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RESUMO

Grande parte da energia consumida no mundo € proveniente de contatos triboldgicos e esta
poderia ser reduzida se perdas por atrito fossem evitadas por meio do estudo e uso de novos
materiais, superficies e tecnologias de lubrificagdo, o que favorece o aumento da eficiéncia de
sistemas mecanicos. O uso de compdsitos autolubrificantes a seco produzidos por metalurgia
do p6, com lubrificantes solidos dispersos no volume de uma matriz metalica tem-se mostrado
promissor, pois consegue aliar propriedades mecanicas e tribologicas satisfatorias para
aquelas que sdo requisitadas em projetos mecanicos com baixo custo associado, além de
apresentar alta tolerancia dimensional, minimo desperdicio de matéria-prima e projeto
microestrutural definido. A calibracdo ¢ um processo de baixo custo comumente realizada
para garantir tolerdncias dimensionais e acabamento superficial de componentes sinterizados.
No entanto, a calibragdo de compositos autolubrificantes pode induzir o fechamento de
reservatorios de lubrificante e, consequentemente, afetar seu desempenho tribolégico. Além
disso, uma combina¢do de lubrifica¢do solida e fluida pode ter um efeito sinérgico benéfico
no desempenho de atrito ¢ desgaste das superficies deslizantes. Este trabalho tem como
objetivo investigar a influéncia do processo de calibracdo e o impacto da lubrificacdo fluida
no comportamento tribologico de compoésitos autolubrificantes a base de ferro. Para isso,
amostras de geometria cilindrica oca foram produzidas por metalurgia do po, utilizando uma
liga a base de ferro com incorporacao de lubrificantes solidos (grafite ¢ hBN). A calibragao
pOs-sinterizagdo foi realizada em uma matriz de prensa hidraulica em trés diferentes pressoes:
160, 320 e 480 MPa. O comportamento triboldgico dos sistemas foi caracterizado por ensaios
de deslizamento alternado a seco com carga variando 7 N a cada 10 min para avaliar a
durabilidade do regime de lubrificacdo solida. Também foram realizados ensaios com carga
constante (7 N por 120 min) para avaliar a taxa de desgaste especifica e o coeficiente de atrito
dos compositos, os quais foram realizados a seco e com o lubrificante fluido linear
alquilbenzeno ISO 5. Os resultados mostram que a calibra¢do resultou em um efeito de
fechamento gradual da porosidade e dos reservatorios dos estoques de lubrificantes e ainda no
endurecimento da matriz metélica superficial (até 98 %). A durabilidade foi reduzida em 72 %
em pressoes de calibragdo mais altas devido a menor disponibilidade de reservatorios de
lubrificantes solidos na superficie para manter a tribocamada. Além disso, um efeito
prejudicial na resisténcia ao desgaste foi observado para o corpo de prova calibrado a uma
pressao mais alta (480 MPa), o que mostra a importancia de definir a pressdo de calibracdo
para melhorar o comportamento tribolégico de compositos autolubrificantes sinterizados.
Dentre todas as amostras, a calibrada com 320 MPa e ensaiada a seco apresentou menor taxa
de desgaste especifica, o que pode ser atribuido ao melhor acabamento superficial, maior
dureza da matriz metalica e presenca de carbono, cuja estrutura resultante foi mais ordenada
quando comparada com as amostras ensaiadas com lubrificante fluido.

Palavras-chave: Calibracdo, composito autolubrificante, metalurgia do po, lubrificagdo
solida, lubrificacao fluida.



ABSTRACT

Much of the energy consumed worldwide originates from tribological contacts. This could be
reduced if friction losses were avoided through the study and use of new materials, surfaces
and lubrication technologies, increasing the efficiency of mechanical systems. The use of dry
self-lubricating composites produced by powder metallurgy, with solid lubricants dispersed in
the volume of a metallic matrix proved to be promising, as it can combine satisfactory
mechanical and tribological properties with an associated low cost. Additionally, it offers high
dimensional tolerance, minimal waste of raw materials, and a defined microstructural design.
Sizing is a low-cost process commonly performed after sintering to ensure dimensional
tolerances and surface finishing of sintered components. However, this post-sintering process
may induce the sealing of lubricant reservoirs in self-lubricating composites and,
consequently, affect their tribological performance. Furthermore, the combination of solid and
liquid lubrication may have a beneficial synergistic effect on the friction and the wear
performance of sliding surfaces. This work investigates the effect of the sizing process and the
impact of fluid lubrication on the tribological performance of self-lubricating iron-based
composites. For this, hollow cylindrical specimens simulating the geometry of bearings were
produced by powder metallurgy, with an iron-based matrix containing embedded solid
lubricants (graphite and hBN). Sizing was performed by repressing the as-sintered specimens
in a hydraulic press die at three different pressures: 160, 320, and 480 MPa. The tribological
characterization was performed by reciprocating dry and low-viscosity lubricant sliding tests
using a ball-on-cylinder configuration. Variable load tests were performed to evaluate the
scuffing resistance. In contrast, constant load tests were used to assess the tribosystems wear
rate and friction coefficient. The results show a gradual sealing effect of porosity and
lubricants reservoirs and the hardening of the surface metallic matrix (up to 98 %). The
scuffing resistance was reduced by 72 % at higher sizing pressures due to the lower
availability of solid lubricants on the surface to maintain the tribolayer. The improved surface
finishing and metallic matrix hardness reduced up to 70 % of the tribosystem’s wear rate at
320 MPa of sizing pressure. Furthermore, a detrimental effect on the wear resistance was
noticed for the specimen sized at a higher sizing pressure (480 MPa), showing the importance
of optimizing the sizing pressure to improve the tribological behaviour of sintered self-
lubricating composites.

Keywords: Sizing, Self-lubricating composite, Powder metallurgy, Solid lubrication, Fluid
lubrication.
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1 INTRODUCAO

Quando duas superficies de componentes estdo em contato € em movimento relativo
surgem forcas em oposi¢do a esse movimento que dificultam tal acdo, as quais sdo chamadas
forcas de atrito (HUTCHINGS, 1992). Além do atrito, a0 movimento também est4 associado
o desgaste desses componentes, que reduzem a eficiéncia e a vida util do sistema. Assim,
grande parte da energia empregada para a movimentacao desses sistemas ¢ dissipada na forma
de calor, atrito e desgaste.

Estudos afirmam que 23 % da energia consumida no mundo ¢ devido a contatos
triboldgicos de superficies em movimento relativo e que 1,4 % do PIB (Produto Interno
Bruto) mundial poderiam ser economizado se perdas por atrito, desgaste e lubrificacdo fossem
evitadas. Além disso, estima-se que um terco da energia total gerada na queima de
combustiveis em um carro ¢ perdido na forma de atrito no motor (HOLMBERG et al., 2017;
HOLMBERG et al, 2014; ERDEMIR; HOLMBERG, 2015; HOLMBERG; ERDEMIR,
2019).

Assim, o aumento da severidade dos contatos tribologicos induziu uma crescente
busca por sistemas mecanicos com maior eficiéncia energética, por meio do desenvolvimento
de novos materiais e solugdes lubrificantes para diminuir o coeficiente de atrito do sistema,
prolongar a vida util do sistema e favorecer a inser¢do de uma camada de lubrificante que
separe as superficies durante o movimento relativo. Dado o exposto, buscam-se novas
solucdes de componentes que apresentem caracteristicas topograficas adequadas a aplicagao,
com baixo coeficiente de atrito (u) e que possuam propriedades mecanicas que atendam aos
requisitos de projeto mecanico aliadas ao baixo custo.

A lubrifica¢do fluida mais comumente utilizada em aplicacdes tribologicas ¢ a que
possui 0 Oleo atuando na interface entre as superficies em movimento relativo. Além de
desempenhar um papel primordial na lubrificagdo, o 6leo também proporciona amortecimento
e arrefecimento ao sistema (GSCHWENDER et al., 2001). Quatro regimes de lubrificagdo
estdo presentes durante o movimento reciproco dos componentes de sistemas mecanicos de
engenharia que estdo sob lubrificagdo fluida: hidrodinamica (LH), elastohidrodinamica
(LEH), mista (LM) e limite (LL) (HUTCHINGS, 1992; NORTON, 2013). Entretanto,
aplicagdes que envolvam pressoes extremas de trabalho, elevadas temperaturas, ambientes de

vacuo ou ambientes quimicos severos limitam a sua utilizagdo (MIYOSHI, 2011; SLINEY,
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1982; SINGER, 1988; ERDEMIR, 2001). Nesses casos, os lubrificantes sélidos apresentam-
se como uma alternativa.

Os lubrificantes solidos tém se mostrado promissores para o controle do atrito e do
desgaste, pois apresentam uma ampla faixa de temperaturas e pressoes de trabalho,
consideravel estabilidade quimica, e ainda, podem ser considerados uma solugdo ecoldgica
(ERDEMIR, 2001).

Os lubrificantes solidos podem ser utilizados na forma de filmes depositados ou
camadas geradas na superficie, ou, ainda, dispersos no volume de uma matriz, que resulta em
materiais compositos autolubrificantes a seco.

Dentre as varias rotas de fabricagdo, a mais comumente utilizada na industria para a
producdo desses compositos autolubrificantes a seco ¢ a metalurgia do po, que permite que o
lubrificante so6lido seja adicionado ao volume da matriz na etapa de mistura dos pos (DE
MELLO et al., 2017; SLINEY, 1982). Este processo oferece baixo custo para producgdo de
grande volume de componentes, alta precisdo dimensional e melhor controle da
microestrutura ¢ propriedades (LEMOISSON; FROYEN, 2005; DANNINGER; GIERL-
MAYER DR, 2013). Dentre os lubrificantes solidos mais empregados estdo a grafite (C), o
nitreto hexagonal de boro (hBN), o bissulfeto de molibdénio (MoS;) e o 4acido borico
(H3BOs3). A capacidade de lubrificagdo desses compostos € atribuida as suas estruturas
lamelares com ligagdes fracas entre as lamelas que possibilitam o deslizamento de planos
cristalinos quando submetidos a forgas cisalhantes (ERDEMIR, 2001; SHARMA; ANAND,
2016; BINDER et al., 2017, HAMMES et al., 2017; RIVERA et al., 2021; FURLAN et al,,
2017; FURLAN; DE MELLO; KLEIN, 2018).

Uma combinagdo de lubrificantes sélidos e liquidos ¢ viavel e pode ter um efeito
sinérgico benéfico na redug¢do do atrito e no aumento da resisténcia ao desgaste das
superficies em deslizamento, em especial, nos regimes de lubrificacdo elastohidrodindmico e
limite (DE MELLO et al., 2009).

O Laboratorio de Materiais (LabMat) da Universidade Federal de Santa Catarina
(UFSC) possui uma ampla linha de pesquisa que objetiva o desenvolvimento de compdsitos
autolubrificantes a seco com matriz ferrosa, o que tem proporcionado um grande portfolio de
ligas que permite definir um compoésito que melhor atenda aos requisitos de projeto com
propriedades mecanicas e tribologicas superiores.

Existe uma categoria de materiais compositos autolubrificantes pensados inicialmente

para aplicacdes a seco (BINDER, 2009; HAMMES et al., 2014; DE MELLO et al., 2017).
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Entretanto, a maioria das aplicagdes reais de engenharia trabalha com lubrificagdo fluida, mas
essas enfrentam o problema da lubrificacdo limite, em que ocorre o contato das superficies
dos componentes no inicio do movimento relativo. Além disso, os estudos encontrados na
literatura trabalharam com superficies planas, com rugosidade bruta e sem calibragdo ou com
6leos nao adequados aos utilizados pela industria e sem garantir condi¢des e pressdes de
contato reais de trabalho (DE OLIVEIRA et al., 2018).

Operagdes de poés-sinterizacdo, como calibracdo, usinagem e brunimento, sao
normalmente realizadas na industria para melhorar a densificacdo, controle dimensional e
acabamento superficial de componentes oriundos da metalurgia do pd, dependendo das suas
aplicagdbes (RECKNAGEL et al, 2011; HARDING et al, 2017; JAIN et al, 2010;
EBERSBACH et al., 2020; EBERSBACH et al., 2019; BLAIS, 2008; MONEGO, 2021;
TODD; SIDAMBE, 2013). A calibragao ¢ um processo simples e de baixo custo que consiste
em um ajuste dimensional e geométrico das pecas sinterizadas por meio de uma deformacgao
plastica, limitada num volume préximo a superficie. E tipicamente obtida pela compressio
dos componentes apds a sinterizacdo em um sistema de prensagem com pressoes inferiores as
utilizadas para compactagdo dos pos (JAIN et al., 2010). Além do controle dimensional, a
deformacao a frio promovida pela calibragdo aumenta a densificagdo do componente e reduz
sua rugosidade, fechando os vazios e a porosidade superficial, o que aumenta a dureza ¢ a
resisténcia a fadiga dos componentes produzidos a partir da metalurgia do p6 (RECKNAGEL
etal., 2011; HARDING et al., 2017).

A porosidade residual oriunda do processo de metalurgia do p6 influencia o
desempenho triboldgico dos agos sinterizados, pois 0s poros podem atuar como retentores de
detritos de desgaste, como reservatorios de lubrificante durante o processo de desgaste e
também sdo concentradores de tensdes que também favorecem a formacdo de trincas
superficiais e o arrancamento de material por desgaste (LIM; BRUNTON, 1986;
DUBRUJEAUD; VARDAVOULIAS; JEANDIN, 1994; DE MELLO; HUTCHINGS, 2001a;
MARTIN; GARCIA; BLANCO, 2015; LI; OLOFSSON, 2017). Por esse motivo, a redugio
da porosidade superficial devido a calibragdo também pode afetar as propriedades tribologicas
dos componentes produzidos por metalurgia do pd, também denominado por componentes
sinterizados, conforme apresentado por Jain et al. (2010). Os autores observaram uma redugao
de poros e uma tendéncia para microfissuracdo ao aumentar a pressao de calibragdo, o que

resultou em um efeito prejudicial na taxa de desgaste especifica de compdsitos sinterizados a
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base de Cu-Fe e mostra a importancia de uma selecdo da pressdo de calibragdo para obter
melhorias nas propriedades triboldgicas.

Essa modificacdo do acabamento superficial por operagdes pds-sinterizacao pode ser
ainda mais critica nas propriedades triboldgicas dos agos sinterizados autolubrificantes, uma
vez que a deformacdo plastica da superficie induz ao fechamento dos reservatorios de
lubrificante, como demonstrado para usinagem (EBERSBACH et al., 2019) e brunimento
(MONEGO, 2021). De Mello et al. (2017) compararam as condi¢des de acabamento
superficial polido e ndo polido no coeficiente de atrito e resisténcia ao desgaste de compdsitos
sinterizados a base de ferro autolubrificantes. O polimento promoveu o fechamento dos poros
e dos reservatorios de grafite, o que resultou na reducdo do suprimento de lubrificante para a
area de contato tribologico e, consequentemente, no aumento do coeficiente de atrito e da taxa
de desgaste especifica dos tribossistemas.

Embora existam alguns estudos sobre o efeito das operacdes de poOs-sinterizagdo no
acabamento superficial e nas propriedades triboloégicas de compdsitos sinterizados
autolubrificantes com matriz ferrosa, ha muito a ser explorado, principalmente no que diz
respeito a calibragao.

Portanto, este estudo investiga o efeito do processo de calibragdo no comportamento
tribologico de compositos sinterizados autolubrificantes produzidos pela mistura de grafite e
hBN com matriz a base de ferro. Para isso, avaliou-se a influéncia de trés diferentes pressoes
de calibracdo (160, 320 e 480 MPa) na topografia da superficie, dureza, durabilidade da
lubricidade do compdsito e resisténcia ao desgaste dos componentes, € os resultados foram
comparados com uma amostra apenas sinterizada. Além disso, o presente trabalho traz a
oportunidade de utilizar uma combinacdo de lubrificagdo mista (solida e fluida
concomitantemente), visto que cada uma atuard em regimes diferentes de lubrificacdo, o que
proporciona um efeito sinérgico benéfico e contribui para reducdo de atrito e desgaste das
superficies deslizantes, para condi¢des de trabalho préximas aquelas utilizadas em sistemas

mecanicos reais.
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2 OBJETIVOS

2.1 OBJETIVO GERAL

Investigar o efeito da calibragdo no comportamento triboldégico de compositos
sinterizados autolubrificantes a base de ferro com adicdo de grafite e hBN a seco e sob

lubrificagao sélida e mista.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

=  Compreender como o processo de calibragdo influencia o composito autolubrificante
a seco em relagdo a deformacdo pléstica imposta, ao percentual de fase matriz e
lubrificante sélido presente na superficie, a topografia da superficie e as propriedades
tribologicas;

= Estudar o efeito conjunto da lubrificagdo mista em uma configuracdo de desgaste por
deslizamento alternado quanto a formac¢do e manutencdo da tribocamada de um
compdosito autolubrificante;

= Comparar o efeito isolado da lubrificagdo fluida e da lubrificagdo solida com a
condi¢do das lubrificacdes mistas quanto a formacao da tribocamada e composi¢ao

quimica da mesma.
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3 FUNDAMENTACAO TEORICA

Neste capitulo apresentam-se os principais temas discutidos no presente estudo.
Inicialmente aborda-se a ciéncia da tribologia e os estudos referentes a atrito, desgaste e
lubrificagdo e na sequéncia sdo abordados os compositos autolubrificantes e a sua rota de

producdo via metalurgia do po.

3.1 TRIBOLOGIA

O termo tribologia foi relatado pela primeira vez no relatoério De Jost (1966), no qual
definiu tribologia como a ciéncia que envolve a interacdo de superficies em contato e
movimento relativo e suas praticas associadas. As intera¢des de superficies em uma interface
tribologica sdo altamente complexas e seu entendimento requer conhecimento multidisciplinar
que vem ganhando cada vez mais relevancia econdmica e ambiental (MIYOSHI, 2011). A
tribologia, portanto, engloba os estudos para entendimento dos fendmenos relacionados ao
atrito, desgaste e lubrificacdo. Desta forma, as principais caracteristicas para essa
compreensdo sao a geometria da regido do contato, as propriedades mecanicas dos materiais
do sistema tribolégico, o meio interfacial e a topografia das superficies
envolvidas (PROFITO, 2010).

Estima-se que as perdas resultantes do desconhecimento de boas praticas tribologicas
sejam responsaveis por aproximadamente 4 % do PIB dos Estados Unidos que em 1966,
resultou em cerca de 200 bilhdes de dolares (BHUSHAN, 2013). De acordo com o relatorio
publicado por Jost (1966) em paises industrializados poderia ser economizado cerca de 1 %
do PIB devido a implementagdo de melhores praticas triboldgicas. Estudos afirmam ainda que
um terco dos custos energéticos mundiais, seja devido a perdas por atrito e que a economia
esperada com pesquisas para redugdo de atrito e controle de desgaste seja 50 vezes o custo
desses estudos (BHUSHAN, 2013).

As interagdes de superficies ditam e controlam o funcionamento de praticamente todos
os dispositivos mecanicos de acordo com o desenvolvimento tecnoldégico. Um mecanismo
fundamental em projetos de maquinas ¢ o mancal, que por definicdo, consiste em duas
superficies em contato ¢ movimento relativo. Associados ao contato € movimento esse estao

as perdas mecanicas, sendo assim, ¢ de interesse que um mancal absorva a menor quantidade
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possivel de energia do sistema e ocupe o menor espago, com custo acessivel e baixo
desgaste (NORTON, 2013).

Uma superficie solida possui estrutura e propriedades complexas dependentes da
natureza dos solidos, do método de preparagao da superficie, e da interagdo entre a superficie
e 0 meio ambiente. Sendo assim, as propriedades triboldgicas ndo sdo intrinsecas do material
e sim do sistema formado, que engloba corpo, contracorpo, presenca de elemento interfacial e
0 meio ao qual o sistema estd exposto. Suas propriedades afetam a area real de contato, atrito,
desgaste e lubrificacio (BHUSHAN, 2013).

Quando duas superficies nominalmente planas estdo em contato, a rugosidade das
superficies faz com que o contato ocorra em pontos discretos, conforme apresentado na
Figura 3.1. A soma das areas de todos os pontos de contato constitui a area de contato real
(Ar) e, para a maioria dos materiais sujeitos a acdo de uma carga normal, a area real serd
apenas uma pequena fracdo da area aparente (ou nominal) de contato (A,). Portanto, a area
real de contato é uma fungdo da textura da superficie, propriedades do material e condi¢des de

carregamento interfacial (BHUSHAN, 2013).

Figura 3.1 — Representagdo esquematica em (a) de uma interface em 2D mostrando as areas
de contato nominal e real, em (b) contato entre duas superficies em 3D e em (c) a respectiva

area real de contato.
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Fonte: Adaptado de Bhushan (2013).
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3.1.1 Atrito

O atrito pode ser definido como a for¢a que se opde ao movimento relativo entre duas
superficies. Em sistemas mecanicos ¢ preferivel que essa forca possua menor magnitude
possivel, visto que, sua reducdo implica em menores gastos de energia para movimentacao de
componentes e, portanto, maior eficiéncia (HUTCHINGS, 1992). Uma das maneiras de
classificar o atrito € diferenciar o mesmo em estatico (associado a forga de atrito estatica, F.) e
dinamico (forga de atrito dinamica, Fq4), em que o primeiro ¢ referente a for¢a necessaria para
iniciar o deslizamento relativo das superficies, e o segundo, representa a forca resistente
atuante durante um movimento ja existente (ASM HANDBOOK, 1992). A razdo entre essa
forca de atrito e a carga normal aplicada ¢ definida como coeficiente de atrito ().

Quando duas superficies entram em contato, ha como resultado o contato adesivo nas
asperidades, causado por interagdes interatdmicas, de modo a unir esses dois corpos. Nesses
pontos de contato, formam-se ligacdes de for¢ca moderada e, para que esses corpos passem a
se mover com velocidade relativa entre si, essas ligagdes devem ser quebradas. Na quebra
dessas ligacdes, sdo geradas excitagdes locais que se dissipam pelo material em forma de
ondas mecanicas e, portanto, geram calor. Portanto, a forga de atrito ¢ gerada principalmente
pela contribuicdo da componente adesiva, referente a adesdo quimica entre as asperezas em
contato ¢ a componente de deformagdo que se intensifica com a presenga de particulas de
desgaste (HUTCHINGS, 1992; BHUSHAN, 2013). Desse modo, quando h4 uma &rea real
menor de contato, ha como resultado um menor grau de interacdo entre as asperidades, o que
geralmente resulta, portanto, em um menor desgaste.

O contato entre superficies ocorre incialmente em apenas alguns pontos para suportar
a carga (for¢a) normal. A medida que essa aumenta, as asperidades mais altas das duas
superficies entram em contato e a area real de contato cresce para suportar o aumento da
carga. Sendo assim, a deformacdo ocorre nos pontos de contato, impondo tensdes que se

opdem a direcdo da carga aplicada.

3.1.2 Desgaste

Desgaste ¢ definido como um dano em uma superficie provocado pela interagao

mecanica com outra superficie, e, na maioria dos casos o desgaste ocorre por meio de
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interagdes entre as asperezas das superficies (BAYER, 1995). Entretanto, esse dano pode ser
considerado perda ou apenas deslocamento de material. Durante o movimento relativo, o
material pode ser removido de uma superficie e se transferir para a outra ou entao se soltar na
forma de particulas de desgaste (detritos ou debris). Na primeira situacao, a perda de massa na
interface ¢ zero, embora uma superficie esteja desgastada.

O desgaste, assim como o atrito, ndo ¢ uma propriedade do material ¢ sim uma
resposta do sistema formado. Além disso, as interfaces que apresentam elevado coeficiente de
atrito ndo necessariamente apresentardo altas taxas de desgaste. Por exemplo, cerdmicas
apresentam atrito médio, mas desgaste muito baixo e, 0 oposto ocorre no caso de lubrificantes
solidos e polimeros.

A formagdo e circulacdo de detritos de desgaste, principalmente em aplicagdes cujos
componentes apresentam folgas muito estreitas, podem ser mais cruciais que o volume real de
desgaste, tendo em vista que em diversas situagdes as particulas geradas sdo maiores que as
folgas.

O desgaste pode ser classificado de acordo com a marca de desgaste gerada
(riscamento, com pite, polimento, entre outros), mecanismo fisico de remocdo do material
(adesdo, oxidacdo, abrasdo, entre outros) e condigdes na qual ocorreu o desgaste (como
exemplo, lubrificado, seco ou por deslizamento). Devido ao contato, h4d energia térmica
gerada na superficie, que pode induzir a alteracdo da composi¢do quimica e com excec¢ao do
mecanismo de fadiga, todos os outros ocorrem pela remocao gradual de material. Acredita-se
que dois tercos de todo o desgaste encontrado na industria seja devido aos mecanismos de
desgaste adesivo e abrasivo (BHUSHAN, 2013).

Em sistemas de deslizamento em geral, a influéncia da rugosidade no desgaste ¢ maior
nos periodos iniciais de funcionamento e esse desgaste inicial tende a aumentar o raio de
curvatura das asperezas e promover uma distribui¢do mais uniforme de suas alturas. Segundo
Reason (1973), os picos sdo desgastados, enquanto os vales originais podem ainda
permanecer na superficie e podem auxiliar na distribuicdo do lubrificante. Sendo assim, uma
superficie com um perfil de rugosidade com maiores vales tem a tendéncia de ser mais
resistente ao desgaste por deslizamento.

As asperidades das superficies em contato fornecem pontos nos quais elas se tocam e
sd0 responsaveis por suportar a carga normal imposta e, por consequéncia, gerar forcas de
atrito que atuam sobre elas e concentrar a pressdo de contato nessas microasperidades. Se uma

corrente elétrica passa de uma superficie para a outra, ela deve percorrer os pontos de contato,
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e ¢ devido a isso que comumente se mede a resisténcia de contato elétrico durante os ensaios
tribologicos (HUTCHINGS, 1992).

Tendo em vista a larga utilizacdo de mancais em sistemas mecanicos, uma maneira de
minimizar sua contribui¢do para a perda de eficiéncia de mecanismos ¢ a adicdo de

lubrificante entre as superficies do mancal, por se tratar de um material de menor resisténcia

ao cisalhamento (HUTCHINGS, 1992).

3.1.3 Lubrificacao fluida

O principio da lubrificagdo ¢ ter uma camada que atue na interface entre duas
superficies em contato ¢ movimento relativo, em que a substancia dessa camada deve ter
tensao de cisalhamento menor do que a do material que compde as superficies. Na maioria
das aplicacdes tribologicas, a lubrificagdo fluida ¢ utilizada para reduzir o atrito € minimizar
as perdas por desgaste (HUTCHINGS, 1992). Entretanto, em condigdes de trabalho extremas,
essa lubrificacdo perde eficiéncia e/ou seu uso se torna inviavel (MIYOSHI, 2011). Além de
atuarem na lubrificacdo dos sistemas, os lubrificantes fluidos também proporcionam
amortecimento e arrefecimentos dos sistemas (GSCHWENDER et al,, 2001).

A viscosidade, definida como a resisténcia ao fluxo de um fluido deformado por forgas
cisalhantes, ¢ a propriedade mais importante de um lubrificante fluido. Na pratica, indica a
capacidade do lubrificante de manter as superficies, em movimento relativo, separadas mesmo
sob elevadas cargas (SALVARO, 2015). Sendo assim, quanto maior a viscosidade, maior ¢ a
espessura do filme formado entre as superficies. Os 6leos sdo classificados de acordo com a
sua origem, viscosidade e com a presenga de aditivos em sua composi¢ao (STACHOWIAK;
BATCHELOR, 2005).

A Figura 3.2 representa a curva de Stribeck tedrica e mostra a variagdo do coeficiente
de atrito para um mesmo fluido e a uma mesma pressao de contato em relagdo ao parametro
de mancal (eixo das abscissas) que ¢ uma constante adimensional calculada em func¢do da
velocidade, viscosidade e carga aplicada. Além disso, a curva relaciona a espessura do filme

de lubrificante e o desgaste gerado nas superficies durante os quatro regimes de lubrificagao.
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Figura 3.2 — Curva de Stribeck teérica com os principais regimes de lubrificacao fluida.
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Fonte: Adaptado de Yazawa, Minami e Prakash (2014).

Durante o movimento reciproco dos componentes de sistemas mecanicos de
engenharia, estdo presentes quatro regimes de lubrificagdo: hidrodinamica (LH),
elastohidrodindmica (LEH), mista (LM) e limite (LL). No primeiro, se a velocidade aumentar
e todos os outros parametros forem mantidos, ocorre o aumento da espessura do filme de dleo
que reduz o contato entre as asperezas das superficies, at¢ o momento em que toda a
superficie esteja envolta por uma camada de lubrificante e toda a carga seja suportada
hidrodinamicamente sobre o fluido, portanto, ndo ha desgaste. No regime de lubrificacio
elastohidrodinidmica, a espessura do filme ¢ da mesma ordem de grandeza das asperezas das
superficies em movimento, fazendo que as deformacdes elésticas sejam transferidas entre
elas. H4 ainda o regime de lubrificagdo mista, na transi¢ao entre os dois ultimos regimes
citados, que consiste em areas bem lubrificadas e regides nas quais ocorre o contato direto € a
carga ¢ suportada pelas asperidades mais altas das superficies. Por fim, hd o regime de
lubrificagdo limite, no qual ocorre o contato entre as asperidades das superficies devido a
espessura do filme ser menor que a propria aspereza dessas, e neste o desgaste ¢ mais intenso
(HAMROCK; SCHMID; JACOBSON, 2004; SALVARO, 2015).

A lubrificagdo hidrodinamica somente ¢ efetiva quando existe um valor aprecidvel na
relagdo entre a velocidade de deslizamento, a viscosidade do fluido lubrificante e a carga
normal aplicada entre os corpos. A medida que o valor dessa relagio decresce, a espessura do

filme lubrificante também ¢ reduzida, conforme indicado pela curva azul da Figura 3.2. Tal
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reducdo leva ao contato entre asperezas das superficies e resultam na perda do regime de
lubrificacdo hidrodinamica e aumento do coeficiente de atrito e do desgaste (STACHOWIAK;
BATCHELOR, 2005).

Em aplicagdes tribologicas com movimento de deslizamento alternado, ocorre
principalmente o regime LM, visto que nas regides extremas do movimento harmonico, onde
ha aceleracdo e desaceleragdo do movimento, prevalece a lubrificagdo limite, devido a baixa
velocidade relativa entre as superficies, enquanto que a medida que se afasta dos pontos
extremos, o regime LEH predomina. Além disso, nos momentos iniciais de acionamento dos
sistemas, também ocorre a lubrificagdo mista, o que gera maior atrito e desgaste. Visto isso,
uma combinacdo de lubrificantes so6lidos e liquidos é vidvel e pode ter um efeito sinérgico
benéfico na redugdo do atrito e no aumento da resisténcia ao desgaste das superficies de
deslizamento, em especial, nos regimes misto e limite de lubrificacio (DE MELLO et al,
2009). Em situacdes de alta rotagdo e baixas cargas ocorre a mancalizagdo hidrodindmica e na
situacdo oposta, os regimes elastohidronidamico e limite prevalecem. Sendo assim, o 6leo
atuard no regime LH, no qual a condicdo de desgaste ¢ branda o suficiente para impedir a
acdo do lubrificante solido, que serd utilizado entdo quando houver o contato das superficies
deslizantes. Portanto, o efeito sinérgico ocorrerd, pois cada um dos lubrificantes atuard em

regimes diferentes de lubrificagdo.

3.1.4 Lubrificagao solida

A crescente demanda por sistemas energeticamente eficientes aumentou
consideravelmente a severidade dos contatos tribologicos. Uma alternativa para reduzir o
desgaste durante o contato entre superficies em movimento relativo ¢ ter uma camada de
lubrificante separando as mesmas. Uma das alternativas mais promissoras ¢ a utilizacdo de
lubrificantes solidos incorporados ao material, cujo objetivo ¢ fornecer uma quantidade
suficiente de lubrificante para criar uma interface de alta lubricidade entre as superficies em
contato e movimento relativo, preferencialmente sob condigdes em que hd auséncia de
lubrificante fluido (a seco) (MIYOSHI, 2011; PODGORNIK ef al., 2014).

Quando presentes em uma interface de contato por deslizamento, os lubrificantes
solidos lamelares funcionam de maneira semelhante aos lubrificantes fluidos, pois seus planos
cristalinos cisalham facilmente, o que proporciona um baixo coeficiente de atrito ¢ minimiza

o desgaste das superficies (ERDEMIR, 2001).
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Em situacdes de trabalho mais severas — valores extremos de temperatura, vacuo,
pressdo de contato, entre outros — o uso de lubrificantes fluidos pode se tornar inviavel e,
como alternativa, recorre-se a lubrificagdo sélida para controlar o atrito e o desgaste em
sistemas mecanicos (CAMPOS et al., 2015). Uma das vantagens do uso de lubrificantes
solidos ¢ a redugdo do atrito em condi¢des de lubrificacdo limite (LL), causada em mancais
com lubrificagdo fluida (CLAUSS, 1972; MIYOSHI, 2011). Entretanto, o lubrificante so6lido
ndo auxilia no transporte de calor gerado durante o seu uso, devido a baixa taxa de troca
térmica (CLAUSS, 1972; BINDER, 2009).

Dentre alguns exemplos de materiais inorganicos que cumprem o papel de lubrificante
solido estdo os solidos lamelares, como o bissulfeto de molibdénio, o 4cido borico, a grafite e
o nitreto hexagonal de boro (hBN). A estrutura cristalina desses materiais, na maioria dos
casos, ¢ lamelar ou em camadas, como pode ser visualizada nas estruturas da grafite e do hBN
expostas na Figura 3.3. Outros materiais moles como a prata e o chumbo também podem ser

utilizados como lubrificantes so6lidos (BINDER, 2009; ERDEMIR, 2005).

Figura 3.3 — Estrutura cristalina da (a) grafite e (b) nitreto hexagonal de boro.

Ligacdes
0,1446 covalentes

min
/ Atomosde _» / l’
Nitrogénio (IN) —_r i

Carbono

-

Van der Waals —»

]

] |

: I'f I d
' Ligagdesde —» H oo
: L&

] |

i
i
L]
i
i
I
i
i
I
|

Atomosde -7

Boro(B) =

0,6661 mm

(a) (b)

Fonte: Adaptado de (a) Erdemir (2001) e (b) Parucker (2008).

No caso dos solidos lamelares, a sua lubricidade se manifesta devido aos atomos da
mesma camada estarem ligados fortemente uns aos outros, enquanto as lamelas permanecem

relativamente longe e com ligagdes fracas entre si — for¢as de Van der Waals. Sua estrutura
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cristalina lamelar faz com que planos de atomos ligados de maneira forte possam deslizar
sobre outros com facilidade quando solicitados por uma carga cisalhante e, portanto,
promovem a reducdo do atrito ¢ do desgaste (ERDEMIR, 2001; PARUCKER, 2008;
SLINEY, 1982).

O grafite ¢ uma das formas alotropicas do carbono, cuja estrutura lamelar ¢ composta
por planos de carbono que se ligam entre si por ligagdes covalentes sp?, e esses planos estdo
empilhados com o auxilio de forgas intermoleculares de Van der Waals. As propriedades do
grafite como lubrificante sélido sdo afetadas na presenga de umidade, visto que a adsor¢ao de
agua reduz a energia de adesdo entre os planos, o que proporciona melhor cisalhamento.
Sendo assim, o grafite ¢ menos eficaz em ambientes de vacuo (CLAUSS, 1972; LIU et al.,
2013).

O hBN, uma das estruturas polimoérficas do nitreto de boro (BN), é um lubrificante
solido lamelar que cuja aplicacdo requer pressdes € temperaturas extremas, por resistir a
degradagdo e oxidagdo até cerca de 1000 °C e ser inerte quimicamente. Além disto, ¢ um

excelente isolante elétrico e mantém suas propriedades sob vacuo (ERDEMIR, 2001).

3.2 COMPOSITO AUTOLUBRIFICANTE A SECO

Os lubrificantes so6lidos podem ser utilizados na forma de filmes depositados ou
camadas geradas na superficie, ou ainda, dispersos no volume da matriz, o que resulta em
materiais compositos autolubrificantes com auséncia de lubrificantes fluidos (a seco). Dentre
as varias rotas de fabricagdo, a mais comumente utilizada na industria para a producao desses
compositos autolubrificantes ¢ a metalurgia do po, que permite que o lubrificante solido seja
adicionado ao volume da matriz na etapa de mistura dos p6s (SLINEY, 1982).

Para a produgdo de compositos autolubrificantes com lubrificante solido incorporado a
matriz metéalica, a metalurgia do p6 € uma técnica atrativa e competitiva, pois possibilita a
fabricagdo de pegas com geometria complexa, baixo consumo de energia, elevado
aproveitamento da matéria-prima, propriedades mecanicas dimensionadas de acordo com a
aplicacdo, producdo de grandes lotes associados ao baixo custo de fabricacdo, diversas
combinagdes de elementos de liga. Além disso, mediante o controle da porosidade ¢ possivel
produzir componentes impregnados com 6leo (GRUPO SETORIAL DE METALURGIA DO
PO, 2009). Todavia, dentre as limita¢des da técnica esta o elevado custo do ferramental.

A elevada porosidade e a topografia da superficie dos componentes sinterizados levam



30

a perda de resisténcia mecanica e superficies com baixa capacidade de suporte de carga,
quando comparados com materiais totalmente densos. Entretanto, a presenga de porosidade
possui potencial benéfico, pois permite armazenar lubrificantes que podem ser liberados
durante o deslizamento do componente, além da capacidade de armazenar particulas de
desgaste (debris) durante o movimento (DE MELLO et al, 2001; DE MELLO;
HUTCHINGS, 2001a).

O material ¢ denominado compoésito quando contém no minimo duas fases
quimicamente distintas e insoluveis ou que tém baixa solubilidade entre si, além de, possuir
uma interface definida. Neste caso, devem apresentar propriedades superiores as dos
componentes isoladamente. O material composito é constituido por uma fase continua, dada
neste estudo por uma matriz metalica ferrosa e outra fase descontinua, referente aos estoques
de lubrificante solido.

Para atingir os valores de coeficiente de atrito e de taxa de desgaste especifica que
atendem aos niveis de aceitacdo para lubrificacdo solida, a maior parte desses materiais
necessitam de elevado percentual de lubrificante solido. Entretanto, esses lubrificantes na
maioria dos casos sdo materiais moles que atuam como porosidade na matriz e apresentam
baixa resisténcia ao desgaste e ndo possuem elevadas propriedades mecanicas, o que limita
sua aplicagdo.  Além disto, os lubrificantes solidos promovem elevado grau de
descontinuidade da matriz, visto que durante as etapas de mistura e compactagdo, ocorre o
cisalhamento do lubrificante entres as particulas de p6 da matriz, o que prejudica o processo
de sinterizacdo (BINDER et al, 2010).

Para que um composito autolubrificante possua elevada resisténcia mecéanica e ao
desgaste e, concomitantemente, baixo coeficiente de atrito, alguns requisitos fundamentais
devem ser atingidos. Dentre esses estdo a dureza, a resisténcia mecanica e grau de
continuidade da matriz metalica, o tipo e teor volumétrico de lubrificante solido adicionado ao
material, tamanho de particula e o livre caminho médio (1) entre as particulas de lubrificante
solido disperso na matriz metalica (HAMMES, 2012).

Durante a homogeneizacdo dos pos, o lubrificante solido pode cisalhar e espalhar-se
entre as particulas do pé metélico, o que ¢ indesejavel, visto que impede a formacdo de
contatos durante a etapa de sinterizagdo, o que resulta em maior descontinuidade da
matriz (HAMMES, 2012). A Figura 3.4 traz de maneira esquematica em (a) a situagao

desejada, na qual os lubrificantes encontram-se dispersos no volume do material € em (b) a
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situacdo indesejada que comumente ocorre apos a etapa de mistura, que resulta em um filme

de lubrificante recobrindo as particulas metalicas.

Figura 3.4 — Distribui¢do esquematica do lubrificante, em preto, disperso na matriz metalica.

Em (a) situag@o desejada e em (b) a situagdo real apos a etapa de homogeneizagdo da mistura.
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Fonte: Adaptado de Hammes (2012).

Sendo assim, as particulas de lubrificante so6lido devem estar dispersas no volume do
material de maneira descontinua € com uma distribuigcdo uniforme de particulas com
distribuicao de tamanho monomodal, mantendo um livre caminho médio regular entre elas, de
modo a atingir o modelo idealizado da microestrutura de um composito autolubrificante,
conforme apresentado na Figura 3.5. Dessa maneira, cada particula deve ser capaz de
lubrificar uma 4rea bem definida da interface de contato durante o processo
tribologico (HAMMES, 2012).

Durante o deslizamento entre as superficies em movimento relativo, ocorre
deformagdo da superficie e esta ¢ acompanhada da deformagao plastica da regido logo abaixo
da superficie. Sendo assim, os estoques de lubrificantes também sdo deformados, de maneira
que o lubrificante solido emerge para a superficie do componente e atua na interface na regido
de contato. Entretanto, a0 mesmo tempo, a matriz metalica também sofre deformacao plastica
devido ao deslizamento continuo e tende a restringir a quantidade dos estoques de lubrificante
expostos na superficie. Nesse caso, o desempenho do composito autolubrificante, bem como a
quantidade de lubrificante solido disponivel para a lubrificagdo do sistema, ¢ definido por um
equilibrio entre a quantidade de lubrificante que ¢ expelido dos estoques e a extensdo de sua

cobertura. Por consequéncia, hd uma quantidade limiar de lubrificante contido na matriz
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abaixo da qual a eficiéncia do sistema ¢ limitada pelo fluxo do material da matriz

metalica (LIM; GUPTA; NG, 1997).

Figura 3.5 — Distribui¢do esquematica da fase lubrificante dispersa no volume do material

cuja matriz metalica é continua.
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Fonte: Adaptado de Hammes (2012).

O coeficiente de atrito e o desgaste obtidos em um par triboldgico sdao definidos pela
natureza e propriedades das tribocamadas formadas no contato das superficies em movimento
relativo, isto €, sdo intrinsecos ao sistema definido. Sendo assim, um material, produzido via
metalurgia do p6 que contém lubrificante s6lido, pode apresentar lubricidade satisfatoria sob
determinadas condi¢des de carga, velocidade e atmosfera, mas possuir um desempenho
inadequado quando um desses pardmetros ¢ alterado (FURLAN, 2016). Por defini¢do, para
que um material seja considerado autolubrificante, deve possuir coeficiente de atrito abaixo de
0,2 e taxa de desgaste especifica inferior a 10~ mm3/Nm (MIYOSHI, 2011).

O trabalho de De Oliveira Jr ¢ De Mello (2014) estudou o efeito conjunto da
lubrificacdo soélida — compdsitos sinterizados contendo particulas de lubrificante solido
dispersos em uma matriz metdlica — com a presenca de um lubrificante liquido em regime de
lubrificagdo mista em uma configuragao de desgaste por deslizamento alternado. Este estudo
mostrou que ao adiconar 6leo no contato, o coeficiente de atrito foi reduzido em cerca de
25 % e com pouca flutuagdo durante todo o ensaio, e a taxa de desgaste especifica foi
reduzida em aproximadamente 50 %. Além disso, observou-se o efeito benéfico de redugao
do coeficiente de atrito quando comparado apenas com o lubrificante liquido, visto a agdo do

lubrificante soélido nas extremidades das marcas de desgaste, em que ocorre o regime de
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lubrificagdo misto e/ou limite. A Figura 3.6 mostra as marcas de desgaste das amostras, com e
sem lubrificante solido, ensaiadas a seco e em 6leo. E possivel observar a formagdo de uma
tribocamada mais intensa (apontada pelas setas vermelhas) na amostra com lubrificante
solido. Além disso, nessa amosta, ¢ possivel visualizar estoques de lubrificante abertos dentro
da regido de contato (setas brancas), embora no ensaio com 6leo, parece nao haver formagao
de tribocamada significativa. As pistas resultantes dos ensaios sem lubrificante sélido sao
mais lisas e com poros fechados.

O estudo de Dos Santos, Costa e De Mello (2015) avaliou por meio da triboscopia
compdsitos sinterizados que continham particulas de lubrificante solido dispersas em uma
matriz Fe-Si-C e evidenciou que hd um aumento do coeficiente de atrito nas extremidades da
pista, que pode estar associado a mudanga no regime de lubrificagdo nessa regido da pista,
devido a baixa velocidade de deslizamento e ainda ao acumulo de detritos nas extremidades

da pista de desgaste.

Figura 3.6 — Mecanismos de desgaste das amostras com e sem lubrificante s6lido ensaiadas a

seco € em Oleo.
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Fonte: Adaptado de De Oliveira e De Mello (2014).
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Diversos sdo os trabalhos encontrados na literatura que estudam o efeito da
combinacdo entre a lubrificagdo sélida e fluida, entretanto, muitos parametros de ensaio ndo
sdao condizentes com aplicagdo reais, como ¢ o caso de superficies brutas sinterizadas, cujos
parametros topograficos estdo fora do especificado normalmente por projetos mecanicos de
componentes reais de engenharia, pressdes de contato diferentes daquelas vistas em sistemas

mecanicos e 6leos que ndo sdo utilizados comercialmente.

3.3 CALIBRACAO

O processo de calibragdo ocorre pos-sinterizagdo e ¢ comumente utilizado em pecas
fabricadas por meio da rota da metalurgia do pd, como em freios e revestimentos de
embreagem, com o intuito de melhorar as propriedades fisicas, a resisténcia mecénica e a
dureza, além de obter superficies com menor rugosidade e com tolerancias dimensionais mais
estreitas, apropriadas para a peca final (JAIN et al., 2010).

Este processo normalmente ocorre em temperatura ambiente, utilizando matrizes
semelhantes as utilizadas durante a compactagio do pd (HARDING et al, 2017).
Propriedades fisicas e mecanicas, tais como, densidade, dureza e resisténcia mecanica foram
superiores apos a calibracdao, conforme investigado para componentes a base de cobre e ferro
produzidos via metalurgia do p6 (JAIN et al., 2010).

Além disso, este processo pode ser utilizado em conjunto com processos de
tratamentos térmicos, entretanto, ha um desafio em aplicar a calibrag@o antes, durante ou apos
o tratamento. Por exemplo, se a calibracdo for aplicada antes da solubilizagdo, quaisquer
alteragcdes causadas pela operacdo de calibracdo seriam amplamente aniquiladas durante o
tratamento térmico, e o produto pode estar propenso a distor¢do induzida pela témpera. H4 um
claro vazio na literatura sobre os efeitos da operagdo de calibragdo em relacdo as propriedades

tribologicas e ¢ isso que este trabalho se propde.
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4 DELINEAMENTO EXPERIMENTAL

A partir deste capitulo, o trabalho apresentara cada uma das duas etapas
individualmente, em que se abordardo seus objetivos, materiais e métodos, discussao dos
resultados e conclusdo. A etapa A correspondeu ao estudo da influéncia do processo de
calibragdo pods-sinterizacdo nas propriedades tribologicas de um compdsito autolubrificante
sinterizado com matriz metalica composta por Fe-Ni-Si e com os lubrificantes solido grafite e
hBN dispersos. Para isto, trés pressoes de calibracao (160, 320 e 480 MPa) foram estudadas
quanto ao impacto na topografia, na dureza e principalmente nas propriedades triboldgicas
deste composito. A amostra que apresentou melhores resultados quanto ao desgaste e com
topografia coerente com a aplicagdo industrial foi escolhida para dar continuidade a etapa
seguinte. A etapa B teve por objetivo avaliar o comportamento tribologico da superficie
resultante em diferentes condi¢cdes de lubrificagcdo (a seco e em 6leo), para compreender a
interagdo entre as lubrificagdes solida e fluida considerando uma topografia coerente com a
aplicagdo industrial.

A Figura 4.1 traz a representacdo esquematica das etapas de desenvolvimento do
trabalho. Os experimentos e caracterizacdes desta pesquisa foram realizados no Laboratorio

de Materiais da UFSC com o auxilio da empresa Nidec Global Appliance (Embraco).

Figura 4.1 — Representagdo esquematica das etapas de desenvolvimento do trabalho.
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Fonte: Autoria propria.
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5ETAPA A - CALIBRACAO

A etapa A teve por objetivo compreender como o processo de calibragao influencia o
composito autolubrificante a seco quanto a topografia da superficie, as propriedades
mecanicas e, por fim, quanto as propriedades triboldgicas.

O LabMat possui uma ampla linha de pesquisa com inumeros trabalhos publicados
com foco no desenvolvimento de compoésitos autolubrificantes a seco por meio da rota de
producdo da metalurgia do pd, o que propiciou um grande portfolio dessas ligas com
diferentes propriedades mecanicas e custos de fabricagdo (PARUCKER, 2008; BINDER,
2009; HAMMES, 2012; FURLAN, 2016; MONEGO, 2017). A partir desse portfélio foi
possivel definir o composito a ser utilizado nesta dissertacdo, cujas propriedades mecanicas e
tribologicas melhor se adequam com o projeto de um componente real de engenharia e que
apresente um custo de matéria-prima atrativo e coerente para manufatura de componentes.

Sendo assim, a etapa A iniciou pela producdo das amostras conforme rota de
producdo convencional da metalurgia do p6 e teve como foco a variagdo da pressdo de
calibragdo pds-sinterizacdo em trés niveis diferentes (160 MPa, 320 MPa e 480 MPa). Como
referéncia, foi utilizada a amostra somente sinterizada (0 MPa de pressao de calibragdo). Os
resultados da etapa A foram publicados na revista Wear com o titulo “Influence of post-
sintering sizing process on the tribological behaviour of self-lubricating iron-based

composite” (ANSELMO et al., 2022).

5.1 MATERIAIS E METODOS — ETAPA A

Para este estudo, um compoésito de matriz metdlica & base de ferro-silicio-niquel
contendo grafite € hBN como lubrificantes s6lidos foi produzido pela rota convencional da
metalurgia do p6. A Tabela 5.1 detalha a composi¢cdo nominal do composito autolubrificante e
as especificagdes técnicas das matérias-primas utilizadas.

A quantidade especifica de 6,5 % de grafite e 1 % de hBN foi baseada no trabalho de
(HAMMES et al., 2017), onde foram avaliados diferentes teores totais de grafite e hBN (5,0,
7,5 e 10 % vol.). De acordo com este estudo, um maior teor total de lubrificantes solidos €
prejudicial as propriedades mecanicas do compdsito € uma menor propor¢cao de hBN melhora
as propriedades mecanicas e tribologicas. Além disso, niquel foi adicionado a mistura de pos

para aumentar a tenacidade e a dureza do composito por solugdo solida substitucional,
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enquanto o pd de Fe45Si (portador de carga do silicio) ajuda a estabilizar a fase alfa do ferro
devido as caracteristicas alfagénicas do silicio. Assim, a difusdo do carbono na matriz ¢
desfavorecida, e este elemento ¢ mantido na forma de reservatorios de lubrificante solido de
grafite no volume do compoésito (HAMMES et al, 2017; DE MELLO et al., 2017; DE
MELLO et al., 2013).

Tabela 5.1 — Composi¢ao nominal do composito autolubrificante e especificagdes técnicas das

matérias-primas utilizadas.

Tamanho de Tamanho de

Po Porcentagem Fabricante particula particula
ds0 d90
Fe (AHC 100.29) balango Hoganis 100 um 165 um
Ni 4,0 % m Osprey Sandvik 10,5 pm 22 ym
Si (Fe45Si) 0,5 %. m Osprey Sandvik 10 um 20,5 pm
C (Micrograph 99545HP) 6,5 % vol. Nacional de Grafite 32 um 72 um
hBN (AC6028) 1,0 % vol. Momentive 125 pm 180 um

Fonte: Autoria propria.

A liga foi homogeneizada em um misturador Y durante 45 min, sem esferas, com uma
rotacdo de 35 RPM e com a adicao de 0,8 %, em massa, de lubrificante de compactagdo
(Kenolube) para auxiliar na conformagao dos p6s. A mistura de pds foi compactada na forma
de um cilindro de 31 mm de didmetro e 20 mm de altura com um furo passante de 13 mm de
diametro, como apresentado na Figura 5.1(a). A definicdo da geometria se deu por
assemelhar-se a um mancal e mais especificamente a uma bucha. A pressdo de compactagdo
aplicada ao corpo de prova foi de 600 MPa em uma prensa hidraulica automatica da marca
Gabbrielli com matriz de duplo efeito.

Os corpos de prova foram sinterizados em um forno industrial (Elnik), em atmosfera
controlada de mistura padrao, composta por 95 % de argonio e 5 % de hidrogénio. O ciclo
térmico iniciou com taxa de aquecimento de 3 °C/min até 400 °C, depois prosseguiu até
550°C a 1 °C/min e nessa temperatura permaneceu por 90 min para extracdo do Kenolube
adicionado para auxiliar a compactagdo. Por fim, o ciclo seguiu até¢ 1120 °C, com taxa de

aquecimento de 5 °C/min e permaneceu nesta temperatura por 60 min.



38

Figura 5.1 — Em (a) representacdo esquematica do corpo de prova compactado e (b) amostra

utilizada para caracterizagdo microestrutural e ensaios tribologicos.

@ ,~9%3 |®

Fonte: Autoria propria.

O poés-processo de calibragdo foi realizado prensando novamente os corpos de prova
cilindricos sinterizados em uma matriz de prensa hidraulica automatica (Gabbrielli). Antes da
calibragdo, os corpos de prova foram submersos em 6leo apropriado para lubrificar as pecas
antes do processo de calibragdo (Former S-4020), o qual foi completamente extraido apds a
operacdo por aquecimento ao ar em forno tubular a 100 °C por 3 h. Para avaliar a influéncia
da pressdo de calibracdo, trés cargas distintas foram testadas: 160 MPa (10 t), 320 MPa (20 t)
e 480 MPa (30 t). Além disso, uma amostra apenas sinterizada foi testada para estabelecer
uma base de comparacdo. A Tabela 5.2 apresenta os codigos dos corpos de prova utilizados
nesta etapa do trabalho e a descricdo de seus respectivos processos e parametros.

Os corpos de prova foram cortados, para obtengcdo de amostras como a mostrada na
Figura 5.1(b). Além da caracterizagdo microestrutural, essa geometria também foi utilizada
para os ensaios tribologicos. A microestrutura resultante do composito autolubrificante foi
analisada em microscopio Optico (Leica DM4000M) em uma amostra preparada
metalograficamente por meio de corte, embutimento, lixamento e polimento. Dessa forma, foi
possivel verificar a distribuicdo dos poros, reservatorios de lubrificante solido e identificar
qualitativamente as fases presentes no material, por meio de ataque quimico com Nital 2 %
(98 % de alcool etilico absoluto e 2 % de acido nitrico).

O microscopio eletronico de varredura (MEV) Tescan — Vega3 LM foi utilizado para
adquirir as imagens com elétrons secundarios (SE), cujo contraste na imagem ¢ dado,
sobretudo, pelo relevo da amostra, e por elétrons retroespalhados (BSE), com contraste,
devido ao nimero atdmico dos elementos presentes. Essas imagens foram utilizadas para
compreender como os estoques de lubrificante solido e as matrizes respondem a calibracdo e

ainda para avaliar a evolugao da topografia das superficies.



39

Tabela 5.2 — Identificagdo das amostras com os respectivos c6digos, processos e parametros

das condigdes estudadas na etapa A.

Codigo Processo Pressao de Calibracao (MPa)
SS Somente sinterizagao 0

C-160  Sinterizacdo + Calibracao 160

C-320 Sinterizacao + Calibracao 320

C-480 Sinterizacao + Calibracao 480

Fonte: Autoria propria.

Os mapas topograficos foram obtidos por meio de um interferdmetro de luz branca
da marca Zygo, modelo Newview 7300. Para os parametros topograficos, pelo menos 10
arcas de 1 mm? foram processadas e analisadas por amostra usando o software
MountaisMap® Universal 7.4. Primeiramente, a forma e a ondulagdo foram removidas e, por
fim, os parametros de rugosidade foram extraidos e analisados.

Ha uma variedade de parametros topograficos capazes de caracterizar uma superficie
e recomenda-se que a escolha dos parametros topograficos deva abranger pardmetros de todas
as classes, isto ¢, de altura, funcional, espacial e hibridos. Dentre os parametros topograficos
analisados, o principal deles foi o parametro funcional de fracdo de apoio (ou de contato,
Smr%), presente na curva de Abbott-Firestone, que representa a relacdo entre altura e a razao
da 4rea de material, conforme representado esquematicamente na Figura 5.2. Esse representa
a propor¢do, em percentual, de material que segmenta o perfil de rugosidade em uma altura
pré-determinada. No caso deste estudo, a altura selecionada foi de 3 um abaixo do ponto mais
alto do perfil e espera-se que a proporcao de material seja superior a 80 %, conforme definido
em projeto. A escolha desse parametro se deu por ser fundamental no desenvolvimento de

componentes, principalmente daqueles cujas superficies sofrem mancalizagao.

Figura 5.2 — Curva de Abbott-Firestone.
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1
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Fonte: Adaptado de Salcedo, Coral € Ochoa (2018).
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A dureza foi avaliada por meio de ensaios de macrodureza (EMCO-TEST, M4C 250
G3) e microdureza (Shimadzu HMV-2T E) e foram realizadas cinco indentagdes para cada
amostra. O ensaio de dureza Brinell (HBW 2,5/31,25) foi realizado na parede interna das
amostras cilindricas para calcular a dureza aparente do compodsito. As medidas foram
realizadas utilizando um indentador esférico de tungsténio de 2,5 mm de diametro sob uma
forca de ensaio de 31,25 kgf por 10 s, seguindo o método definido na norma MPIF 43
(METAL POWDER INDUSTRY FEDERATION, 2012). O ensaio de microdureza Vickers
foi realizado na se¢do transversal para avaliar um possivel efeito de encruamento
(endurecimento por deformacdo plastica) da matriz metalica devido a deformagdo a frio do
processo de calibracdo. Para tanto, os corpos de prova foram submetidos a um procedimento
metalografico prévio para realizacdo da medicdo exclusivamente na matriz metélica,
aplicando-se uma carga de 0,5 kg (HVO0,5) de acordo com a norma MPIF 51 (METAL
POWDER INDUSTRY FEDERATION, 2012).

As propriedades triboldgicas dos sistemas foram avaliadas por meio de ensaios de
deslizamento alternado a seco usando uma configura¢do de esfera contra cilindro em um
tribdmetro CETR (UMT-4), esquematizado na Figura 5.3. Todos os ensaios foram conduzidos
na parede interna da amostra cilindrica sob curso constante (10 mm), frequéncia (2 Hz),
temperatura ambiente (22 £ 4 °C) e umidade relativa (30 £ 10 %). Uma esfera de ago para
rolamento ao cromo AISI 52100 com 5 mm de diametro foi utilizada como contracorpo. Para

cada condicdo foram realizadas cinco réplicas, e um novo contracorpo foi utilizado.

Figura 5.3 — Esquema da configuragdo utilizada nos ensaios tribologicos.
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Fonte: Autoria propria.
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Dois diferentes conjuntos de ensaios tribologicos de deslizamento alternado foram
realizados neste estudo: carga varidvel para obter a durabilidade da lubricidade e carga
constante para obter a taxa de desgaste especifica. O primeiro consistiu em um ensaio de
carga incremental para avaliar a durabilidade do regime de lubrificacdo dos sistemas,
seguindo a metodologia de (DE MELLO; BINDER, 2006). Para este ensaio, um incremento
de 7 N na carga normal foi aplicado a cada 10 min até que o coeficiente de atrito do sistema
atingisse valores superiores a 0,20, o que representa a perda do efeito de lubricidade
(MIYOSHI, 2011). Assim, a durabilidade do sistema tribologico foi calculada como o
trabalho até o fim do regime de lubricidade (produto entre carga e distancia onde termina o
regime de lubricidade). Para este tipo de ensaio foram realizadas ao menos quatro repetigoes
por condi¢do de pressao de calibragao.

Por fim, a taxa de desgaste especifica dos sistemas foi avaliada por meio de ensaios de
carga constante (7 N) por 120 min. Para quantificar as taxas de desgaste, um perfilometro
(Taylor Hobson, Form Taylorsurf série 120 mm) foi utilizado para analisar os perfis das
marcas de desgaste das amostras. Dez perfis foram medidos na regido central de cada pista de
desgaste e, posteriormente, suas areas desgastadas foram quantificadas usando o software
MountainsMap Universal® 7.4. Em seguida, os volumes desgastados foram calculados
multiplicando as areas desgastadas pelo comprimento do curso e as taxas de desgaste foram
finalmente obtidas por meio da equacdo: Taxa de desgaste especifica = VAC * d), de acordo
com o modelo de Archard. Onde V € o volume desgastado em mm?, C ¢ a carga normal
aplicada em Newton e d ¢ a distancia total de deslizamento em metro.

As marcas de desgaste foram examinadas via MEV (imagens adquiridas com 15 kV) e
a analise quimica foi realizada por espectroscopia de raios X por dispersdo de energia
dispersiva de raios-X (EDS) utilizando 10 kV para aquisi¢do dos espectros. A menor
voltagem utilizada na anélise de EDS teve como objetivo minimizar o volume de interagdo do

feixe de elétrons com o substrato.

5.2 RESULTADOS — ETAPA A

A microestrutura tipica do composito autolubrificante produzido neste trabalho ¢
mostrada na Figura 5.4, a qual foi obtida a partir do ntcleo da segdo transversal de um corpo
de prova sinterizado, utilizado como referéncia. O composito sinterizado apresentou

microestrutura de matriz metalica predominantemente perlitica, com a fase ferrita presente em
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regides onde inicialmente foram encontradas particulas pré-ligadas de ferro-silicio. Além
dessas, cementita e uma fase rica em niquel também foram detectadas na microestrutura da
matriz metalica. Em contrapartida, as areas escuras estao relacionadas as descontinuidades da
matriz, que compreendem os reservatorios de lubrificantes so6lidos (grafite e hBN) e poros
inerentes ao processo de fabricacdo por metalurgia do p6. Todos esses constituintes
microestruturais estdo de acordo com a microestrutura dos compositos autolubrificantes
sinterizados contendo Fe-C-Si apresentados na literatura (HAMMES et al, 2017; DE
MELLO et al., 2017; DE MELLO et al, 2011; DE MELLO et al., 2013; HAMMES et al.,
2014; BINDER et al., 2016), onde detalhes sobre os aspectos metalurgicos destes materiais
podem ser encontrados. Além disso, de acordo com De Mello et al. (2013), embora a adigdo
de niquel na matriz metalica ndo altere substancialmente os constituintes microestruturais do
composito, a adicdo desse elemento de liga melhora as propriedades mecanicas e triboldgicas

do compdsito.

Figura 5.4 — Microestrutura tipica do comp()sito sinterizado autolubrificante.
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Fonte: Autoria propria.

A Figura 5.5 apresenta as imagens de MEV das superficies tipicas das amostras
apenas sinterizadas (SS) e das trés amostras calibradas, utilizando um detector de elétrons
secundarios (SE). As regides cinza estdo relacionadas a matriz metdlica do compdsito e as

regides escuras aos vazios, poros e/ou estoques de lubrificante sélido. O processo de
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calibracdo levou a wuma modificagdo significativa na topografia do componente
autolubrificante sinterizado, gerando um acabamento superficial mais liso. Os corpos de prova
calibrados apresentaram redugdo visivel na quantidade e no tamanho das regides escuras na
superficie quando comparados ao corpo de prova apenas sinterizado, conforme Figura 5.5(a).
O escoamento plastico causado pela compressdo do material durante a operagdo de pos-
sinterizagdo induz o fechamento dos vazios entre as particulas da matriz metélica, os poros e
os reservatorios de lubrificante, conforme apontado anteriormente na literatura
(RECKNAGEL et al,, 2011; HARDING et al., 2017; JAIN et al., 2010). Tal fenomeno parece
intensificado para maiores pressoes de calibracdo, como visto na superficie da amostra C-480,
em que os menores poros/estoques de lubrificante estdo mais fechados e em forma de veios

finos, conforme destacados na Figura 5.5(d) pelos circulos brancos tracejados.

Figura 5.5 — Imagens da superficie, obtidas via MEV, para as amostras (a) SS, (b) C-160,
(c) C-320 ¢ (d) C-480.
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Fonte: Autoria propria.
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A morfologia tipica e a composicdo quimica (lado esquerdo) de um estoque de
lubrificante sélido apresentado na superficie de uma amostra calibrada (C-320) sdo mostradas
na Figura 5.6. E importante notar que mesmo ap6s a deformagdo plastica da superficie, os
lubrificantes solidos (grafite e hBN) permanecem expostos na superficie, conforme indicado
pela anélise quimica EDS da regido 1 e regido 2, respectivamente, o que deve promover a
lubrificacdo da superficie durante o contato tribolégico. Entretanto, foi observado um fluxo
plastico da matriz metalica sobre algumas regides dos estoques de lubrificantes sélidos
produzido pelo processo de calibracdo. Conforme pode-se observar no espectro de EDS da
regido 3, localizado dentro de um estoque de lubrificante sélido, que além da presenca de
carbono (grafite) ha uma grande quantidade de Fe (~21 % em massa) e ainda tragos de Ni e Si
provenientes da matriz do compoésito. Embora este efeito de cobertura tenha sido detectado
para todos os corpos de prova calibrados, nao foi possivel estabelecer uma relagdo direta entre
sua intensidade e a pressdo de calibracdo. Além disso, algumas marcas de desgaste
decorrentes da matriz de calibragdo podem ser vistas sobre a matriz metalica ao longo da
direcao do processo de calibragdo (seta branca).

A Figura 5.7 mostra as proje¢des axonométricas de todas as condig¢des estudadas
(lado esquerdo) e seus respectivos perfis médios de superficie (lado direito), em que o eixo
das ordenadas ¢ relacionado as alturas das irregularidades (picos e vales) e o eixo das abcissas
ao comprimento das areas analisadas. Estes resultados fornecem detalhes da superficie que
ajudam a entender a evolucdo da topografia causada pelo processo de calibragdo pos-
sinterizagdo. O corpo de prova apenas sinterizado, Figura 5.7(a), exibiu a topografia mais
irregular, constituida por picos médios mais altos e vales mais profundos (~0,6 um em relagao
a linha média), em que estes ultimos estdo diretamente associados aos poros e estoques de
lubrificante sélido. A calibracdo com 160 MPa (Figura 5.7(b)) melhorou o acabamento
superficial do composito autolubrificante, achatando os altos picos e reduzindo a
profundidade dos vales (<0,15 pm em relacdo a linha média), o que confirma um efeito de
fechamento da porosidade e dos estoques de lubrificantes apds o processo de calibragdo

devido a deformacao plastica da superficie.
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Figura 5.6 — Morfologia tipica e composi¢do quimica de um estoque de lubrificante solido

para a amostra calibrada C-320.
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Fonte: Autoria propria.

Todos esses aspectos foram intensificados com o aumento da pressdao de calibragao
para 320 MPa, em que se observou uma topografia de superficie mais homogénea e lisa
(Figura 5.7(c)). A amostra C-320 apresentou um aumento no nimero de marcas (arranhdes)
na superficie, uma reducao na altura dos picos e também vales mais rasos quando comparado
a amostra C-160. Porém, em pressodes de calibragdo mais elevadas (480 MPa), a quantidade e
as alturas dos picos aumentaram em comparagdo com a amostra C-320, gerando uma textura

na topografia da superficie como visto na Figura 5.7(d).
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Figura 5.7 — Projeg0es axonométricas e os respectivos perfis médios da superficie das

amostras: (a) SS, (b) C-160, (c) C-320 e (d) C-480.
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Fonte: Autoria propria.

4

Esta evidéncia ¢

apoiada pelos histogramas de distribuicdo de contagem de picos
(DCP) da Figura 5.8(a). O eixo vertical representa a densidade de picos, e o horizontal sdo as
alturas dos picos, medidas desde o pico mais alto até o vale mais profundo da superficie. O
DCP ¢ uma ferramenta do software MountaisMap® baseada no método de segmentacao e na
norma ISO 25178-2, que permite a identificagdo e caracterizagdo das caracteristicas

relevantes da superficie como picos e vales.
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Figura 5.8 — Em (a) histograma de distribuicdo de contagem de picos e (b) parametros
topograficos de superficie Sq, Svk e Smr dos componentes apenas sinterizados e calibrados.
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Fonte: Autoria propria.

E possivel observar um aumento na densidade dos picos e uma redugio progressiva
em suas alturas at¢ 320 MPa de pressdo de calibragdo (C-320), ambos motivados pela
deformacdo plastica da superficie e pelo efeito de fechamento da porosidade. Em 480 MPa
(C-480), além do aumento significativo na densidade de picos, o centro da distribuicdo €
deslocado para a direita, o que indica que os picos se tornaram mais altos em comparagao com
a amostra C-320. O que corrobora a textura gerada na superficie da amostra C-480, conforme
visto na Figura 5.7. Tais fendmenos provavelmente estdo associados ao maior fluxo de
material imposto pela maior pressdo de calibragao.

Essas modificagdes na topografia da superficie também foram analisadas
quantitativamente pela evolucao dos parametros topograficos Sq (altura quadrada média), Svk
(profundidade reduzida do vale) e Smr (c¢) (propor¢do do material) com a pressdo de
calibracao, conforme mostrado na Figura 5.8(b). O parametro Sq caracteriza a rugosidade da
superficie e ¢ equivalente ao desvio padrdo das alturas da superficie. O Svk mede a
profundidade do vale abaixo da rugosidade do nucleo, portanto, este pardmetro indica a
profundidade da regido de superficie na qual os lubrificantes so6lidos podem se acumular e se
deslocar durante o contato tribologico. Além disso, o Smr (c) ¢ um parametro essencial para o
desenvolvimento de componentes mecanicos, pois mede a quantidade de area de contato
remanescente apos a retirada de certa profundidade do material, isto ¢, indica a capacidade de
suporte de carga apos a retirada de uma certa altura de material resultante do desgaste durante

o movimento dos componentes mecanicos. Neste estudo, foi estabelecida altura de 3 um,

Smr (%)
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seguindo os requisitos do projeto de pesquisa estabelecidos pela empresa financiadora, visto
que, apos esse desgaste o sistema mecanico nao atua mais.

Em comparagdo com a amostra apenas sinterizada, os parametros topograficos Sq e
Svk foram reduzidos em aproximadamente 91 % apos calibragdo com 160 MPa (Figura
5.8(a)). Ao aumentar a pressdo de calibragdo para 320 e 480 MPa ndo foram observadas
diferencgas estatisticas para o parametro Sq quando comparado a 160 MPa. Porém, nessas
pressdes mais altas, o parametro Svk foi reduzido ainda mais e atingiu atingindo 94 % de
redu¢do quando comparado ao corpo de prova apenas sinterizado. Esses resultados mostram
que apesar do aumento na quantidade e alturas dos picos a 480 MPa (Figura 5.8(a)) em
comparagdo a 320 MPa, a compressdo aplicada durante o processo de calibragdo promove
uma deformacgdo plastica superficial suficiente para reduzir a rugosidade superficial,
preencher os vales mais rasos e reduzir a profundidade dos mais profundos. Como resultado,
ha uma melhoria geral do acabamento superficial do compdsito quando comparado ao corpo
de prova apenas sinterizado, conforme também relatado por (HARDING et al., 2017).

Para o parametro topografico Smr (c), conforme Figura 5.9, pode-se observar que a
superficie do corpo de prova apenas sinterizado (0 MPa) teve uma fracdo de contato inferior a
0,5 %, o que indica que a capacidade de suporte de carga apds a retirada de 3 um de material
da superficie durante o desgaste ainda foi muito baixa. Por outro lado, o processo de
calibracdo aumentou a fracdo de apoio da superficie para valores acima de 99 %, sem
diferencas estatisticas significativas entre as trés pressoes de calibracdo.

Embora esses parametros expliquem relativamente bem o efeito da calibragdo no
fechamento dos vazios como um todo, eles possuem uma limitagdo porque sdo calculados
para toda a superficie, por exemplo, medidos do pico mais alto ao vale mais profundo da
superficie, o que mascara o processo de fechamento que ocorre apenas em uma regido
bastante superficial. Nesse sentido, o Smr (c), definido como a razdo (expressa em
porcentagem) da drea da secdo transversal da superficie a uma altura (c) em relag@o a area da
secdo transversal de avaliacdo, permite avaliar o fechamento gradual da superficie. A
referéncia foi adotada como o ponto em que a superficie possui 0,1 % de area de contato,
Figura 5.9.

Supondo que o fechamento dos poros e estoques de lubrificante s6lido induzam
maiores fracao de areas de apoio, o efeito de fechamento da calibragdo foi evidente. Mesmo a
5 um de profundidade, a 4rea de contato do material ndo calibrado foi inferior a 1 %.

Observa-se que o efeito da calibragdo foi consideravel, principalmente, na maior pressao
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(480 MPa). Em comparagdo com a pressao de calibracdo mais baixa (160 MPa), ¢ encontrado

um aumento na area de fragdo de area de apoio de até 320 % (h (c) = 0,6 pm).

Figura 5.9 — Razao de area de material (Smr (c)) em func¢do da profundidade a partir do ponto

maximo da curva de razdo de area de material, (h (¢)).
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Fonte: Autoria propria.

A Figura 5.10 mostra o espago morfoldgico definido pela assimetria (Ssk) e curtose
(Sku) das funcdes de distribuicdo de alturas da topografia para as amostras apenas sinterizadas
e calibradas. A amostra apenas sinterizada (SS) apresentou a superficie com o grau de
simetria mais negativo em relagdo ao plano médio (Ssk) entre todas as condi¢des, uma vez
que sua topografia ¢ composta principalmente por vales profundos associados a porosidade
decorrente do processo de metalurgia do p6. A medida que a pressdo de calibragio aumentou,
o parametro Ssk tendeu a valores mais positivos devido ao aumento da deformagao plastica da
superficie, que promoveu um efeito de fechamento gradual dos poros e estoques de
lubrificantes sélidos na superficie do composito sinterizado. A amostra C-320 apresentou a
superficie com a distribuicdo mais simétrica entre picos e vales (Ssk ~0), enquanto a C-480
mostrou a assimetria mais positiva, o que confirma a evidéncia anterior da Figura 5.7(d), em
que o desenvolvimento de uma textura de superficie foi notado. Além disso, os maiores
valores de Sku apresentados pela amostra SS estdo relacionados a uma distribui¢do de altura

topografica com a presenca de poros abertos profundos e altos picos na superficie. Assim, a
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reducdo do pardmetro Sku apos o processo de calibragdo também indica uma melhora na
regularidade da distribuicdo das alturas topograficas (picos e vales), em que a amostra C-320
apresentou a menor curtose da fung¢do densidade de probabilidade da das alturas do perfil de

rugosidade (Sku).

Figura 5.10 — Espaco morfoldgico para superficies apenas sinterizada e calibradas.
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Fonte: Autoria propria.

A Figura 5.11 apresenta as andlises de dureza dos corpos de prova apenas sinterizados
e calibrados, onde o alto desvio padrao das medi¢des ¢ devido as descontinuidades do
composito da matriz (poros e/ou estoques de lubrificante) e a presenca de constituintes
microestruturais com grandes diferencas de propriedades (ferrita, perlita, cementita e fase rica
em Ni). A dureza aparente do composito foi medida na parede interna dos corpos de prova por
meio do método de dureza Brinell, conforme esquematicamente representado na Figura
5.11(a). E possivel observar que a calibragdo aumentou a dureza aparente média do compdsito
e esse efeito de endurecimento parece intensificado pela pressao utilizada durante o processo
de pos-sinterizagao. A amostra apenas sinterizada (0 MPa), por exemplo, apresentou dureza
aparente média de 84 HB, enquanto o corpo de prova calibrado com 480 MPa apresentou
110 HB, o que representa um aumento de 30 % apos a operacao de pos-sinterizagdo. Além da

propriedade do material bulk, a dureza aparente dos componentes produzidos via rota
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convencional de metalurgia do pé também ¢ afetada pela porosidade, pois enquanto a
porosidade diminui, a dureza aumenta (BOCCHINI, 1986). De acordo com Jain et al. (2010)
e Recknagel ef al. (2011), o processo de calibragado aumenta a densidade do material bulk
devido ao fechamento de vazios e porosidade, resultando em componentes sinterizados com
propriedades mecanicas aprimoradas. Assim, o aumento da dureza aparente com a pressao de
calibracdo apresentado na Figura 5.11(a) pode ser explicado pelo efeito de fechamento
gradual da porosidade previamente, observado por MEV e analise topografica por
interferometria (Figura 5.5 e Figura 5.7), bem como pelo encruamento da superficie da matriz

metalica na superficie interna da amostra, como pode ser visto na Figura 5.11(b).

Figura 5.11 — (a) Dureza aparente do composito autolubrificante e (b) microdureza da

superficie e nicleo da matriz metalica.
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O processo de calibracdo também aumentou a microdureza da superficie da matriz
metalica quando comparada ao seu nucleo, conforme mostrado na Figura 5.11(b). A faixa
cinza reta no grafico representa a microdureza do nicleo da matriz metalica, enquanto a linha
tracejada preta gradativa refere-se as medicoes realizadas na superficie da matriz metalica,
que ¢ a regido mais afetada pelo processo de calibragdo. A matriz metélica do corpo de prova
apenas sinterizado (0 MPa) ndo apresentou diferenga estatisticamente significativa entre o
nucleo e a superficie. No entanto, um aumento gradual na microdureza da superficie da matriz
metalica ¢ verificado nos corpos de prova calibrados, o que indica um efeito de
endurecimento superficial induzido pelo processo de calibragdo. A amostra C-160 apresentou
um aumento de 62 % na microdureza da superficie da matriz metalica em relagdo ao seu
nucleo. Ao aumentar a pressao de calibragdo para 320 ¢ 480 MPa, essa diferenca entre a
microdureza da superficie e do nucleo da matriz metdlica foi de 90 % e 98 %,
respectivamente, o que sugere uma redu¢do na taxa de efeito de endurecimento superficial
com a pressdo de calibracdo. Como as medidas foram realizadas diretamente na matriz
metalica do composito, espera-se que tal efeito de endurecimento gradual esteja
principalmente associado ao endurecimento por deformagdo do material bulk por uma
deformacao a frio induzida pelo processo de calibragdo (JAIN et al., 2010). As analises das
superficies dos corpos de prova calibrados (Figura 5.5 e Figura 5.7) mostraram evidéncias de
um processo de deformagdo plastica gradual com a pressao de calibragdo, o que confirma a
abordagem de endurecimento por deformacao sugerida por Jain et al. (2010).

A Figura 5.12(a) apresenta a evolugao tipica do coeficiente de atrito com a distancia
de deslizamento para os ensaios tribologicos com carga incremental, realizados com o intuito
de avaliar a durabilidade da lubricidade dos compdsitos. Os coeficientes de atrito das
condi¢des apenas sinterizada (SS) e calibrada C-160 permaneceram abaixo do limite de
lubricidade (n <0,2) por periodos mais longos, portanto, sob condi¢des triboldgicas com carga
normal mais severa quando comparados as amostras calibradas C-320 e C-480. Como
resultado, as maiores durabilidades médias foram exibidas pela amostra apenas sinterizada
(13.000 Nm) e a calibrada com 160 MPa (12.500 Nm), enquanto um aumento na pressao de
calibra¢do para 320 e 480 MPa reduziu esta propriedade tribologica em aproximadamente
72 %, conforme exibido na Figura 5.12(b). No entanto, ndo foi observada uma diferenca
significativa entre os coeficientes de atrito médio durante os regimes estacionarios de

lubrificacdo das condi¢des estudadas, os quais situaram-se entre 0,10 e 0,11 (Figura 5.12(b)).



53

Figura 5.12 — (a) Comportamentos tipicos do coeficiente de atrito durante os ensaios de
deslizamento alternado com carga incremental e (b) durabilidade e coeficiente de atrito médio

no regime de estado estacionario dos componentes apenas sinterizados e calibrados.
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A estrutura lamelar dos lubrificantes solidos (grafite e hBN) permite a formacao de
uma tribocamada protetora no composito sinterizado durante o processo tribologico, o que
induz coeficientes de atrito baixos desde o inicio do ensaio (HAMMES et al., 2017). O
regime de lubrificacdo sélida com p <0,2 € entdo relacionado a formacdo e manutencao desta
tribocamada contendo grafite e hBN, que depende diretamente de um auto-reabastecimento
continuo de particulas de lubrificante s6lido na area de contato pelos estoques de lubrificantes
abertos na superficie do composito (HAMMES et al., 2017; DE MELLO et al., 2017). No
entanto, o tamanho dos estoques de lubrificante ¢ progressivamente reduzido durante o ensaio

tribologico. Esse processo de fechamento natural reduz gradativamente a disponibilidade de
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lubrificante solido na interface ativa até o ponto em que a tribocamada protetora ndo ¢ mais
reabastecida, levando a sua destrui¢ao e ao fim do regime de lubrificacdo so6lida (p> 0,2)
(HAMMES et al., 2017; RIVERA, 2020).

E razoavel supor que as operagdes de pos-sinterizagio que induzem o fechamento
dos poros e dos estoques de lubrificante solido, devido a deformacao plastica da superficie,
tendem a diminuir a durabilidade do regime lubrificante de lubrificagdo sélida do compdsito
sinterizado. Assim, a maior durabilidade e o menor coeficiente de atrito exibidos pela amostra
apenas sinterizada (0 MPa) estdo principalmente associados ao melhor arranjo e maior
disponibilidade de estoques de lubrificante so6lido na superficie do composito. Além disso,
apresentou maiores valores de Svk e Sku e Ssk mais negativo que indica que sua topografia ¢
composta principalmente por vales profundos associados a porosidade decorrente do processo
de metalurgia do p6

Apesar das modificacdes significativas observadas na topografia de superficie dos
componentes calibrados, que incluiram principalmente uma redu¢cdo na quantidade e
profundidade dos vales, o corpo de prova calibrado com 160 MPa apresentou uma
durabilidade semelhante ao apenas sinterizado. Entre as condi¢des calibradas, a C-160
apresentou a superficie com os valores de assimetria (Ssk) mais negativos € os maiores
valores de Svk (Figura 5.8 e Figura 5.10), o que sugere uma maior quantidade de poros
abertos mais profundos e estoques de lubrificante apds o processo de calibracdo, o que
resultou em um regime de lubrifica¢do so6lida 3,4 vezes mais longo do que as amostras de 320
e 480 MPa (Figura 5.12(b)).

Além da influéncia da topografia, vale ressaltar que o corpo de prova calibrado com
160 MPa apresentou a menor microdureza da matriz metalica entre as condi¢des calibradas
(Figura 5.11(b)). Uma matriz metalica com maior capacidade de deformacao plastica favorece
um maior desgaste durante o processo tribologico, o que pode ter contribuido para a
durabilidade do regime de lubrificagao solida de duas maneiras: (i) facilitando o acesso a
novos estoques de lubrificante na sub-superficie do compdsito e espalhando o lubrificante
sobre a superficie, e (ii) retardando a formacao de detritos de desgaste no contato tribologico.
Portanto, essa caracteristica também pode ter contribuido para a maior durabilidade da
amostra calibrada com 160 MPa (C-160) quando comparada aquelas calibradas em pressoes
mais altas que apresentaram maiores valores de dureza.

A evolugdo tipica dos coeficientes de atrito durante os ensaios de carga constante ¢

mostrada na Figura 5.13(a). Baixos coeficientes de atrito foram estabelecidos nos
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tribossistemas de todas as amostras desde o inicio do ensaio, mas algumas diferencas
relacionadas a distancia de deslizamento para atingir o regime de estado estacionario podem
ser observadas. Enquanto o corpo de prova calibrado C-160 atingiu o regime estacionario
antes de 50 m de distancia de deslizamento, as demais condi¢des, incluindo o corpo de prova
apenas sinterizado (SS), o alcangaram apds 100 m. Além disso, um comportamento particular
foi observado para a amostra calibrada com a pressdo mais alta (C-480): regime de estado
estaciondrio mais curto entre as quatro condi¢des estudadas, € um aumento progressivo do
coeficiente de atrito a partir de 150 m de distancia de deslizamento que permaneceu alto até o
final do ensaio. Além disso, ndo foram encontradas diferencas significativas nos coeficientes

de atrito médios durante o regime de estado estacionario (Figura 5.13(b)).

Figura 5.13 — (a) Comportamentos tipicos do coeficiente de atrito durante os ensaios de
deslizamento alternado com carga constante e (b) coeficiente de atrito médio no regime de

estado estacionario das amostras apenas sinterizadas e calibradas.
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A Figura 5.14 mostra as taxas de desgaste especificas das amostras SS e calibradas.
Em contraste com os resultados de durabilidade, a amostra SS apresentou a maior taxa de
desgaste especifica entre todas as condi¢des (3,84 x 10 mm3/Nm), apesar da maior
disponibilidade de estoques de lubrificante s6lido em sua superficie. Ao realizar o processo de
pos-sinterizacdo a taxa de desgaste especifica foi reduzida gradativamente com a pressao de
calibra¢do, em torno de 33 % a 160 MPa e 70 % a 320 MPa, para a qual foi observada a
menor taxa de desgaste especifica (1,13 x 10°® mm?*N.m). Além disso, vale salientar o baixo
desvio padrao da amostra C-160 que indica uma superficie mais homogénea. Por outro lado,
ao aumentar a pressdo de calibracdo para 480 MPa, a taxa de desgaste especifica aumentou
novamente para 2,9 x 10 mm?*/Nm, o que sugere que ha um valor limite no qual a pressdo de

calibragdo pode ser ajustada para reduzir a taxa de desgaste especifica das amostras.

Figura 5.14 — Taxas de desgaste especificas das amostras SS, C-160, C-320 ¢ C-480.
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Os perfis tipicos das marcas de desgaste (lado esquerdo) e suas respectivas
morfologias (imagens em MEV - lado direito) sdo apresentados na Figura 5.15. Pode-se
observar que o corpo de prova apenas sinterizado (SS), que exibiu a maior taxa de desgaste
especifica, apresentou a maior quantidade de poros e estoques de lubrificante s6lido na regido
central da marca de desgaste (Figura 5.15(a), lado direito). Além disso, ha uma reducao visual
de poros + lubrificante sélido na area de contato triboldgico das amostras calibradas (Figura
5.15(b-d), lado direito). De acordo com esses resultados, fica evidente que a disponibilidade

de estoques de lubrificante sélido na superficie de deslizamento ativa ndo ¢ o principal fator
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que influencia a taxa de desgaste especifica dos corpos de prova até a pressao de calibragdo de
320 MPa, conforme observado anteriormente para a propriedade de durabilidade. Isso indica
que a alta taxa de desgaste especifica apresentada pela amostra SS gera muitas particulas de
matriz e principalmente de lubrificante so6lido, o que justifica a maior durabilidade da

lubrificacdo so6lida desta amostra (Figura 5.12).

Figura 5.15 — Perfis tipicos (lado esquerdo) e imagens tipicas de MEV das marcas de desgaste
das amostras obtidas por detector de elétron secundario (SE) (lado direito) a partir do ensaio

de desgaste por deslizamento alternado: (a) SS, (b) C- 160, (¢) C-320 e (d) C-480.

(a) SS M da marca de deste

g

o sy

pm Perfil da marca de desgaste

TP T e
e S 5T '#ﬂbr&.‘,wg,
vy vn

T LARRAL ARSAL MARAd

0.0 02 04 06 08 1.0 12 14 16mm

(b) C-160 MV a marca de degat

um Perfil da marca de desgaste
8 e s
5 {HB=rEle area desgastagda
0 P W Vo e P e e R e = "W a V= TN
w WYY o U- W L o
-5
-8

00 02 04 06 08 1,0 12  L4amm

B N

Vi -

8
=
5|

(c) C-320 MEV da marca de desgaste
IR
pm Perfil da marca de desgaste
8 —
U érlea desgastada
0 {grer * v

0,0 0,2 04 0,6 0,8 1,0 1,2 mm

(d) C-480 MEV da marca de desgaste
SRS
pm Perfil da marca de desgaste '
8 aa
superficie krea desgastadal
0 " '—""'\ Y !

00 02 04 06 08 10 12 L4 Lémm

Fonte: Autoria prépria.



58

Uma vez que os picos mais altos, sejam estes referentes a matriz metalica ou aos
lubrificantes so6lidos, sdo os primeiros pontos de contato durante o processo de desgaste, a
maior taxa de desgaste especifica da amostra SS (0 MPa) pode ter sido afetada pelas
caracteristicas topograficas de sua superficie, como uma distribuigcdo aleatoéria de altos picos
(Figura 5.15(a)), que se desprendem facilmente da superficie durante o contato tribologico,
tornando-se detritos que intensificam o desgaste. Além disso, a amostra apenas sinterizada
apresentou a matriz metalica superficial mais mole entre todas as condigoes (Figura 5.11(b)),
o que da mesma forma pode ter influenciado negativamente na sua resisténcia ao desgaste.
Assim, a reducdo da taxa de desgaste especifica com a pressdo de calibracdo até valores de
320 MPa pode estar relacionada a mudanca da topografia da superficie do componente
sinterizado pelo processo de calibragdo (Figura 5.15(b-d), lado esquerdo), que gerou
superficies mais lisas com maior capacidade de suporte de carga, e também com o aumento da
dureza da matriz metalica da superficie por um efeito de endurecimento por deformagao
durante a opera¢do de calibragdo. Conforme visto na Figura 5.11(b), a microdureza da
superficie aumenta gradativamente com a pressdo de calibrac¢do, portanto, a area de contato
tribolégico torna-se mais resistente a deformagdo pléstica, o que neste caso pode ter
contribuido para a redugdo da taxa de desgaste especifica até¢ 320 MPa.

Apesar do aumento continuo da dureza em maiores pressdes de calibragdo, as
amostras calibradas com 480 MPa (C-480) apresentaram a maior taxa de desgaste especifica
(Figura 5.14) entre as amostras que passaram pelo pos-processo de sinterizagdo, modificando
a tendéncia de redugdo da taxa de desgaste especifica em funcdo da pressdo de calibragao.
Além disso, esta amostra apresentou dois comportamentos distintos: (i) o regime de estado
estaciondrio mais curto seguido por um aumento do coeficiente de atrito apdés 150 m de
distancia de deslizamento (Figura 5.13(a)), e (ii) tracos de um processo de desgaste mais
severo (Figura 5.15(d), lado esquerdo), o que sugere uma falha prematura da tribocamada
protetora de lubrificante sobre a pista de desgaste da amostra C-480.

A Figura 5.16 apresenta a visdo ampliada das marcas de desgaste obtidas por um
detector de elétrons retroespalhados (BSE) (lado esquerdo) e suas tipicas andlises por EDS
(lado direito). O resultado mostra que a morfologia e a composicdo das tribocamadas
detectadas sobre as superficies desgastadas (quadrados vermelhos) dependem da pressao de
calibracdo. As pressdes de calibracio mais baixas (C-160) permitem uma maior
disponibilidade de estoques de lubrificante solido na superficie deslizante ativa, levando a

formacdo de uma tribocamada de ferro-carbono-oxigénio bem espalhada com a maior
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presenga de carbono Figura 5.16(a). O MEV utilizado no presente estudo ndo ¢ ideal para
quantificar elementos leves e por isso o boro, presente no hBN, nem sempre ¢ identificado no
espectro. No entanto, a medida que a pressdo de calibragdo aumenta, hd uma reducao
significativa na intensidade de carbono no espectro EDS desta tribocamada ferro-carbono-
oxigénio, que se torna mais acinzentada e esparsamente distribuida sobre a superficie
desgastada (Figura 5.16(b-c)). Este fendmeno pode ser atribuido ao aumento da deformacgao
pléastica da superficie em pressdes de calibragdo mais elevadas, portanto, um aumento do
fechamento dos poros e reservatorios de lubrificante na superficie do composito, dificultando
um auto reabastecimento continuo de particulas de grafite ¢ hBN na interface ativa (RIVERA

etal, 2021).

Figura 5.16 — Visao ampliada das marcas de desgaste das amostras calibradas, obtidas por
BSE (lado esquerdo) e analise EDS tipica da tribocamada indicada no quadrado vermelho
(lado direito), sendo (a) C-160, (b) C-320 e (c) C-480.
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A tribocamada com a menor intensidade de carbono e a maior presenca de oxigénio
foi identificada na amostra calibrada com 480 MPa (C-480), que apresentou distribuicdo de
alturas de asperezas com maior assimetria positiva (Ssk), conforme anteriormente visto na
Figura 5.10. Isso indica um efeito de fechamento dos poros mais intenso do que os demais
corpos de prova calibrados e, como consequéncia, dificultou a manutencdo de uma
tribocamada protetora no contato tribologico, o que justifica seu maior desgaste, o aumento do
coeficiente de atrito, e o processo de desgaste severo observado para esta amostra. De Mello
et al. (2017) observaram o mesmo efeito prejudicial na taxa de desgaste especifica e
coeficiente de atrito de compdsitos autolubrificantes sinterizados apds o polimento da
superficie dos corpos de prova.

Com base nisso, fica evidente que a resisténcia ao desgaste dos compoésito o que
exige exigindo um equilibrio entre esses dois aspectos. Além disso, existe um limiar onde a
melhoria do acabamento superficial pelo processo de calibragdo torna-se prejudicial para a
resisténcia ao desgaste devido a redugdo do suprimento de lubrificante na interface ativa para
a manutencao da tribocamada protetora e lubrificante, conforme visto para a calibragdo com
maior pressao deste trabalho (480 MPa).

A Figura 5.17 mostra as proje¢des axonométricas das marcas de desgaste tipicas dos
contracorpos de aco AISI 52100 (lado esquerdo) e seus respectivos perfis (lado direito),
ambos obtidos por interferometria de luz branca. As superficies desgastadas dos contracorpos
usados contra a superficie apenas sinterizadas (SS) e as calibradas C-160 e C-320 (Figura
5.17(a-c)) mostraram-se sem crateras de desgaste que nao foi possivel quantificar seu desgaste
com as técnicas de caracterizagdo empregadas nesse trabalho. Por outro lado, o contracorpo
utilizado no ensaio da amostra C-480 apresentou um processo de desgaste mais severo, o que
resultou em uma cratera esférica visivel em sua superficie desgastada (Figura 5.17(d)), que
permitiu a quantificagdo da sua taxa de desgaste especifica média (~4,95 x 10”7 mm?*/Nm), que
¢ uma ordem de grandeza menor que a taxa de desgaste especifica do seu respectivo corpo de
prova C-480 (2,97 x 10°°® mm3/Nm — Figura 5.14). Portanto, o desgaste dos diferentes
tribossistemas foi controlado principalmente pelos mecanismos que ocorrem em seus corpos
de prova, e dentre eles, aquele calibrado com a maior pressao (C-480) apresentou a maior taxa

de desgaste especifica dos tribossistemas entre todas as condi¢des estudadas.
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Figura 5.17 — Projecdes axonométricas das marcas de desgaste 3D tipicas dos contracorpos e
seus respectivos perfis obtidos por interferometria de luz branca:

(a) SS, (b) C-160, (c) C-320, e ( d) C-480.
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Para melhor compreensao desses resultados, a Figura 5.18 compara os aspectos
morfoldgicos da marca de desgaste formada sobre um dos contracorpos que ndo apresentou

um processo de desgaste mensuravel (C-320) com aquele usado contra os corpos de prova
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C-480. Os espectros de EDS nas imagens do lado direito correspondem as analises quimicas
tipicas das regides indicadas nos circulos pretos, que estdo relacionadas as tribocamadas

formadas sobre as superficies desgastadas dos contracorpos.

Figura 5.18 — Imagens tipicas de MEV da marca de desgaste dos contracorpos (lado esquerdo)
e sua respectiva visdo ampliada (quadrados pretos tracejados - lado direito) e espectros EDS

das tribocamadas: (a) C-320 e (b) C-480.
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A marca de desgaste do contracorpo usado contra a amostra C-320 apresenta maior
extensdo da tribocamada protetora (Figura 5.18(a)), o que explica a auséncia da cratera de
desgaste e, consequentemente, o leve processo de desgaste que dificultou a medi¢cdo da taxa
de desgaste especifica. Além do desgaste oxidativo que levou a formagao de uma tribocamada
rica em oxigénio, a visdo ampliada da marca de desgaste (imagem do lado direito) mostra a
presenca de arranhdes superficiais paralelos as marcas de direcao de deslizamento (seta

vermelha), o que sugere que um mecanismo de desgaste de micropolimento operou
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simultaneamente neste contracorpo. A presenga de niquel indica a transferéncia de material da
amostra para o contracorpo. Caracteristicas semelhantes foram detectadas para os
contracorpos das amostras apenas sinterizadas (SS) e calibrada C-160. Assim, o processo de
desgaste mais moderado observado para esses contracorpos pode estar relacionado: (i) as
propriedades mecanicas superiores significativas do AISI 52100 quando comparado as
amostras (composito a base de ferro sinterizado autolubrificante), (i) maior manutencdo da
tribocamada protetora e lubrificante no contato triboldgico devido a maior disponibilidade de
poros e estoques de lubrificantes nas superficies dos corpos de prova SS, C-160 e C-320, o
que promoveu uma maior transferéncia de material do corpo para o contracorpo e formou
uma camada mais homogénea.

Em relagdo ao contracorpo usado com a amostra C-480, a composi¢do quimica de
sua tribocamada foi semelhante a do contracorpo do C-320, entretanto, a tribocamada foi
encontrada principalmente como uma faixa central sobre a marca de desgaste e em suas
bordas e ainda parece possuir maior teor de oxigénio devido a intensidade do pico de EDS
(Figura 5.18(b)). Além disso, um fendmeno abrasivo foi notado nas regides onde o
contracorpo nao foi coberto pela tribocamada, como pode ser visto pelas marcas do sulco
indicadas por uma seta vermelha na Figura 5.18(b). Esse mecanismo de desgaste mais severo
pode estar associado a uma exposicdo prematura das superficies das amostras e do
contracorpo ao processo de desgaste devido a uma falha da tribocamada protetora, motivada
pela dificuldade da superficie da amostra calibrada C-480 em fornecer um auto

reabastecimento continuo de lubrificantes s6lidos na interface ativa.

5.3 CONCLUSAO PARCIAL — ETAPA A

Em suma, a etapa A deste trabalho investigou o efeito do processo de calibragdo na
topografia da superficie, na dureza e nas propriedades triboldgicas de compositos
autolubrificantes sinterizados a base de ferro. Os resultados desta etapa permitem concluir
que:

- O processo de calibragdo promoveu uma deformacao plastica superficial suficiente
para melhorar o acabamento da superficie do compdsito sinterizado. Em comparagdao com a
amostra apenas sinterizada, o parametro de rugosidade Sq foi reduzido em aproximadamente

91 % apds o processo de calibragcdo, enquanto o parametro Svk foi reduzido ainda mais



64

(94 %). Além disso, o processo de pos-sinterizagdo aumentou a fragdo de apoio/contato para
valores acima de 99 %;

- A dureza da superficie da matriz metalica aumentou gradativamente com a pressao
de calibragdo, chegando a um aumento de 98 %, em relagdo ao seu nucleo, para o corpo de
prova calibrado com 480 MPa. Esse efeito foi atribuido ao encruamento do material logo
abaixo da superficie por uma deformacao a frio induzida pelo processo de calibracao;

- O efeito de fechamento da porosidade e a deformagao plastica promovidos pelo
processo de calibragdo aumentou a dureza aparente dos compdsitos em até 30 %;

- A maior durabilidade da lubrificagdo solida foi exibida pela amostra apenas
sinterizada (13.000 Nm), enquanto um aumento na pressao de calibra¢do para 320 e 480 MPa
reduziu esta propriedade tribologica em aproximadamente 72 %, devido a uma dificuldade na
manuten¢do da tribocamada protetora no contato triboldgico, induzido pelo fechamento de
poros e dos estoques de lubrificantes sélidos na superficie dos compdsitos;

- As taxas de desgaste especificas dos compdsitos foram reduzidas gradativamente
em 70 % com pressdo de calibracdo até 320 MPa, motivado pela melhoria do acabamento
superficial e o aumento da dureza da matriz metalica. No entanto, a eleva¢do da pressdo de
calibracdo para 480 MPa reduziu significativamente a disponibilidade de estoques de
lubrificantes s6lidos na superficie do compdsito, o que promoveu um efeito prejudicial em sua
resisténcia ao desgaste;

- A defini¢do da pressdo de calibracdo ¢ essencial para os melhores resultados de
resisténcia ao desgaste de compositos autolubrificantes sinterizados, pois ¢ diretamente
afetado por sua topografia e dureza de sua superficie. Além disso, ha um limite entre a
melhora no acabamento superficial e o fornecimento de lubrificante para a manutengao da
tribocamada protetora e lubrificante no contato triboldgico;

- A amostra C-320 foi escolhida para dar continuidade a etapa B do trabalho, pois
além de apresentar a superficie com a distribuicdo mais simétrica entre picos e vales,
apresentou ainda, a menor taxa de desgaste especifica dentre todas as amostras ensaiadas.

Como comparagdo, utilizou-se também a condicao SS.
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6 ETAPA B - ESTUDO TRIBOLOGICO

Esta etapa teve como objetivo estudar a influéncia da adi¢ao de um lubrificante fluido
(6leo linear alquilbenzeno ISO 5 — cujo nome comercial ¢ LAB240A) nas propriedades
triboldgicas de um compdsito autolubrificante (lubrificacdo sélida) com topografia de
superficie coerente com a aplicagdo industrial (calibrado) em uma configura¢do de desgaste
por deslizamento alternado. Além disso, comparou-se o efeito conjunto da lubrificagdo mista
com o efeito isolado das lubrifica¢des fluida e sélida (a seco) na formacao e manutencao da

tribocamada.

6.1 MATERIAIS E METODOS — ETAPA B

O lubrificante fluido utilizado no presente trabalho foi o LAB240A, devido a sua
ampla utilizagdo na industria de compressores herméticos. Este lubrificante é caracterizado
como um Oleo linear alquilbenzeno ISO 5 que contém 2 % em massa do aditivo antidesgaste
butilado trifenil fosfato (BTP), e com viscosidade entre 4,10 e 4,80 g/cm?® a 40 °C. A

composic¢do quimica do lubrificante esta exposta na Tabela 6.1.

Tabela 6.1 — Composi¢ao quimica do 6leo LAB240A.

Formula molecular Quantidade Numero CAS

CoHsCoHant (n=10-13)  >95 % 65652-41-7
Ca6H3104P <1% 56803-37-3
CioH3904P <0,5% 67774-74-7
C2oH2304P <0,5% 78-33-1
CisH1504P <1% 115-86-6

Fonte: Adaptado de Salvaro (2015).

A 4gua no geral ndo possui boas propriedades lubrificantes, sendo assim, torna-se
bastante prejudicial para sistemas mecanicos, por isso o controle da umidade do 6leo ¢
fundamental para atingir maior eficiéncia dos componentes. O o6leo ao se combinar
quimicamente com a agua, na presenga do calor gerado pelo contato e movimento relativo de

superficies metélicas, produz acidos, que sdo responsaveis pela corrosdo dos componentes e
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prejudicam a lubrificacdo hidrodindmica. Por isso, neste trabalho, tornou-se necessario
desumidificar o 6leo antes de realizar os ensaios tribologicos.

Devido ao material sinterizado possuir elevada porosidade, ao realizar o ensaio
triboloégico com lubrificante fluido, o 6leo penetra no material através dos estoques de
lubrificantes e poros disponiveis na superficie e, portanto, deixa de atuar no contato. Além
disso, deve-se levar em consideracdo que se trata de lubrificagdo starving, onde ha uma
quantidade limitada de lubrificante, caso o método fosse o de piscina, ndo seria necessaria a
vedacdo e posterior impregnagdo. Sendo assim, a alternativa encontrada para evitar que isto
ocorresse foi realizar uma prévia impregnacdo do material com Oleo e assim saturar os
espacos vazios internos do mesmo lubrificante fluido utilizado no ensaio. Para isso, a
metodologia de impregnacdo foi definida em cinco etapas. A primeira correspondeu a
vedacao da superficie e consistiu em passar duas camadas de esmalte nas faces de cada corpo
de prova (em vermelho na Figura 6.1), com exce¢do do diametro interno, para evitar que,

devido ao movimento do 6leo, esse fosse expulso do material durante o ensaio tribologico.

Figura 6.1 — Vedacdo da superficie do corpo de prova com esmalte.

Fonte: Autoria propria.

A desumidificacdo do 6leo foi imprescindivel e para isto adicionou-se 100 ml do
lubrificante LAB240A em um kitassato juntamente com uma barra magnética para agitacao
do 6leo e todo esse conjunto sob uma base magnética e aquecedora, para auxiliar na redugao
da umidade do 6leo. Ajustou-se a temperatura em 70 °C = 5 °C e o sistema permaneceu em
vacuo por 1 h (Figura 6.2(a)). Para resfriar o 6leo, retirou-se o kitassato da base aquecedora e
este ficou sob uma pedra de marmore por 5 min com a bomba de vacuo ligada. A amostra foi
colocada em vacuo com o auxilio de um ima pelo lado externo da vidraria e posicionada na
altura da saida da bomba de vacuo por 15 min com o intuito de remover o ar retido da

porosidade do material (Figura 6.2(b)). Por fim, para finalizar a impregnagdo, o ima foi
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removido e a amostra permaneceu submersa no 6leo por 15 min (Figura 6.2(c)). Apds esse
tempo a amostra foi extraida do kitassato com o auxilio de uma pinga e suas faces esmaltadas

foram secas com papel.

Figura 6.2 — Processo de impregnagao: (a) desumidificacdo do 6leo, (b) amostra em vacuo e

(c) impregnacao da amostra.
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Fonte: Autoria propria.

Os ensaios triboldgicos foram realizados com a mesma configura¢do exposta no item
5.1 e foram realizados cinco ensaios para cada amostra. Todavia, nesta etapa do trabalho,

40 pl do 6leo LAB240A desumidificado foram adicionados na superficie de cada amostra
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com o auxilio de uma micropipeta, para garantir sua disponibilidade no contato triboldgico. A
definicdo da quantidade de 6leo se deu mediante testes exploratorios. O aparato experimental
consistiu em colocar cola quente nas duas extremidades da amostra com o intuito de formar
uma barreira fisica para impedir o escoamento do lubrificante fluido para fora do

tribossistema. A configuracdo dos ensaios triboldgicos esta exposta na Figura 6.3.

Figura 6.3 — Configuragdo do ensaio tribologico com lubrificacao fluida.
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Fonte: Autoria propria.

Foram realizados ensaios de desgaste por deslizamento alternado com carga constante
de 7 N por 2 h. Todas as marcas de desgaste do corpo e contracorpo foram analisadas por
MEV com o intuito de verificar a morfologia da superficie das amostras e assim identificar os
mecanismos de desgaste atuantes. Além disso, para identificar a formacdo das tribocamadas
foi realizada analise de composicdo quimica, por meio de EDS, dentro e fora das marcas
desgastadas.

A Espectroscopia Raman ¢ uma técnica sensivel a vibragdo da estrutura molecular, e,
nesse trabalho, forneceu informagdes sobre a organizagdo estrutural do carbono e os niveis de
desordem estrutural. Essa técnica foi utilizada com o intuito de verificar a hibridizagao,
distancia interplanar e grau de orientacdo dos elementos presentes nas tribocamadas e
complementar a analise quimica dessas. A técnica ainda foi utilizada para caracterizar o 6leo
antes e apoOs cada ensaio triboldgico e verificar se houve mudanca quimica dele. O
equipamento utilizado ¢ da marca Renishaw InVia, modelo 2000, com laser de argénio, cuja
fonte monocromatica possui comprimento de onda de 514,5 nm. O foco do laser foi realizado

com auxilio de um microscopio optico Leica acoplado ao aparelho e como pardmetro para a
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aquisicdo, a varredura de analise foi no intervalo da regido de 300-3200 cm!. Em todas as
medi¢des foram realizadas 5 acumulagdes dos espectros com 30 a 60 s de tempo de aquisi¢ao
em cada acumulagdo para redugdo de ruido e uma melhor definicdo dos picos. Os espectros
foram tratados matematicamente com o auxilio do software Origin 2018 a fim de identificar e
quantificar a contribui¢ao de cada banda.

Considerando que lubrificantes fluidos s3o comumente utilizados em sistemas
mecanicos reais, cujos componentes possuem superficies calibradas e o desgaste passa a ser
um fator preponderante, o presente estudo procedeu a ensaios em condigdes a seco €
lubrificadas com 6leo LAB240A, utilizando as amostras calibradas com 320 MPa (C-320),

bem como as somente sinterizadas (SS) com o intuito de compara-las.

6.2 RESULTADOS - ETAPA B

A evolucgio tipica do coeficiente de atrito durante os ensaios com carga constante, a
seco ¢ lubrificado, para as amostras sinterizadas e calibradas com 320 MPa ¢ apresentada na
Figura 6.4. Embora houvesse expectativa que a lubrificagdo fluida apresentasse menor valor
de coeficiente de atrito, o resultado foi inesperado, tendo em vista que, independentemente da
condig¢do superficial, para os ensaios com 6leo, houve um aumento do coeficiente de atrito em
comparagdo com os ensaios realizados a seco, cerca de 30 % para a superficie apenas
sinterizada e 40 % para a calibrada com 320 MPa. Esse comportamento pode ser justificado
pela pequena quantidade de lubrificante fluido disponivel no contato triboldgico. Além disso,
nos ensaios realizados a seco, observa-se que nos instantes iniciais do movimento houve um
aumento do coeficiente de atrito, seguido de uma redugdo progressiva no decorrer do
movimento, justificada pela ativagdo da lubrificagdo sélida, até que o regime estacionario foi
atingido (~120 m). Para os ensaios com oOleo, ocorreu o oposto, visto que o inicio do
movimento foi caracterizado pelo baixo coeficiente de atrito devido a atuagdo do lubrificante
fluido e, em seguida, ocorreu um aumento progressivo até a estabilizacdo do regime
estacionario.

A Figura 6.5 traz os valores resultantes da taxa de desgaste especifica e do coeficiente
de atrito médio no regime estacionario das amostras apenas sinterizada (SS) e calibrada com
320 MPa (C-320), ensaiadas a seco e em 6leo. Pode-se observar que ao adicionar 6leo na
superficie apenas sinterizada houve uma reducio de 30 % na taxa de desgaste especifica, que

atingiu o valor de 2,78 x 10°® mm?Nm. Entretanto, ocorreu o oposto para a superficie
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calibrada com 320 MPa, a qual apresentou uma taxa de 2,75 x 10 mm3Nm, 140 % maior
que a mesma amostra ensaiada a seco. A amostra C-320 ensaiada a seco apresentou a menor
taxa de desgaste, enquanto as amostras testadas com oleo apresentaram valores semelhantes,
tanto para a taxa de desgaste especifica quanto para o coeficiente de atrito médio, dentro do

regime estaciondrio, independente da condicao da superficie.

Figura 6.4 — Coeficiente de atrito no ensaio de carga constante das amostras somente

sinterizadas (SS) e calibradas com 320 MPa (C-320) em ensaios a seco e lubrificados.
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Fonte: Autoria propria.

Figura 6.5 — Taxa de desgaste especifica e coeficiente de atrito das amostras SS e C-320

ensaiadas a seco € em 6leo.
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Ao analisar as pistas de desgaste por microscopia eletronica (Figura 6.6), pode-se
observar que, para o ensaio a seco, a amostra C-320 apresentou uma tribocamada diferenciada
das demais condigdes (regides cinza), o que indica ter uma quantidade maior de grafite
espalhado, que pode ter minimizado o contato entre as superficies e que poderia justificar o
desempenho superior desta amostra quanto a taxa de desgaste especifica. As amostras testadas
com lubrificante fluido mostraram uma redugdo desta tribocamada tipica e devido a um
desgaste mais acentuado, geraram o efeito de fechamento da porosidade, o que tornou a
superficie mais lisa.

Alguns autores afirmam que a tribocamada é formada pela agregacdo de detritos
oxidados e fragmentados durante o contato (AIZAWA et al., 2005; BISWAS, 2000). Como
hipotese, o fluido lubrificante adicionado sobre as amostras tendeu a remover os detritos da
regido central da pista, o que resultou em uma menor formagao da tribocamada de 6xido e rica
em carbono, e assim, favoreceu o maior desgaste da amostra calibrada com 320 MPa testada
com 6leo. Nos ensaios realizados a seco, houve uma tribocamada rica em carbono e oxigénio,
que impactou diretamente no desempenho dessas superficies quanto ao atrito, durabilidade e
desgaste, conforme resultados apresentados na Etapa A. J& nos sistemas lubrificados com
oleo, o aditivo do oleo a base de fosforo, reduz a importancia do carbono e passa a ser
preponderante no desempenho dessas superficies. Sendo assim, nos ensaios cuja lubrificacao
¢ mista, a oferta de carbono das superficies SS e C-320 ndo gera diferenga significativa no
desempenho triboldgico.

Além da hipdtese de que o fluido removeu as particulas que formam a tribocamada
principalmente rica em carbono, um segundo efeito pode te ocorrido. De acordo com a
literatura (MARTIN, 1999; MOHAMED FARUCK et al., 2020; SALVARO, 2015), o fosforo
oriundo do aditivo BTP presente no 6leo precisa reagir com a superficie do ago (que contém
ferro ou oxido de ferro) para formar uma tribocamada de fosfato de ferro, responsavel por
minimizar o contato direto entre os metais e, portanto, contribuir para a reducao do desgaste
da superficie sob lubrificagdo limite. Quanto ao caso das amostras estudadas no presente
trabalho, nos ensaios a seco, ocorre a formac¢do de uma tribocamada com alto teor de carbono
que promove reducdo do atrito e desgaste devido ao maior cisalhamento do grafite, conforme
visto na Figura 5.16 da Etapa A. Quando héa a lubrificagdo mista, o grafite ndo consegue
cisalhar na mesma proporg¢ao e ainda dificulta o mecanismo de formacao da tribocamada com
fosfato devido a redugdo da interagdo do fosfato com o ferro presente no corpo de prova.

Esses dois fatores combinados (redu¢do do cisalhamento e da quantidade de particulas
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formadoras da tribocamada rica em carbono e a inibicdo da formacdo de fosfato na
tribocamada pela presenca de carbono em algumas areas do contato), podem explicar o pior

desempenho triboldgico da amostra C-320 lubrificada com o6leo.

Figura 6.6 — Aspectos tipicos das pistas de desgaste das amostras SS e C-320 ap6s os ensaios

de deslizamento alternado com carga constante a seco € em 06leo.
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Fonte: Autoria propria.

ApOs os ensaios com lubrificante fluido, foi coletado com uma micropipeta o 6leo com
os residuos resultantes da amostra SS_Oleo. A amostra C-320 Oleo apresentou uma
quantidade limitada de 6leo na superficie da amostra, o que impediu a sua coleta para
posteriores analises. A Figura 6.7 mostra a imagem de MEV das particulas e a respectiva
analise quimica via EDS. Verificou-se que esses detritos sdo compostos principalmente de

carbono, contendo oxigénio e ferro, o que indica a interag@o entre esses elementos durante os
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ensaios de deslizamento alternado. Também foi detectada a presenca do elemento fosforo (P),
indicando que as tribocamadas sdo oriundas da interacdo do aditivo do 6leo com a superficie
metalica da amostra, conforme observado por Salvaro (2015) em amostras com superficies de
ferro fundido ensaiadas com o mesmo 6leo do presente estudo (LAB240A). O aluminio se

refere ao material de suporte usado para a analise.

Figura 6.7 — Imagem MEV e andlise EDS dos detritos presentes no 6leo apds o ensaio

tribologico da amostra apenas sinterizada (SS_Oleo).
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Fonte: Autoria propria.

Os espectros Raman do pd de grafite usado no processamento dos compoésitos
autolubrificantes, dos reservatorios de lubrificante s6lido nas amostras SS e C-320 antes do
ensaio e, dos detritos coletados do 6leo apods os ensaios tribologicos com a amostra SS sao
mostrados na Figura 6.8. De acordo com Ferrari e Robertson (2001), a banda D (~1350 cm'!),
também conhecida como banda da desordem esté relacionada ao disturbio da cristalinidade e
a ruptura na repetibilidade das estruturas carbondceas envolvidas, enquanto a banda G
(1580 cm™), chamada de banda do grafite ou tangencial, estd associada a hibridizagdo sp? e a
extensdo das estruturas que ocorrem de forma repetitiva no mesmo cristal (ROBERTSON,
2002). Finalmente, a banda D' (1620 cm™) refere-se aos diferentes tipos de defeitos
estruturais.

O aparecimento de bandas D e D' nos reservatérios de lubrificante de amostras
calibradas antes do ensaio indica que a etapa de calibragdo causa mudancas na estrutura de
carbono, o que indica que quanto mais trabalho plastico ¢ realizado na superficie, mais

desordenado o carbono fica. Pode-se observar que os detritos apresentaram estruturas de
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carbono mais desordenadas, caracterizadas por maior intensidade e alargamento da banda D e

D’.

Figura 6.8 — Espectro de Raman do pé de grafite usado no processamento dos compositos

autolubrificantes, dos estoques de lubrificante so6lido nas amostras SS e C-320 antes do ensaio

e, dos detritos coletados do 6leo apds os ensaios triboldgicos com a amostra SS.
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Fonte: Autoria propria.

Ao comparar os espectros de tribocamadas formadas nas amostras calibradas durante
0s ensaios a seco € com lubrificagdo fluida (Figura 6.9), € notado que as bandas D e D' se
intensificam e se alargam para a amostra a seco. Isso indica que, com a presenca de 6leo nos
ensaios, hd menos desordem de carbono, o que demonstra que o 6leo dificulta o cisalhamento
dos planos da estrutura do grafite, o que também pode interferir nos mecanismos de desgaste
e coeficiente de atrito, uma vez que estruturas de carbono mais desordenadas proporcionam
propriedades tribologicas aprimoradas (BINDER ef al., 2017). Ao comparar estes resultados,
observa-se que os debris apos o ensaio lubrificado (curva verde - Figura 6.8) apresentam picos
mais largos que tribocamada apds ensaio em 6leo (curva vermelha — Figura 6.9), indicando
que as particulas arrancadas do composito tendem a maior desordem devido a fragmentacao

sofrida durante o contato no decorrer do ensaio.
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Figura 6.9 — Espectros da tribocamada da amostra C-320 em ensaios realizados a seco e

lubrificado.
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Fonte: Autoria propria.

A Figura 6.10 mostra as imagens de MEV dos contracorpos apos os ensaios de carga
constante e a Figura 6.11 os espectros obtidos em EDS. Antes das andlises todos os
contracorpos foram limpos em banho ultrassonico com acetona por cinco minutos € secas com
fluxo de ar quente. Nao houve desgaste significativo nos contracorpos, devido ao seu material
possuir melhores propriedades mecanicas em relagdo ao material das amostras de compositos
autolubrificantes. E possivel visualizar apenas as tribocamadas (regides mais escuras)
formadas durante o contato. A regido 4 ¢ um espectro referente a tribocamada do ensaio com
a amostra somente sinterizada realizado com lubrificantes fluido. Nessa amostra, ndo apenas o
fosforo esta presente, mas também hd uma reducdo no teor de oxigénio e carbono quando

comparado a mesma regido do ensaio a seco (regiao 3).



Figura 6.10 — Imagens MEV de marcas de desgaste nos contracorpos.
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Fonte: Autoria propria.

Figura 6.11 — Andlises de EDS tipicos de regides de tribocamada.

Fonte: Autoria propria.
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Com o intuito de comparar o efeito do lubrificante solido e fluido de maneira isolada,
foram produzidas amostras sem os lubrificantes solidos, isto é, com composi¢do nominal
equivalente a matriz da liga utilizada no decorrer deste trabalho (Fe +4 % Ni + 0,5 % Si), o
que resultou em mais duas condigdes: MSS, matriz somente sinterizada, e MC-320, matriz
calibrada com 320 MPa. Estas duas novas amostras foram ensaiadas a seco ¢ em 6leo.

A Figura 6.12 traz as imagens de MEV das superficies destas duas novas amostras,
em que ¢ possivel visualizar melhor o efeito da calibragdo em relacdo ao fechamento da

porosidade.

Figura 6.12 — Imagens em MEV das superficies das condi¢des (a) MSS e (b) MC-320.
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Fonte: Autoria propria.

Devido a falta de qualquer lubrificacdo, as amostras MSS e MC-320 ensaiadas a seco
e sem lubrificagdo fluida, resultaram em coeficientes de atrito médio de 0,45, independente do
acabamento da superficie.

A Figura 6.13 apresenta o comportamento do coeficiente de atrito durante o ensaio
de deslizamento alternado das amostras C-320 a seco, C-320 em 6leo ¢ MC-320 em Oleo.
Verifica-se que ensaios em 6leo mantiveram o comportamento de iniciar com coeficiente de
atrito menor, enquanto que a acao do lubrificante solido isolado apresentou um pico de 0,12
até estabilizar em valores médios de 0,09. O menor coeficiente de atrito foi apresentado pela
amostra da matriz com apenas o lubrificante sdlido ensaiada a seco, enquanto que a
combinagdo das duas lubrificacdes apresentou a curva com maiores valores de coeficiente de
atrito (~0,12). A amostra com somente lubrificacio fluida (MC-320- Oleo) apresentou valores

intermediarios (~0,10). Isto demonstra que a combina¢do das duas lubrificagdes, nas
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condi¢des do presente estudo, ndo ¢ benéfica do ponto de vista do coeficiente de atrito, pois
isoladas apresentam coeficientes de atrito menores. Uma hipotese € que uma lubrificacao
inibe a outra, de maneira que o 6leo promove menor densidade de defeitos do carbono quando
comparado a seco. Sendo assim, além do carbono diminuir a quantidade de fosfato, a sua
parcela que permanece na tribocamada tem um nivel de defeitos menor que a seco. Portanto, a
combinagdo destas duas situagdes (pouco fosfato e carbono com menor desordem), levam a

um pior desempenho tribolédgico.

Figura 6.13 — Comportamento dos coeficientes de atrito no ensaio de carga constante das

amostras C-320 a seco, C-320 em 6leo e MC-320 em 0leo.
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Fonte: Autoria propria.

A Figura 6.14 traz a média da taxa de desgaste especifica e do coeficiente de atrito
das trés condicdes apresentadas na Figura 6.13. A menor taxa de desgaste especifica foi
observada para a amostra MC-320-Oleo (0,85 x 10 mm*Nm), amostra utilizando somente a
lubrificacdo fluida. Ja a amostra com somente lubrificante sélido (C-320-Seco) apresentou um
aumento de 33 % (1,13 x 10 mm3/Nm) em relagdo & amostra anterior. A combinacio das
lubrificacdes a seco e fluida da amostra C-320-Oleo resultou em um aumento de mais de
200 % (2,75 x 10°® mm?*Nm) em relagdo a menor taxa de desgaste especifica. Para efeito
comparativo, a amostra MC-320 a seco, isto €, apenas a matriz calibrada e isenta de qualquer
lubrificante, apresentou uma taxa de desgaste especifica de 23,5 x 10°® mm?*Nm. Sendo
assim, demonstra-se que, em condi¢des em que a lubrificagcdo fluida ¢ ineficiente, a taxa de

desgaste especifica pode subir consideravelmente e, nesses casos, 0 compoOsito
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autolubrificante pode apresentar beneficios na pratica, embora estas duas lubrificagdes
concomitantes tenham apresentado uma taxa maior do que isoladas.

A Figura 6.15 traz os aspectos tipicos das marcas de desgaste das condi¢cdes C-320 a
seco, C-320 em 6leo e MC-320 em 0leo visualizadas nas imagens de MEV por BSE. Observa-
se que as regides cinza escuro, caracteristicas da tribocamada composta de oxigénio e
carbono, so estdo presentes na superficie da amostra ensaiada a seco, enquanto as marcas de

desgaste das amostras ensaiadas com 0leo sdo dificilmente distinguiveis.

Figura 6.14 — Taxa de desgaste especifica e coeficiente de atrito das amostras C-320

a seco, C-320 em 6leo e MC-320 em 0leo.
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Figura 6.15 — Aspectos tipicos das marcas de desgaste das amostras C-320 a seco, C-320 em

oleo e MC-320 em 6leo.
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A Figura 6.16 apresenta o espectro tipico das condigdes ensaiadas em 6leo, enquanto
o resultado da amostra C-320 a seco encontra-se na Figura 5.16. Embora o EDS seja apenas
qualitativo para calculo de percentuais de C e O, observa-se uma reducao significativa destes
elementos na regido da marca de desgaste e concomitantemente o aparecimento do fosforo

nesta regido.

Figura 6.16 — Analise EDS das pistas das amostras C-320 em 6leo ¢ MC-320 em 6leo.
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6.3 CONCLUSAO PARCIAL — ETAPA B

Em suma, a etapa B deste trabalho teve por objetivo comparar o efeito da
lubrificagdo mista (so6lida e fluida) e isolada e assim estudar a formag¢do e manutengdo da
tribocamada formada nestas condi¢des utilizando um composito autolubrificante calibrado
com lubrificante so6lido incorporado ao volume da matriz. Os resultados desta etapa
permitiram concluir que:

- Entre as condi¢cdes estudadas, melhores propriedades tribologicas foram
encontradas para as amostras calibradas com 320 MPa, em ensaios a seco, o que pode ser
atribuido, além das caracteristicas topograficas e de dureza aprimoradas, a presenca de
carbono com estrutura mais desordenada, formados durante os ensaios triboldgicos;

- O pior desempenho tribologico para as condi¢des com lubrificante fluido pode ser

atribuido a estes dois fatores combinados: redu¢do na quantidade de particulas formadoras de
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tribocamada devido ao menor cisalhamento do carbono e inibi¢ao da formagdo de fosfato na
tribocamada pela presenca de carbono em algumas areas contato;

- A amostra C-320 apresentou as melhores condi¢des para fornecer uma superficie
tribologica com topografia adequada, Otima fragdo de apoio/contato ¢ uma tribocamada
adequada para a aplicacdo. Entretanto, o 6leo LAB240A foi projetado inicialmente para um
sistema cuja superficie fosse ferrosa e ndo a base de carbono. Sendo assim, demonstrou-se
que o sistema triboldgico estava desfavoravel para o composito autolubrificante e favoravel

para o 6leo atuando sob superficie ferrosa.
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7 CONSIDERACOES FINAIS

O desenvolvimento deste estudo permitiu compreender os efeitos da calibracao e da
utilizacao de lubrificagdo fluida nas propriedades tribologicas de compdsitos autolubrificantes
produzidos via metalurgia do po. As etapas A e B permitiram definir algumas conclusdes e
dentre estas:

- O processo poés-sinterizacao de calibragdo resultou em um aumento significativo da
fracdo de apoio superficial (acima de 99 %) e a deformacdo pléstica superficial resultante
desta etapa foi suficiente para melhorar o acabamento da superficie do compdsito sinterizado;

- O aumento da dureza das superficies calibradas em até 30 % foi resultado do efeito
do fechamento da porosidade e do encruamento do material logo abaixo da superficie;

- Em relagdo as propriedades tribologicas a seco, a maior durabilidade foi exibida
pela amostra apenas sinterizada e o aumento na pressdo de calibragdo reduziu esta
propriedade devido a uma dificuldade na manutencdo da tribocamada protetora no contato
tribologico, induzido pelo fechamento de poros e dos estoques de lubrificantes s6lidos na
superficie dos compositos;

- A menor taxa de desgaste especifica foi obtida para a amostra calibrada com
320 MPa, motivado pela melhoria do acabamento superficial, da dureza da matriz metalica e
devido a presenca de carbono com estrutura mais desordenada, formados durante os ensaios
triboldgicos. No entanto, o uso de uma pressao de calibracdo superior a 320 MPa resultou na
redu¢do da disponibilidade de estoques de lubrificantes sélidos na superficie do compdsito, o
que promoveu um efeito prejudicial em sua resisténcia ao desgaste;

- A defini¢do da pressao de calibragdo ¢ essencial para os melhores resultados de
resisténcia ao desgaste de compositos autolubrificantes sinterizados, pois ¢ diretamente
afetada por sua topografia e dureza de sua superficie. Além disso, hd um limite entre a
melhora no acabamento superficial e o fornecimento de lubrificante para a manutencdo da
tribocamada protetora e lubrificante no contato triboldgico;

- O pior desempenho triboldgico do composito autolubrificante para as condicdes
com lubrificante fluido pode ser atribuido a dois fatores combinados: reducdo na quantidade
de particulas formadoras de tribocamada devido ao menor cisalhamento do carbono e inibi¢ao
da formagdao de fosfato na tribocamada pela presenga de carbono em algumas areas de

contato.
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8 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

= Realizar ensaios interrompidos para compreender a evolugcdo dos mecanismos de
desgaste e lubrificagao;

= Investir em diferentes técnicas de caracterizagcdo da tribocamada para entender
sua natureza quimica, estrutura, propriedades mecanicas e fendmenos que
ocorrem da agdo da lubrificagdo mista. Técnicas como XPS, nanodureza, FIB-
FEG, ROF SIMS (nao ha atualmente no Brasil);

= Realizar ensaios com as superficies C-320 em um emulador para avaliar
condig¢des reais de trabalho;

= Investigar o uso da lubrificacdo mista utilizando outros lubrificantes fluidos que

favoregam o desempenho tribologico de superficies a base de carbono.
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