE30
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5.6.5 Mecanismos de desgaste

As superficies das amostras desgastadas sdo apresentadas nas Figura 47, Figura 48 e
Figura 49. Para a PAEK, mostrada pelas Figura 47 (a-b), observa-se ondulagdes elevadas em
parte da pista e areas de sulcamento com desgaste abrasivo nas demais. Na Figura 47 (b) fica
mais claro essa diferenga de modo de desgaste, com diferenga de altura de 14um da 4rea mais
profunda para a ondulacdo mais elevada. O sulcamento e heterogeneidade da superficie
contribuem para o valor médio e desvio padrdo maiores de COF para a amostra,
respectivamente, concordando com o que ja foi evidenciado pela Figura 34. Outro fato que fica
claro na Figura 47 (a) ¢ o maior volume desgastado na amostra PAEK quando comparada as

demais, levando a maior taxa de desgaste entre todas as condigdes.

Para a condicdo Y02, mostrada nas Figura 47 (c-d), é observada uma maior
homogeneidade de comportamento em comparacdo a condicdo PAEK. Vazios apareceram na
pista de desgaste, porém de forma mais bem distribuida na superficie. A diferenca maxima
encontrada entre a profundidade dos vazios e altura de asperidades foi de 2,5 pm. Menor

comportamento de sulcamento foi evidenciado, com quantidade quase nula de sulcos mais
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profundos. Na condicao AE 02, mostrada pela Figura 47 (e-f), a topografia obtida se assemelha
a condi¢do PAEK, com transi¢des de comportamento ao longo da largura da pista. Sdo
observados pontos com sulcos mais profundos, indicando desgaste abrasivo, e transi¢ao suave
para areas com menor abrasao e mais vazios, indicando possivelmente desgaste predominante
por adesdo. E possivel que os vazios que ocorreram para as condigdes Y02 ¢ AE02 sio frutos
da maior quantidade de PTFE aglomerado nos pontos, levando a uma menor adesdo entre

lubrificante e componente PAEK.

Figura 47 - Topografia de superficie das amostras ensaiadas: (a-b) PAEK, (c-d) Y02, (e-f)
AE02

Fonte: autoria propria
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As diferencas de mecanismos de desgaste comentadas para as amostras Y02 e AE02
auxiliam na percepcao das diferengas de comportamento entre as duas condi¢des para o COF e
taxa de desgaste médios. O mecanismo de desgaste por sulcamento, heterogéneo e com
caracteristicas mais proximas ao comportamento visto para a PAEK, garantiu a AE02 um

coeficiente de atrito, taxas de desgaste e desvios de comportamento maiores comparados a YO02.

As amostras Y05 e AEO5 apresentadas pelas Figura 48 (a-b) e Figura 48 (c-d),
respectivamente, demonstram comportamento de superficie mais homogéneo quando
comparadas a Y02 ¢ AE02, ndo apresentando grandes diferencas de comportamento na largura
de pista de desgaste. Tanto na condi¢do Y05 quanto na AEO5 sdo observadas algumas
similaridades para com as condi¢des respectivas com 2% de PTFE. A Y05 continuou a
apresentar vazios causados pelo desgaste ao longo da pista e baixa ou quase nula quantidade de
sulcos de desgaste causados por desgaste abrasivo. A condi¢gdo AEQ0S, assim como a AE(2,
apresentou os sulcos mais profundos de desgaste devido ao deslizamento, porém com maior
homogeneidade, tendo esse comportamento como padrdo para toda a sua largura de pista, com
poucas areas sem a presenca de sulcos. A quantidade de vazios que a condi¢do Y05 apresentou
¢ também praticamente nula. A menor adesdo na condicdo Y leva a maior quantidade de
lubrificante espalhado pela pista ¢ menor abrasdo e formacdo de sulcos, porém a também

maiores taxas de desgaste para mesma composi¢ao, conforme ocorrido para Y05 e AEOS.

As Figura 48 (e-f) e Figura 48 (g-h) mostram as amostras Y15 e AE15, respectivamente.
As condi¢des apresentaram maior homogeneidade e similaridade de topografia quando
comparadas as condi¢cdes com menor quantidade de PTFE. As diferencas de altura entre os
picos mais elevados e os vales mais profundos ficaram em torno 2 um (valores apresentados
nos apéndices), o que as aproxima das condi¢des anteriores, porém com vazios na pista mais
dispersos e com diametros menores quando comparados a condigdes descritas anteriormente.
Nesse mesmo quesito, a condicao AE15 ¢é superior a Y15, apresentando inclusive menos marcas
de abrasdo com topografia de superficie final com menos asperidades. Essas caracteristicas
colaboraram para que a taxa de desgaste da AE15 tenha sido menor que a metade da taxa para

aYls.

As amostras Y30 e AE30 apresentaram topografia mais acidentada comparadas as
anteriormente analisadas, Y15 e AE15. A Y30 apresentou diferenga méxima de altura entre
picos e vales na faixa de 2,5 pm e areas de vazios maiores € menos dispersas quando

comparadas a Y15 e AE1S, fato evidenciado pela Figura 49 (b). A AE30 apresentou distancia
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entre ponto minimo e maximo 0,5 um menor do que a Y30, assim como vazios com diametro

menor e mais bem espacados, mostrados pela Figura 49 (d).

Figura 48 - Topografia de superficie das amostras ensaiadas: (a-b) Y05, (c-d) AE0S, (e-f)
Y15, (g-h) AE15
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A heterogeneidade da superficie e maior quantidade de vazios menos dispersos
concordaram com uma taxa de desgaste 3 vezes maior das amostras com 30% de PTFE
comparadas as suas respectivas com 15% de PTFE. Comparando as amostras com mesma
quantidade de lubrificante, a menor presenca de vazios e topografia menos acidentada garantiu
a AE30 uma taxa de desgaste equivalente a metade da taxa da Y30, além de menor dispersao

desses valores médios.

Figura 49 - Topografia de superficie das amostras ensaiadas: (a-b) Y30, (c-d) AE30
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Sulcos largos podem indicar desgaste por efeito de micro sulcamento. J& em condigdes
mais severas, fraturas laterais podem surgir devido ao aumento do cisalhamento interlamelar
como mostrado pela Figura 50. Além disso, se a quantidade de calor gerado ndo for dissipada,
a superficie do polimero pode sofrer amolecimento, ser deformada e até mesmo fraturada de
forma mais severa. Se o amolecimento ndo ocorrer de forma tao severa, o que se espera sao

marcas preferenciais de desgaste pelo modo de desgaste de sulcamento com ou sem fraturas (LI

etal.,2014).
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Figura 50 - Modelo para o surgimento de trincas laterais em pista de deslizamento
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Fonte: adaptado de (LI et al., 2014)

Para o estudo de (MAHESH et al., 2014) foi observado que as marcas de sulcamento
foram mais severas para o polimero puro PAEK quando comparadas aos compositos, possuindo
sulcos de desgaste muito menos intensos. Em outros casos, ondas de fadiga podem ser

encontradas em pistas de desgaste de polimeros puros, como ¢ o caso do UHMWPE

(GERINGER; TATKIEWICZ; ROUCHOUSE, 2011).
Os debris que contém lubrificante s6lido e permanecem na pista agem como terceiro

corpo e podem reduzir o coeficiente de atrito mesmo em condig¢des com altas taxas de desgaste
(MAHESH et al., 2014). Porém, em outros compositos que contém porcentagem de cargas de
reforg¢o altas, pode ocorrer o descolamento de particulas da matriz durante o processo de

desgaste, com as cargas de refor¢o atuando como terceiro corpo na interface de contato

aumentando o dano gerado ao polimero (SURESHA et al., 2019).
A formacgao de tribocamadas mais homogéneas e de rugosidade médias menor levam a
condigdes com menos flutuagdes em coeficiente de atrito. No estudo de (PANDA; BIJWE;
PANDEY, 2019c) os contracorpos com tribocamadas tiveram relagao direta entre a rugosidade
resultante da superficie e coeficiente de atrito, com COF de 0,072 para a condigdo que teve
S:=0,25um e COF de 0,056 para a condicdo com S;=0,14um. O estudo confirmou que a

rugosidade média resultante da formacao de tribocamadas ¢ um dos pardmetros principais que

afetam o comportamento de atrito de pares triboldgicos.

5.6.6 Tribocamadas
As tribocamadas geradas nos ensaios das amostras PAEK sdo mostradas pelas Figura

51 (a-b). Observa-se o crescimento de tribocamada a partir da linha central do cilindro, regido

que entra em contato primeiro com o corpo € apresenta a maior tensao de contato. A Figura 51
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(b) mostra a superficie de contato do cilindro aumentada, proveniente da area marcada em
vermelho na Figura 51 (a), fato que se repete para as demais figuras relacionadas as
tribocamadas. Em alguns pontos a tribocamada apresenta ser mais espessa, nao homogénea. A
presenga do material PAEK no contracorpo de aco AISI 52100 contribui para que a condi¢ao
alcance o regime constante de coeficiente de atrito e também para a reducao da taxa de desgaste
do conjunto. A grande quantidade de material e ndo homogeneidade de camada concordam com
o desgaste observado para as amostras PAEK, com a maior taxa de desgaste e mecanismo por
sulcamento e formagdo de onda observados, refletindo em superficies de desgaste mais

acidentadas.

Para a condicdo Y02, mostrada nas Figura 51 (c-d), observa-se menor presenca de
material no contracorpo comparada a condi¢do PAEK, assim como camada mais homogénea
em questao de espessura. Tal comportamento ¢ um reflexo de comportamento triboldégico mais
uniforme e de menor desgaste do corpo polimérico, devido a presenga, mesmo que minima, de
lubrificante s6lido na composicao da blenda.

Figura 51 - Tribocamadas analisadas no MEV para: (a-b)
PAEK, (c-d) Y02
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Fonte: autoria propria

As tribocamadas para a amostra Y05 apresentada na Figura 52 (a) se concentraram em

um lado preferencial do cilindro, contribuindo para o desgaste ndo uniforme da pista respectiva.
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Com aumento maior, mostrado na Figura 52 (b), ¢ possivel visualizar que o material estd

presente no contracorpo de maneira mais uniforme do que a percebida para as concentragdes

de 2% de PTFE.

As andlises de composi¢ao mostradas nas Figura 52 (c-d) mostram a composi¢do
quimica de duas areas da superficie de contato da condi¢do Y05. A presenca de PTFE no
contracorpo e ainda de forma mais homogénea corrobora para a condicdo Y05 ter menor

coeficiente de atrito € menor taxa de desgaste comparada a condi¢cdo Y02 ¢ PAEK.

As tribocamadas da condicado AEOQS, expostas pelas Figura 52 (e-f), sdo dispostas em
todo o comprimento do contracorpo, exercendo seu papel benéfico ao sistema durante o
deslizamento em toda a largura da pista e consequentemente a homogeneidade de desgaste. As
tribocamadas revelam espessura maior que na condicdo Y05 assim como também maior
homogeneidade, contribuindo para que a taxa de desgaste fosse praticamente metade do valor
comparada a amostra de mesma composicao Y05, que mostrou tribocamadas ndo tdo espessas

e homogéneas quando comparadas a AE0S.

As amostras com 15% de PTFE em massa, Y15 e AE15, mostradas pelas Figura 53 (a-
b) e Figura 53 (e-f), respectivamente, aparentam ter formado tribocamadas menos volumosas,
porém com distribui¢do uniforme de material em toda a largura do cilindro. A amostra Y15
apresentou quantidade de material maior e mais homogénea presente no cilindro comparada a
AE1S5. A composi¢do quimica obtida via EDS indica quantidade maior do elemento fliior na
condi¢dao AE15 (Figura 53 (g)) comparando com a composi¢ao quimica da amostra Y15 (Figura
53 (c-d)), o que poderia ter influenciado a condigdo a ter menor coeficiente de atrito € menor

taxa de desgaste comparada a Y15.

Por ultimo, as condi¢cdes com 30% em massa de PTFE apresentaram formacdo de

tribocamada distintas, sendo mostradas pelas
Figura 54 (a-b) e

Figura 54 (e-f) para a Y30 e AE30, respectivamente. A amostra Y analisada apresentou
quantidade de material aderido superior quando comparada a amostra AE, que apresentou
tribocamadas menos dispersas e formadas em pequenas areas nao continuas. Em relacao a

composi¢ao quimica, apresentada para a Y30 e AE30 pelas

Figura 54 (c-d) e
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Figura 54 (g-h), respectivamente, os pontos verificados da condi¢do Y mostraram
porcentagem de flaor superior. Ressalta-se, porém, que os pontos de tribocamada da condicao
AE s3ao menores e o material autolubrificante pode estar presente em mais pontos da superficie

de contato do contracorpo auxiliando na redu¢do de COF e taxa de desgaste da pista polimérica.

Nas figuras com resultado de composi¢ao quimica ¢ possivel ver que em alguns casos
parte dos elementos listados estdo em vermelho. Isso acontece pois os picos resultantes para
analise dos materiais constituintes ndo mostraram confiabilidade ideal para sua diferenciacao.
Isso pode acontecer quando os constituintes a serem determinadas estdo presentes em
quantidades baixas na amostra ou a intensidade do feixe regulada ndo consegue gerar
frequéncias diferenciaveis (comprimentos de onda diferentes) para os materiais presentes.
Nesse estudo ocorreu o segundo caso, visto que a configuragdo necessaria para visualizacao das
tribocamadas e que foi utilizada para os ensaios de MEV e EDS ndo foi capaz de identificar

com confiabilidade ideal a presen¢a e quantidade de flior, por exemplo.

O inicio da formagdo de tribocamadas pode demorar alguns instantes em alguns casos,
o que pode ser a razdo dos vales e picos das asperezas do contracorpo ndo estarem cobertos
levando ao desgaste por adesdo. Quando o desgaste cresce ocorre o aparecimento de debris e
sdo acumulados nos sulcos do contracorpo cobrindo as asperidades, resultando na formagao de

filmes de transferéncia e consequentemente diminuindo a taxa de desgaste (JOSHI et al., 2017).

J& a transferéncia de particulas muito irregulares pode induzir a instabilidade no
coeficiente de atrito e causar inclusive sua diminui¢do, porém com provavel aumento na taxa

de desgaste (THEILER; HARSHA; GRADT, 2019).

Atenta-se ao fato de que os testes foram conduzidos em dire¢@o paralela as marcas de
acabamento (lixamento). Espera-se que nessa condi¢cdo o volume desgastado seja menor quando
comparado a condi¢gdes onde o deslizamento ¢ feito de forma perpendicular as asperidades
geradas durante acabamento da superficie, como observado no estudo (LAUX; SCHWARTZ,
2013).
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Figura 52 - Tribocamadas e composi¢des analisadas no MEV/EDS para: (a, b, ¢, d) Y05, (e, f, g)
AEQ05
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Figura 53 - Tribocamadas e composi¢des analisadas no MEV/EDS para: (a, b, ¢, d) Y15 e (e, f,
g) AE15
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Figura 54 - Tribocamadas e composi¢des analisadas no MEV/EDS para: (a, b, c,d) Y30 e (e, f,
g, h) AE30
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6 CONCLUSOES

De acordo com os resultados observados, pode-se concluir que as amostras processadas
pelo método de mistura de alta energia mostraram menor tamanho resultante das particulas,
melhor dispersao da carga de material autolubrificante, menor quantidade de aglomerados desse
material assim como melhor inser¢do dessas particulas entre o componente PAEK. A partir de
concentragdes iguais ou superiores a 5% de PTFE foi possivel observar o efeito benéfico do
processamento de alta energia no comportamento tribologico das blendas. Além de apresentar
menores dispersdo e valores de COF, as deformagdes impressas pelo processamento de alta

energia resultaram em menores taxas de desgaste das blendas.

Em relagdo a concentragdo de PTFE, quantidades de até 2% do lubrificante s6lido geram
maiores dispersoes de resultados de coeficiente de atrito e taxa de desgaste. A lubrificacao para
essas combinagdes se mostrou ineficiente, sendo por falta de lubrificante ou ndo dispersao,
levando a heterogeneidades de comportamento inclusive maiores do que condi¢des que nao

possuem carga de lubrificante, como ¢ o caso da condicdo PAEK.

As percepgdes sobre a quantidade minima adequada de lubrificante solido e tipo de
processamento que levam a as melhores propriedade tribologicas foram evidenciadas pelas
amostras AE15, que apresentaram o melhor comportamento, com valor de taxa de desgaste
médio de 9,4E'° [m*Nm] e COF médio de 0,08. Em contrapartida, as piores propriedades
tribologicas encontradas foram para as amostras PAEK com taxa de desgaste média de 5,3E'*
[m*Nm] e COF médio de 0,32, devido a inexisténcia de lubrificante s6lido junto a matéria

prima pura.

Em relacdo a topografia de superficie apresentada pelos pares tribologicos foi observado
maior homogeneidade das superficies das amostras com concentragdo de PTFE igual ou
superior a 5%. O comportamento mais homogéneo inclui a predominancia de um modo de
desgaste da pista de deslizamento, menor aglomeracdo e vazios menores na pista, além de

sulcos de abrasdo menos frequentes para essas amostras.

Analisados o contracorpos ensaiados, conclui-se que foram formadas tribocamadas com
papel fundamental de protecdo durante o deslizamento do par tribolégico em virtude da
presenca de PTFE (nas blendas), diminui¢ao de rugosidade e maior disponibilidade de platos

ao invés de picos pronunciados nas superficies de contato dos cilindros.
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Com relagdo aos modos de desgaste predominantes, percebeu-se que o desgaste por
abrasao foi mais presente para as amostras que apresentaram maior coeficiente de atrito e taxa

de desgaste (concentragdes de até¢ 2% de PTFE) e por adesdo para as demais.

Por fim, conclui-se que o uso de PTFE ¢ efetivo para a redugdo de coeficiente de atrito
e taxa de desgaste para blendas formadas com PAEK. Adicionalmente, essas propriedades
triboldgicas sdo otimizadas quando os materiais sdo misturados por técnica de alta energia
(moinho planetario associado ao uso de esferas) quando comparada a técnica de baixa energia

(misturador de baixa velocidade com vaso de geometria Y).
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SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Ensaios de microdureza segundo a norma ASTM E384-17 (ASTM STANDARD,
2017), com carga de 100g, para a visualizacdo de oscilagdao de dureza de superficie e

possivel redugdo de propriedades triboldgicas das blendas.

Caracterizacdo tribologica em amostras confeccionadas utilizando método de
moldagem por injecgao.
Caracterizacao triboldgica em amostras com diferentes acabamentos de superficie

(inferior e superior ao empregado nesse estudo).

Medigao para verificagdo de possiveis diferencas da condutividade térmica das blendas

em funcao do método de processamento e composi¢ao empregados.

Incorporagdo de segundo lubrificante so6lido na blenda, gerando um composito. Sugere-

se a utilizagdo de grafite.

Ensaios em regime de carga constante com diferentes valores de carga normal e de

velocidade de deslizamento (inferiores e superiores aos empregados nesse estudo).

Ensaios de ranqueamento em mesmas condigdes para possiveis otimizagdes € polimeros

base propostos para as blendas e/ou compositos.
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9 APENDICES

APENDICE A —Parimetros de rugosidade e distribui¢iio espacial de picos e vales

considerados para analise de topografia.

Os parametros de rugosidade de superficie analisados a partir dos dados coletados foram
Sa, S, e Sq. A rugosidade média, Sa, ¢ definida como o desvio médio aritmético da altura da
superficie a partir da linha média de um perfil. A linha média ¢ definida como a linha com o
melhor “fif” para areas igualmente divididas dos perfis inferiores e superiores. Formalmente, a

rugosidade média S, ¢ definida pela equagao (9.1):

1
Sa=1 f f 1Z(x, y)ldxdy ©.1)
A

(Y33

onde “Z” ¢ a altura da superficie acima da linha média nas distancias “x” e “y” a partir da

origem, e A ¢ area considerada.

A rugosidade r.m.s (root mean square) Sy, € definida como o desvio médio quadratico
do perfil a partir da linha média, sendo formalmente definida pela equacdo (9.2) (ABEL;
FERRANTE, 2000; HUTCHINGS; SHIPWAY, 2017d):

1
Sq = \/Z l f 1Z (x, y)|dxdy 9.2)

E por fim, o pardmetro S, representa a diferenca entre as médias dos 5 picos mais altos

e 5 vales mais profundos (ABEL; FERRANTE, 2000).

Para uma caracterizacdo completa de um perfil ou uma superficie, os parametros
descritos anteriormente nao sao suficientes, pois descrevem apenas a distancia vertical do perfil
a partir da linha média, ndo fornecendo informagdes sobre as formas e dimensdes das
asperidades, ou ainda sobre a frequéncia e regularidade com as quais aparecem na superficie
(ABEL; FERRANTE, 2000). Visando uma descri¢ao completa de topografia de superficie sdao
necessarias informacdes sobre a distribuicao de probabilidade de alturas e distribuicao espacial

de picos e vales da area analisada (HUTCHINGS; SHIPWAY, 2017d).

A necessidade de método para a descri¢do de distribuicao de alturas levou a defini¢do
de uma funcdo de densidade de amplitude, p(z), onde o valor de “p” é proporcional a
probabilidade de achar um ponto da superficie na altura “z”. Um perfil simétrico leva a uma

curva de densidade de amplitude simétrica em relacdo a posi¢do da linha média. J& perfis
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assimétricos levam a distor¢do dos valores da fun¢do, que revelam informacdes sobre a

morfologia das irregularidades da superficie analisada.

A forma da curva pode ser descrita pela sua distor¢do “Ssk” em relagao ao plano médio,
revelado por sua assimetria, e por sua curtose “Sku”, medida pelo achatamento da curva de
distribuicdo. Algumas diferenciagdes dos parametros sdo mostradas pela Figura 55. A distor¢ao

“Ssk” ¢ definida pela equacao (9.3):

Ssk = 5_3fo Z3(x,y)dxdy 9.3)

onde “Sq” ¢ o desvio padrao da fun¢do de densidade de amplitude. Uma distribui¢ao
simétrica de alturas em relag@o a linha média iré resultar em Ssk=0, e consequentemente a uma
curva simétrica em relagdo a linha central do grafico de distribuicaio (HUTCHINGS;
SHIPWAY, 2017d). O desvio da curva ¢ fungdo de onde o volume do material se encontra,
levando o parametro “Ssk” a valores negativos se acima da linha média e a valores positivos se
estiver abaixo dessa (LEACH, 2013). Picos altos em comparacao a vales rasos levam a valores

de distribuicao positivos, mesmo que a maior parte das alturas esteja localizada abaixo da linha

média (HUTCHINGS; SHIPWAY, 2017d).

A curtose “Sku” ¢ definida pela equagdo (9.4):

Sku = Fzﬂ- Z*(x,y)dxdy (9.4)

Ao contrario do parametro “Ssk”, a curtose nao faz distin¢ao entre picos e vales. O valor
sera sempre positivo ndo importando se as alturas sdo elevadas. Se a superficie apresentar
distribuicdo normal (Gaussiana), Ssk terd valor zero e Sku=3. Curtose maior que 3 leva a uma
curva com distribui¢do ampla, e indica uma superficie de andlise com asperidades pontiagudas,
enquanto curtoses menores que esse valor levam a curvas de distribuicdo mais estreitas que
correspondem a superficies mais bem comportadas, com picos € vales menos pontiagudos
(HUTCHINGS; SHIPWAY, 2017d; LEACH, 2013). Os efeitos que as diferentes caracteristicas
de topografia de superficie causam nos valores de Sku e Ssk na Figura 55 (c) e

consequentemente nas morfologias das curvas de densidade de amplitude na Figura 55 (a-b).
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Figura 55 - Fungdes de densidade de amplitude para diferentes valores de Ssk (a) e diferentes

valores de Sku (b), e esquema de superficies com diferentes valores de Sku e Ssk (c)
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Fonte: adaptado de (ABEL; FERRANTE, 2000) (a-b) e de (TAYEBI; POLYCARPOU, 2004) (c)

Uma funcdo usada constantemente em estudos tribologicos é a curva de Abbot-
Firestone, diretamente relacionada funcdo de densidade de amplitude. A fung¢do, que representa
a fracdo de pontos em uma superficie acima de uma altura especifica relativa a linha média, ¢
uma construcdo grafica, e seus parametros respeitam a norma ISO 13565-2
(INTERNATIONAL STANDARD, 1996) e apresentados pela Figura 56 (HUTCHINGS;
SHIPWAY, 2017d; LEACH, 2013). Para a construgdo do grafico os pardmetros Sk, Spk, Svk,
Smrl e Smr2 s3o obtidos a partir de uma superficie filtrada usando filtro desenvolvido para

superficies estratificadas, e sao definidos como (PAWLUS et al., 2020; WHITEHOUSE, 2004):

e Sk: profundidade de rugosidade do nucleo, sendo essa a profundidade que se
encontroa o perfil de rugosidade do nucleo.

e Spk: altura de pico reduzida, altura média dos picos mais altos acima do perfil
de rugosidade do nucleo.

e Svk: profundidade de vale reduzida, profundidade médias dos vales abaixo do
perfil de rugosidade do nucleo.

e Smrl: faixa de propor¢do de material onde ocorre a interse¢do entre os picos

mais altos e a rugosidade do perfil do nucleo.
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e Smr2: faixa de propor¢do de material onde ocorre a intersecdo entre os vales

mais profundos e a rugosidade do perfil do nucleo.

Figura 56 - Curva de Abbott-Firestone
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Fonte: adaptado de (LEACH, 2013)

Os parametros escolhidos para a descricdo das superficies obtidas apds os ensaios
tribologicos foram os valores de Spk e Svk, que sdo utilizados para avaliagdo de texturas de
superficies de componentes mecanicos com aplicagdes triboldgicas. Espera-se que Spk possa
ser a quantidade de material desgastada em um primeiro momento e Svk possa ter a capacidade
de reter lubrificante e debris desgastados a partir da superficie, podendo auxiliar o par
tribologico a diminuir sua taxa de desgaste (HUTCHINGS; SHIPWAY, 2017d;
WHITEHOUSE, 2004). Visualizando as caracteristicas dos vales e picos, a boa mancalizagao
com parametro Ssk negativo, ¢ devido a presenca de poucos picos que poderiam desgastar
rapidamente e mais picos profundos para a reten¢ao de lubrificantes. Uma superficie com Ssk
positivo pode ter baixa retencao de lubrificantes devido a falta de vales e presenga de altos picos

acima da linha média da superficie (LEACH, 2013).
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APENDICE B — Resultados obtidos para os parimetros de rugosidade e distribuicio

espacial de picos e vales considerados para analise das areas das pistas de deslizamento.

Na Figura 57 sdo apresentados os resultados de rugosidade média, distancia entre picos
e vales, e desvio médio quadratico. Para a rugosidade média Sa, as maiores diferengas foram
detectadas para as condi¢des PAEK, Y02 e AE02. A maior rugosidade média foi da condicao
PAEK, 2,037 um, com valor aproximadamente 10 vezes maior quando comparado a menor Sa
obtida, de 0,255 pum para a condigdo AEO0S. Entre as condigdes Y02 e AE02, a segunda
apresentou o dobro do valor, 0,846 um contra 0,418 pm. Além de ser a inica condi¢ao de alta
energia que apresentou maior S,do que a condi¢do Y de mesma concentragdo, a condigdo AE02

mostrou alto desvio padrao das medidas obtidas para as amostras ensaiadas.

A diferenga da média dos 5 picos mais elevados e 5 vales mais profundos, Sz, foi maior
para a condicdo PAEK, sendo seguida pelas condi¢des AEOS, AE02, AE30 e Y02, em ordem
decrescente. Além de menores valores de Sz, as condi¢des Y15 e AE15 apresentaram menor
desvio padrdo dessa medida, indicando topografia de superficie mais uniforme entre as
amostras ensaiadas. O desvio médio quadrético, Sq, apresentou tendéncia similar a rugosidade
média, com maior valor para a condicdo PAEK, seguida das condi¢coes AE02 e YO02.
Novamente, os desvios padroes desse pardmetro para essas condigdes foram maiores, sendo

especialmente elevado para a condigdo AE02.

Na Figura 58 sdo apresentados os parametros de densidade Sku e Ssk e da curva Abbott-
Firestone Svk e Spk. Todas as pistas apresentaram curtose Sku maior que o valor 3, com valores
elevados quando comparados as outras condi¢des para as referéncias AE0S, AE30 e Y02, em
ordem decrescente. Para as mesmas condigdes, o desvio padrdo de medida foi também
especialmente elevado, indicando alta disparidade de resultados topograficos para as amostras
ensaiadas tribologicamente. A medida de distor¢ao Ssk apresentou alto desvio padrdo para as
mesmas condi¢des citadas anteriormente, AE05, AE30 ¢ Y02. Com exce¢do das condigdes
AEO5 e AE30, todas as outras apresentaram Ssk negativo, indicando a presenca de vales mais
aprofundados com platds para apoio da carga aplicada no par tribologico. Com relagdo aos
parametros da curva de Abbott-Firestone, para o parametro da profundidade de vale reduzida
Svk as condig¢des que revelaram os maiores valores foram a PAEK e AE02, porém novamente
com desvios de medicdo para as amostras analisadas. Para a altura de pico reduzida Spk
novamente as condicdes PAEK e AE02 apresentaram os maiores valores e desvios de medigao.
Para ambos os parametros da curva de Abbott-Firestone as demais condigdes mostraram

comportamento mais homogéneo em questao de valores das propriedades e desvios padroes de
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medi¢do. Os menores valores de Svk foram encontrados para as condigoes AE0S5 e AE15 e de

Spk para as condigoes Y05, Y15, AE15 e Y30.

Figura 57 - Parametros de topografia de superficie das pistas ensaiadas: (a) As - Rugosidade
média, (b) Sz - diferenga entre as médias dos 5 picos mais altos e 5 vales mais profundos, (c)
Sq - Desvio médio quadratico

Sa
2,500 2,037

2,000 I
0,846

1,500

pm

1,000

0,500 0,418 0,313 0,255 0,316 0,310 0,387 0,‘%33
I I I I I
0,000
PAEK Y02 AEQ02 Y05 AEOQ05 Y15 AEI1S5 Y30 AE30

Sz
30,000 55 600
T 23.566
40,000
17939 19,929 18,597

30,000

m

11,234 0531
= 20,000 ) 8414 11,596

10,000 . [ {

0,000

PAEK Y02 AEQ02 Y05 AE05 Y15 AE15 Y30 AE30

2,553 Sq
3,000

2,500 I
2,000

1,087

pm

1,500

0,595
1,000
0,500

0,000

I 0391 0342 0426 377 0488 03
I I I I

PAEK Y02 AE02 YO05 AEO05 Y15 AE15 Y30 AE30

Fonte: autoria propria



99

Figura 58 — Parametros de topografia de superficie das pistas ensaiadas: (a) Sku - Curtose, (b)
Ssk - Distor¢ao, (c) Svk - Profundidade de vale reduzida, (d) Spk - Altura de vale reduzida
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APENDICE C - Resultados obtidos para os parametros de rugosidade e distribuicio

espacial de picos e vales considerados para analise das areas de contato dos cilindros.

Os efeitos que ocorreram com as superficies dos cilindros e as topografias resultantes
para essas sao mostrados pelos parametros Sa, Sz e Sq na Figura 59, e Sku, Ssk, Svk e Spk na
Figura 60. A rugosidade média Sa encontrada para o cilindro referéncia, ndo ensaiado e
denominado de REF, foi de 0,183 pum, valor aproximadamente 3 vezes maior que a segunda
maior rugosidade média encontrada, que foi referente a condi¢ao PAEK, com valor de 0,069
um. Os demais valores foram diminuindo até chegar no minimo de 0,025 um para a condi¢ao

YO02.

O parametro Sz teve seu menor valor para a condi¢ao de referéncia, com area de analise
nao ensaiada, com valor de 0,502 pm. O maior valor do parametro foi encontrado para o par

PAEK, com valor de 1,353 um.

O parametro desvio médio quadratico Sq apresentou valores da mesma ordem de
grandeza para todas as condigdes, inclusive para a REF que apresentou o menor valor das

condi¢des. Em contraponto, o maior valor para o parametro de desvio foi da condi¢do PAEK.

Os valores relacionados as fungdes de densidade e parametros da curva de Abbott-
Firestone, evidenciam que todas as condi¢des apresentaram valores de curtose Sku maiores que
o valor 3, indicando vales e picos mais proximos. Para a o pardmetro Ssk, com exce¢do das
condigdes REF e AE02, todas as demais apresentaram valores negativos, o que indica que a
topografia ¢ composta de vales aprofundados junto de platdos que suportam a carga do par
tribologico e possibilitam uma retencao eficaz de lubrificante nos vales. O valor do parametro
Ssk para a condigdo AE02, embora positivo, teve seu valor proximo de zero, indicando que a

topografia da superficie ¢ praticamente mista.

A profundidade de vale reduzida Svk apresentou o maior valor para a condi¢do de referéncia
REF, com valor de 0,288 um. As demais tiveram suas topografias de superficie “suavizadas”
para parametros Svk abaixo de 50% do maior valor, chegando no minimo de 0,056 pum para a
condicdo AE15. A altura de pico reduzida Spk apresentou tendéncias proximas as de Svk. O
maior valor encontrado foi para a REF com 0,374 um caindo para menos de um terco desse

valor para as demais condicoes e chegando ao minimo de 0,050 um para a Y02.
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Figura 59 - Parametros de topografia de superficie dos cilindros utilizados: (a) Sa -
Rugosidade média, (b) Sz - diferenca entre as médias dos 5 picos mais altos e 5 vales mais
EI profundos, (c¢) Sq - Desvio médio quadratico
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Figura 60 - Parametros de topografia de superficie dos cilindros utilizados: (a) Sku - Curtose,
(b) Ssk - Distorgao, (¢) Svk - Profundidade de vale reduzida, (d) Spk - Altura de vale

reduzida
IZI Sku
60,000 24,119
18316 22,529
40,000 st 18,460
, 11,151 3,702
220,000 I { 8219 14’f94 10673 ]

I I I T
0,000 ! :
220,000

PAEK Y02 AE02 Y05 AEO05 Y15 AE15 Y30 AE30 REF

Izl Ssk

2,000
’ 0,041
1’000 2 0,554

0,000 T - I I T T T -
-1,000 \ s l
5,000 -0,412

oo 0730 -1049 -1,274 -0,725 -0,835 -0,555 -1,414

-4,000

Ssk

PAEK Y02 AE02 Y05 AEO5 YI5 AE15 Y30 AE30 REF

Svk

0,600

0,288
0,400
0,122 0,112 0,112
£ 0,200 0,066 0100 0,082 0,076 0,056 0,110
T I I I -|- ]: I
0,000 1
-0,200

PAEK Y02 AE02 Y05 AE05 Y15 AE15S Y30 AE30 REF

EI Spk

0,800
0,600

g 0,400 0,132 0,142 0.123

0,200 [ 0,050 I 0,053 0,055 T 0,070 0,099 0,093
0,000 = x = * I I
20,200

0,374

PAEK Y02 AE02 Y05 AE05 Y15 AE15 Y30 AE30 REF

Fonte: autoria propria



		2021-09-16T18:23:49-0300


		2021-09-17T11:11:38-0300




