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RESUMO

Este trabalho descreve os ensaios realizados para a obtengdo de um ultra-baixo
coeficiente de atrito (u < 0,01) com o par composto por nitreto de silicio (SisNg) e
oxido de aluminio (Al,O3), a partir do deslizamento lubrificado com agua e da
obtencdo de superficies ultra-lisas. A formacdo destas superficies fornece uma
lubrificagdo hidrodindmica através de filmes finos do lubrificante, sendo estes
suficientes para evitar qualquer contato entre as asperezas. A utilizacdo da agua
torna este estudo mais interessante, por se tratar de um elemento barato e
abundante. Estas ceramicas séo classificadas como ceramicas de engenharia, pois
possuem propriedades adequadas, que favorecem a possibilidade de uso estrutural

destes materiais num futuro préximo.

Palavras-Chave: Ultra-baixo coeficiente de atrito; Nitreto de silicio; Oxido de

aluminio; Atrito; Desgaste; Lubrificacéo; Agua.



ABSTRACT

This work describes tests conducted in order to obtain an ultra low friction coefficient
(M <0,01), from the water lubricated sliding of silicon nitride (SisN4) against aluminum
oxide (Al,O3) and the obtainment of very smooth surfaces. The formation of these
surfaces allows a hydrodynamic lubrication through very thin films of lubricant, being
enough to avoid any asperities contact. The lubrication with water makes this study
more interesting, being a cheap and abundant element as it is. These ceramics are
classified as engineering ceramics, as a result of their adequate properties that
provide a possible structural use of them in a close future.

Keywords: Ultra low friction coefficient; Silicon Nitride; Aluminum oxide; Friction;

Wear; Lubrication; Water.
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1 INTRODUCAO

O estudo do ultra-baixo coeficiente de atrito (UBCA) tem crescido muito nos ultimos
20 anos, devido ao comportamento intrigante quanto a sua formacéo, obtencao e as
possiveis aplicacbes futuras. Estes valores, que conceitualmente sdo da ordem de
milésimos, podem ser obtidos através do deslizamento das chamadas ceramicas de
engenharia (cerdmicas com valor de Dureza Vickers acima de 15 GPa e Tenacidade

a Fratura acima de 4 MPa.m?

) lubrificadas com agua, o que torna este estudo ainda
mais interessante, ja que a agua é um lubrificante de baixo custo, facil obtencéo e

nao poluente.

O tema ainda possui algumas divergéncias: para alguns pesquisadores
(TOMIZAWA; FISCHER, 1987), o regime ocorre gracas a uma lubrificacdo
hidrodindmica, através da formacao destas superficies muito lisas, que permitiria que
um filme fino de agua fosse capaz de evitar qualquer contato entre asperezas e
suportar toda a carga no contato, enquanto que para outros autores (XU; KATO,
2000), a lubrificacéo é mista, sendo parte hidrodinamica, também gracas a formacéao
destas superficies de baixa rugosidade, e parte limitrofe, como resultado do
desgaste triboquimico, com consequente formacdo de ions que sédo adsorvidos nas
superficies dos materiais deslizantes. Através da formacdo da dupla camada
elétrica, cria-se uma forca repulsiva entre estes ions adsorvidos, gerando uma
lubrificacao limitrofe. Outras questdes também carecem de estudos mais profundos,
como o processo inicial do deslizamento que leva ao regime de ultra-baxo atrito, a

possibilidade do emprego de diferentes tipos de agua e de ceramicas, entre outros.

Neste trabalho, foram realizados 7 ensaios com o par SisN4 e Al,O3 no tribbmetro
Plint TE67, na Politécnica da Universidade de Sao Paulo (USP), para verificacdo
experimental do processo, possivel obtencao do regime de ultra-baixo coeficiente de
atrito e verificacdo da influéncia de parametros como carga aplicada, velocidade de
deslizamento, pH da &gua utilizada para lubrificacdo e aditivacdo. Este projeto de

graduacéo consistirdA numa breve revisdo bibliografica de alguns trabalhos, na
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apresentacdo dos métodos de ensaio, nos resultados obtidos, nas discussfes sobre

0S mesmos e huma conclusao.

Segue que, em trabalhos futuros, devera ser feita uma melhor verificacdo da
influéncia destes parametros, através da realizacdo de mais ensaios. E necessario
ainda estudar mais profundamente o regime que precede a estabilizacdo, também
chamado de runnig-in, j& que os fenbmenos que acontecem nele tem caracteristicas
ainda desconhecidas e, no entanto, sabe-se que ele tem papel fundamental na
obtencdo ou ndo do regime de ultra-baixo coeficiente de atrito e no tempo

necessario para a estabilizacéo.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

Os primeiros estudos relacionados ao comportamento das ceramicas avancadas
guanto ao desgaste e ao atrito em ambientes contendo umidade foram realizados
por Tomizawa e Fischer (1985), que fizeram ensaios na configuragéo pino-disco com
pares similares de nitreto de silicio (SisN4). Foi observada a influéncia de parametros
como carga (entre 2 N e 30 N), rugosidade (de 0,05 pm a 0,4 ym) e condigdes do
ambiente (argonio e ar, variando-se a umidade de 0% a 98%, nitrogénio seco,
oxigénio seco, agua e Oleo lubrificante comercial). As figuras 1 e 2 ilustram o efeito
da carga e da rugosidade iniciais no tempo de estabilizacdo do coeficiente de atrito.
Nota-se que para cargas mais altas, o tempo necessario para estabilizacdo do
coeficiente de atrito € menor. Vale salientar que o gréafico apresenta um corte no eixo
das abcissas, para mostrar que a distancia deslizada necessaria para a estabilizacéo

no caso da carga de 2 N foi bem maior que para 0s outros casos.

Para pequenas distancias deslizadas, observou-se que o menor valor da rugosidade
inicial levou a um menor valor de coeficiente de atrito no inicio, mas apos a
estabilizacdo, estes valores ficaram similares. Nota-se ainda que para 0s maiores
valores de rugosidade, ocorreu um pico inicial, que foi procedido da estabilizacdo do

coeficiente de atrito.
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Figura 1 - Evolugdo temporal do coeficiente de atrito do SisN4 sobre SisN4 no ar, submetido a
diferentes cargas (velocidade de deslizamento, 1 mm/s; hemisfério, 3 mm de raio; deslizando sobre

1.0

planos): @, 2 N; o, 10 N; A, 20 N; A, 30 N.
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Fonte: (TOMIZAWA, FISCHER, 1985).

Figura 2 - Evolug&o temporal do coeficiente de atrito do SizN,4 sobre SizN4 no ar, em fungéo da
rugosidade (velocidade de deslizamento, 1 mm/s; hemisfério, 3 mm de raio; deslizando sobre

1.0

0.5
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Fonte: (TOMIZAWA, FISCHER, 1985).
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Tomizawa e Fischer (1985) ndo obtiveram valores de ultra-baixo coeficiente de atrito
em seus ensaios, mas concluiram que a presenca de agua ou de ambientes Umidos
reduz consideravelmente os valores de desgaste correspondentes. Através de
microscopia Otica e eletrbnica da trilha formada no disco e da superficie do pino, eles
observaram que a presenca de um ambiente Umido afeta ndo sé no volume de
desgaste, mas também em seu mecanismo de opera¢do. Em ambientes gasosos, o
desgaste é exclusivamente por fratura fragil, enquanto em ambientes com 98% de
umidade e na 4gua, o desgaste é predominantemente triboquimico.

Tomizawa e Fischer (1985) formularam ainda que o desgaste menor do nitreto de
silicio (SisNs) quando comparado ao Oxido de aluminio (Al,O3) se deve

possivelmente a formacdo de uma camada de filme protetora que nao era

determinavel, mas que provavelmente era de silica amorfa hidratada.

Na sequéncia, Tomizawa e Fischer (1987) realizaram experimentos na configuracéo
pino-disco utilizando nitreto de silicio (SisNg) e carbeto de silicio (SiC), com um pino
estacionario e um disco girante. As cargas de 5 N e 10 N foram aplicadas por um
peso morto, a velocidade de deslizamento foi variada de 0,1 cm/s a 20 cm/s e as
superficies deslizantes estavam submersas em agua deionizada. Todos o0s ensaios

foram realizados a temperatura ambiente.

Em conformidade com os experimentos realizados dois anos antes, o desgaste do
par Si3sNs-SisNs mostrou-se consideravelmente baixo. No entanto, obteve-se um
resultado ainda mais importante: um ultra-baixo coeficiente de atrito, menor ou igual
a 0,002, sendo que este valor era limitado pela precisao da célula de carga utilizada.
Para as configuracdes utilizando o pino de SiC, os valores de coeficiente de atrito
mantiveram-se relativamente altos, e na configuracdo pino de nitreto de silicio e
disco de carbeto de silicio, obteve-se y < 0,01. A figura 3 mostra o comportamento
do coeficiente de atrito para os diferentes pares utilizados com a variacdo da
velocidade de deslizamento (TOMIZAWA; FISCHER, 1987).
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Figura 3 - Efeitos da velocidade de deslizamento no coeficiente de atrito do SizN, e SiC em &gua.
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Fonte: (TOMIZAWA,; FISCHER, 1987).

Concluiu-se que estes valores ultra-baixos de coeficiente de atrito para o nitreto de
silicio foram conseguidos através da obtencdo de superficies ultra lisas no
deslizamento, devido a um desgaste triboquimico do par, com a dissolucdo do
material e formacéo de silica coloidal hidratada. As equacdes que descrevem este
fendbmeno estdo apresentadas a seguir (TOMIZAWA,; FISCHER, 1987).

SisNg + 6 H,O — 3 SiO, + 4 NH4 (1)
SiO, + 2 H0 — Si(OH). 2)

Com a diminuicao consideravel da rugosidade média das superficies deslizantes em
decorréncia deste desgaste triboquimico, que foi estimada como menor que 10 nm,
seria possivel a obtencdo de uma lubrificacdo hidrodindmica, com filmes de
espessura minima estimada em 70 nm, possibilitando o regime de UBCA. A figura 4
mostra o perfil das trilhas formadas no deslizamento dos quatro pares ceramicos, ao

final dos ensaios. Percebe-se que ndo ha formacdo de uma superficie muito lisa
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para o carbeto de silicio (SiC), o que corrobora a teoria da lubrificacdo puramente
hidrodindmica do par similar SisN4-SisN4 (TOMIZAWA,; FISCHER, 1987).

Figura 4 - Perfilometria das trilhas de desgaste (a) pino de SisN4/disco de SizNy4, (b) pino de SiC/disco
de SiC, (c) pino de SiC/disco de SizN4 e (d) pino de SizN4/disco de SiC.

(@)

1umx

100 um

Fonte: (TOMIZAWA, FISCHER, 1987).

Em seguida, Xu e Kato (2000) realizaram ensaios com nitreto de silicio na
configuracdo pino-disco, e investigaram melhor a formacdo de uma camada
triboquimica quando este material desliza contra si mesmo na presenca de agua.
Variou-se a carga (3 N e 5 N), velocidade (30 mm/s, 60 mm/s e 120 mm/s) e
temperatura (20 °C, 50 °C e 80 °C). A carga foi aplicada por um peso morto, e a
temperatura foi variada com um aquecedor. A condutividade elétrica foi medida
durante todo o ensaio, com o intuito de compreender a dinamica das mudancas na
concentracdo de ions na agua. As figuras 5 e 6 ilustram o comportamento do
coeficiente de atrito e da condutividade elétrica do meio com a distancia deslizada, a
20 °C e a 80 °C respectivamente. Percebe-se que quando ha uma diminuicdo

consideravel no coeficiente de atrito (u < 0,03), o valor da condutividade elétrica se
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estabiliza, enquanto que para valores n&do tdo pequenos (4 = 0,6 — 0,7), a
condutividade elétrica se mantém crescente durante todo o ensaio. Isto implica que a
concentracdo de ions gerados aumenta com o atrito, e que 0 monitoramento da
condutividade elétrica pode ser usado para estimar a dindmica do processo de atrito
(XU; KATO, 2000).

Figura 5 - Coeficiente de atrito e condutividade elétrica em funcéo da distancia deslizada a 20 °C.
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Fonte: (XU; KATO, 2000).
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Figura 6 - Coeficiente de atrito e condutividade elétrica em funcéo da distancia deslizada a 80 °C.
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Fonte: (XU; KATO, 2000).

A formacao de uma superficie muito lisa também é citada pelos pesquisadores como
uma das premissas na obtencdo do UBCA. No entanto, através de formulacdes
matematicas, eles concluiram que para uma lubrificacao totalmente hidrodinamica, a
viscosidade necessaria do lubrificante deveria ser, pelo menos, uma ordem de
grandeza maior que a da agua. Desta forma, eles concluiram que a lubrificacdo néo

poderia ser puramente hidrodinamica (XU; KATO, 2000).

Através de resultados e observacfes, concluiu-se que a formacédo da camada de
silica segue quatro etapas: Grandes particulas de desgaste sdo geradas sob altas
pressées de contato; Estas particulas sédo retidas na interface, esmagadas e
transformadas em particulas menores; Durante 0 esmagamento, algumas particulas
reagem com a agua e formam silica coloidal hidratada (Figura 7) através de
triboativacdo; A silica coloidal € adsorvida nas superficies deslizantes e age como
uma camada lubrificante. Esta camada fornece uma lubrificacéo limitrofe para o par
deslizante, e mesmo que seja localmente removida, é rapidamente substituida por
outras particulas dispersas na agua, garantindo, desta forma, a continuidade do
baixo atrito (XU; KATO, 2000).
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A silica coloidal hidratada forma uma dupla camada elétrica em sua superficie, o que
garante a repulsdo entre particulas similares que serdo adsorvidas através de
ligacdes secundarias de Van der Waals nas superficies do par ceramico (XU; KATO,
2000).

A figura 8 mostra um modelo desta silica hidratada amorfa. As ligacdes de
hidrogénio podem ser facilmente rompidas, o que leva a uma baixa resisténcia ao
cisalhamento na superficie da silica. Este fato € tido como 0 mais importante no por
gue da silica formar uma excelente lubrificante (XU; KATO, 2000).

Figura 7 - Particula de silica coloidal hidratada com a dupla camada elétrica.

Fonte: (XU; KATO, 2000).
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Figura 8 - Diferentes tipos de grupos hidroxila na superficie da silica amorfa, sendo (a) superficie
vizinha hidratada e (b) superficie composta por hidroxilas.
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Fonte: (XU; KATO, 2000).

Jahanmir, Ozmen e Yves (2004) fizeram ensaios em um tribdmetro na configuracéo
esfera-disco e analisaram a influéncia da rugosidade e dos parametros carga e
velocidade no tempo de running-in do coeficiente de atrito. A rugosidade média da
esfera era de 2 nm, enquanto que para o disco foram utilizadas 2 nm para os polidos
e 50 nm para os lapidados, aproximadamente. No caso dos discos lapidados, foram
variados os parametros carga (3 N e 5 N) e velocidade (60 mm/s e 120 mm/s), e foi
feita a analise dos tempos de estabilizacdo (Figura 9). Obteve-se menor tempo para
carga de 5 N e velocidade de 120 mm/s, e observou-se também que a carga
prevalece sobre a velocidade, ou seja, cargas maiores correspondem a um menor

tempo de running-in, o que esta de acordo com a literatura em geral.
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Figura 9 - O efeito da velocidade de deslizamento e carga normal no tempo de estabilizacdo para o
nitreto de silicio deslizando sobre ele mesmo em agua.
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Fonte: (JAHANMIR; OZMEN; YVES, 2004).

Finalmente, Oliveira, Santos e Sinatora (2011) estudaram o par dissimilar SizsNs—
Al,O3 num tribdmetro com configuracéo esfera-disco, utilizando carga de 54,25 N
aplicada por peso morto e velocidade de 1 m/s. Variou-se também o pH da agua,
entre 3 e 12. Os resultados mostraram que para valores de pH menores que 4 e
maiores que 11, ndo foi possivel obter-se o regime de ultra-baixo coeficiente de
atrito. Isto ocorre devido as alteracdes na dupla camada elétrica formada nas
particulas de silica coloidal hidratada. Para pH pequeno (~3), as forcas repulsivas
gue agem acima das particulas de silica coloidal diminuem, resultando numa
aglomeracao destas e na perda de capacidade para suportar a carga. Para valores
altos (pH > 10), a solubilidade da silica cresce exponencialmente, de forma que
estas particulas deixam de formar interacGes eletrostaticas com outras particulas e

com as superficies. (Figura 10).
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Figura 10 - Coeficiente de atrito em fung¢éo do tempo para o par Al,O3-SisN, deslizando em agua,
com o pH controlado. (a) pH3 e 4; (b) pH5 e 6; (c) pH 7 € 8,5; (d) pH 10 e 12.
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Fonte: (OLIVEIRA; SANTOS; SINATORA, 2011).

Oliveira, Santos e Sinatora (2011) também investigaram a influéncia do pH da agua
no tempo de estabilizacdo do regime. Observou-se uma variagdo mais acentuada
para o pH 12, que apresentou tempo de running-in consideravelmente menor que os

outros, de apenas 1500 s contra uma média de 4500 s.
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3 METODOS E EXPERIMENTOS

Para os ensaios de ultra-baixo coeficiente de atrito realizados no Departamento de
Engenharia Mecanica da Escola Politécnica da Universidade de Sao Paulo (USP),
utilizou-se a maquina Plint, modelo Microcontroled TE67 PIN ON DISC MACHINE,
do Laboratério de Fenémenos de Superficie (LFS).

3.1 MATERIAIS

As amostras consistiam em uma esfera de nitreto de silicio e um disco de Oxido de
aluminio. A esfera foi adquirida no mercado, e possuia diametro de 7/16”
(aproximadamente 11,11 mm). Esta ficava presa por um porta esfera de aco
inoxidavel 316L ao cabecote da Plint, e era ligada a uma célula de carga com

precisdo de 0,1 N e com capacidade de 5 Kgf.

O disco de alumina possuia diametro de 2” (aproximadamente 50,8 mm), um furo no
centro com diametro de 9 mm e espessura entre 7 e 9 mm. Sua rugosidade rms
(Ry) era 299 nm. Os discos podiam apresentar pequenas variagdes nestas
caracteristicas, devido ao processo de fabricacdo. Eles foram obtidos a partir do pé
de alumina (AKS-3030A, Sumitomo Chemical Co., Japan) ultra-puro com 750 ppm
de MgO, e processado no Centro de Ciéncias e Tecnologia de Materiais do Instituto

de Pesquisas Energéticas e Nucleares (IPEN).

3.1.1 USINAGEM

Sao utilizados discos de ac¢o para a retificacdo das amostras, pois a fixacdo da peca
na retificadora é feita através de atracdo magnética e, portanto, ndo € possivel
retificar os discos ceramicos diretamente. Estes discos de aco, com diametro um
pouco maior que os discos de 6xido de aluminio, sdo primeiramente lixados, para

retirada de marcas de oxidacgéo, na Politriz (Figura 11). Em seguida, sao lavados em
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agua corrente (Figura 12), e depois colocados em um aquecedor, com os discos de
alumina sobre eles, a temperatura de 200 °C. Apés cerca de 20 minutos, utiliza-se
uma cola para juncdo dos discos. Com ajuda de uma luva térmica, passa-se a cola
na superficie do disco de aco e prende-se o disco de éxido de aluminio sobre ele.
Os dois sao colocados sobre a chapa desligada, e permanecem sobre o aquecedor
durante algumas horas, para que o resfriamento seja lento e ndo ocorram trincas no
disco de alumina e a cola seque de forma que ndo se solte durante a usinagem
(Figura 13).

Figura 11 - Discos de aco sendo lixados,

para retirada das marcas de oxidacao.
. e -~

Fonte: Autor.
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Figura 12 - Discos de aco sendo lavados em agua corrente.

Fonte: Autor.

Figura 13 - Discos de alumina e de aco colados, resfriando sobre o agquecedor.

Fonte: Autor.
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Na sequéncia, os discos sao finalmente levados para a usinagem numa retificadora
plana de marca Mello modelo RTP-2 (Figura 14). O objetivo da usinagem é a
retirada das marcas e defeitos causados na fabricacdo e em ensaios anteriores, uma
vez que o disco é reutilizado em outros ensaios. Foi usado um rebolo D25 (com
tamanho médio de diamante entre 32 e 52 ym), da marca Winter. Inicialmente foram
retirados 60 um em passes de 15 ym, e posteriormente mais 15 uym em passes de 5
Mm, com uma velocidade de corte menor, a fim de se obter um melhor acabamento

superficial.

Figura 14 - Retificadora plana de marca Mello modelo RTP-2.

Fonte: Autor.

Apos a retificacdo, os discos sdo lapidados, para que sua superficie apresentasse
uma rugosidade isotropica. Utilizou-se uma Politriz automatica da Struers Tegra Pol
— 25 e Tegra Force — 5, um disco de cobre e uma solugcdo contendo particulas de
diamante. Para se obter superficies com Ry de 299 nm, segundo a norma I1SO 4287,
foi utilizada uma suspensao de diamantes com tamanhos médios de 15 uym. Os
discos de cobre e de alumina rodavam em sentidos opostos, enquanto a solucao
contendo diamante era adicionada em forma de spray, a cada 120 segundos. O

processo € lubrificado continuamente com alcool etilico.



28

3.1.2 LIMPEZA

Apds a preparacdo do disco de alumina e da esfera de nitreto de silicio, era
necessario limpa-los adequadamente, para que nao houvesse impurezas nas
superficies que poderiam interferir nos processos relativos ao ensaio. Era necessario
limpar também quatro outras pecas que estariam em contato com o corpo e contra
corpo durante o teste: 0 porta esfera e sua porca, o porta disco e o parafuso de
fixacdo do disco. Todos eles foram lavados com agua e sabéo liquido (Figuras 15 e
16), e colocados em dois frascos: um com 0 corpo e contra corpo, e outro com as
partes metélicas, ambos com acetona. Os vasilhames foram levados para um banho
ultra-sénico por 30 minutos (Figura 17). Em seguida, as pecas foram secadas com
auxilio de um secador de cabelo e instaladas na Plint. O manuseio das partes ap6s

o banho ultra-s6nico foi todo feito com auxilio de luvas descartaveis, para evitar

possivel contaminacao.

Figura
. \) - f = ; o | i - =

Fonte: Autor.



Fonte: Autor.

Figura 17 - Banho ultra-s6nico por 30 minutos, mergulhados em acetona.

Fonte: Autor

29
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3.1.3 INSTALACAO

O porta disco foi instalado, e em seguida, o disco. No furo do disco, colocou-se uma
arruela de politetrafluoretiieno (PTFE), que funcionava como vedacdo para o
parafuso, que foi rosqueado em seguida. Com isso, evitou-se infiltracdo de 4gua nas
partes internas da maquina através da rosca do parafuso. Apdés o aperto, era
necessario verificar o paralelismo entre a superficie do disco e o cabecote da esfera.
Utilizou-se um reldgio comparador da Mitutoyo para esta verificacdo, com precisédo
de 1 ym. O ponto mais baixo da superficie foi localizado e marcado. Com o auxilio
de calcos de cerca de 30 um de espessura, o0 paralelismo foi certificado. Para que

ele fosse satisfatorio, a variacao de altura deveria ser de, no maximo, 25 um.

Com o disco de alumina instalado, era necessario instalar o porta esfera e a esfera
de nitreto de silicio. Os mesmos também deveriam ser manuseados sem contato
manual. O porta esfera € colocado antes, e depois a esfera, junto com a porca. Apos
serem colocados no cabecote, eles devem ser rosqueados com duas chaves, uma
para segurar e outra para apertar, de modo a néo solicitar a célula de carga com um
torque superior aquele que ela suporta. Para este ajuste, € necessario estar com o
software da Plint ligado, para que seja possivel a visualizacdo desta solicitacdo. Por
fim, este aparato porta esfera e esfera € preso com auxilio de elasticos de dinheiro,
gue o seguram e nao permitem o contato entre a esfera e o disco antes do inicio do

ensaio.

3.1.4 AGUA

Com corpo e contra corpo instalados, era necessario fazer a verificacdo da agua de
lubrificacdo. A agua utilizada nestes ensaios era deionizada. Foram feitas também
mudancas quanto as propriedades quimicas da dgua, como pH e aditivacdo. Em um
dos ensaios realizados, foi utilizada dgua deionizada com silica (Si,O) pirogénica

amorfa, de fabricacdo da Degusa, tipo Aerosil® 200, de comportamento hidrofilico,
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numa concentracdo de 0,028 g/l. Esta silica foi adicionada a 850 ml de agua (Figura
18). A preparagdo desta agua com silica dissolvida consistia também em uma
checagem e controle anterior do pH da agua. Para tanto, utilizou-se um pHmetro
Gehaka modelo PG2000 , que utiliza dois metais, um livre e outro confinado em um
vidro contendo cloreto de potassio (KCI). Este equipamento é calibrado através de
duas solucdes de pH padréo, limpo com &gua destilada, e em seguida, mergulhado
na agua deionizada, para verificacdo do pH. O pH necessario para realizacdo do
ensaio com silica dissolvida é 8,5 e, no entanto, encontrou-se um valor de 9. Era
necessario, portanto, reduzir o pH da solucdo. Para isto, fez-se uso de uma solucao
0,1 M de hidréxido de sédio (NaOH). Como o peso molecular do NaOH é 40,
adicionou-se 0,4 g a 100 ml de agua deionizada em um frasco plastico, e adicionou-
se a esta mistura com auxilio de uma pipeta aos 850 ml de agua. Em seguida, foram
colocadas 0,0238 g de silica pirogénica, de acordo com a proporc¢ao de 0,028 g/l. Ao
final, adicionou-se cloreto de sodio (NaCl) na propor¢cdo de 0,001 M, o que de
acordo com seu peso molecular (58,44) e com a quantidade de liquido da mistura
(850 ml), resultou em 0,05 g de NaCl. O cloreto de sédio tem como objetivo catalisar
as reacOes da silica e aumentar a quantidade de cargas na solucdo. As massas do
NaOH, NaCl e da silica pirogénica foram pesadas numa balanca Mettler Tolledo
AB204. Por fim, a solucéo final foi misturada com um agitador rotativo sob alta

rotacdo por aproximadamente 5 minutos, para quebra dos aglomerados (Figura 19).



para 0S ensaios.

Figura 18 - 850 ml de agua deionizada utilizada

Fonte: Autor.

Figura 19 - Agitador rotativo de alta rotagdo, para quebra dos aglomerados de silica pirogénica
amorfa.

Fonte: Autor.
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Outros dois tipos de agua foram usados nos outros ensaios: uma com pH 3 e outra
com pH 12. A 4gua com pH 12 foi obtida com a adicdo de NaOH, conforme
explicada no paragrafo anterior. J4 a agua com pH 3 foi obtida com uma solucéo 0,1
M de acido cloridrico (HCI). O HCI usado estava em uma concentracdo de 36,5 %,
portanto, através de contas estequiométricas, resultou em 0,84 ml do acido para 100
ml de agua. Este &cido fraco foi adicionado paulatinamente a agua deionizada e o
pH foi medido constantemente, até a obtencdo do valor de pH 3.

Apbés o acerto da &gua utilizada em cada ensaio, o erlenmeyer contendo o
lubrificante foi fixado ao lado da Plint, e mangueiras de polietileno foram instaladas
para fazer a transmissdo do fluido até a interface do par ceramico. Para a
transmissao do lubrificante, foi usada uma bomba peristaltica. Antes do inicio de
cada ensaio, o sistema de lubrificacdo era limpo, através da passagem de agua
pelas mangueiras e pelas superficies das ceramicas com o0 motor ligado a uma
rotacdo de 400 rpm. Esta agua era retirada com outro recipiente e descartada. Para
0s ensaios, utilizou-se sempre 500 ml de agua, que passava por um sistema
fechado, sendo succionada pela bomba, lancada sobre o contato disco-esfera,
vazada por um orificio lateral da cuba (modelo TE67/LE Lubricant Enclosure), e

recolocada no erlenmeyer.

3.2 METODO

ApoOs a limpeza do sistema de agua, foi necessario setar a maquina com 0S
parametros desejados através do software controlador do tribébmetro COMPEND
2000. Carga, velocidade de rotacdo e tempo sao inseridos no computador para
obtencdo dos dados. Os ensaios consistiam de algumas etapas. A primeira durava
apenas 2 segundos, ainda com o motor desligado, para dar inicio a eletrbnica da
maquina. A segunda era maior, 120 segundo. Nesta etapa, o motor é ligado e sua
rotacdo é estabilizada. A terceira etapa € a mais importante, e também a mais longa.
Sao 5500 segundos (aproximadamente 1,5 h) de coleta de dados como forca de
atrito, temperatura de contato e pressdo de contato. Através da forca de atrito, o

software calcula o coeficiente de atrito (Equacdo 3), que era instantaneamente
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plotado em um gréafico em funcdo do tempo (frequéncia de 1 Hz). Logo no inicio
desta etapa, o peso morto € colocado sobre o cabecote, e os elasticos de dinheiro
sao retirados para que o0 contato se estabeleca. Por fim, a quarta etapa, que dura
120 segundos, e a quinta, que dura apenas 10 segundos, para retirada da carga e

finalizacdo do ensaio.

u=FW 3)

Para o ajuste das velocidades, era escolhido inicialmente o raio da trilha (um disco
poderia ser aproveitado varias vezes, variando-se este raio e criando vérias trilhas
numa mesma superficie), e em funcdo deste raio, era calculada a rotacdo que

resultaria na velocidade linear desejada, de acordo com a equagéao 4.

V = wR (4)

Para os ensaios, utilizou-se cargas de 5,5 Kgf e 3,5 Kgf, e velocidades de 1 e 0,5
m/s. No primeiro ensaio, a configuracao foi carga 5,5 Kgf e velocidade de 1 m/s. O
segundo, a carga foi de 3,5 Kgf e velocidade 1 m/s. No terceiro, utilizamos 3,3 Kgf e
0,5 m/s, e na quarta, 55 Kgf e 0,5 m/s. Para 0s ensaios seguintes, a carga e
velocidade eram as mesmas, 5,5 Kgf e 1 m/s, no entanto variou-se a agua para
lubrificacdo. Assim sendo, o quinto utilizou agua com silica pirogénica amorfa, na
proporcao de 0,028 g/l. No sexto, a agua teve seu pH alterado para 3, e finalmente o
sétimo, com pH 12. Um resumo destes parametros e de seus respectivos ensaios é

apresentado na Tabela 1.

Tabela 1 - Parametros dos ensaios.

Ensaio Velocidade (m/s) Carg&ggrmal pH Adicdo na agua
1 1 5.5 8.5 -
2 0.5 3.5 8.5 -
3 1 3.5 8.5 -
4 0.5 55 8.5 -
5 1 55 8.5 Silica pirogénica
6 1 55 3 -
7 1 5.5 12 -

Fonte: Autor.
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O COMPEND 2000 organiza os dados em uma planilha que, ao final do ensaio, é
utilizada para gerar o grafico com os valores de coeficiente de atrito em funcdo do
tempo. Em algumas das amostras, foi possivel realizar verificacdes posteriores,

como aspectos da trilha. Para isto, foi utilizada a maquina Nikon SMZ 800.
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES

Os resultados obtidos nos ensaios sdao mostrados em ordem crescente, de acordo
com a tabela 1. Eles sao apresentados em forma de graficos, com o coeficiente de
atrito variando em funcdo do tempo, em segundos. Para os Ultimos trés ensaios,
obteve-se, além do gréfico, fotos da trilha formada no disco e da calota formada na
esfera. Através da calota pode-se calcular o volume desgastado nas esferas de
acordo com as equacdes 5 e 6, e através da foto da trilha, pode-se analisar

gualitativamente a trilha formada.

(5)

(6)
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Figura 20 - Variag&o do coeficiente de atrito com o tempo para o primeiro ensaio: V=1m/seW =55
kgf.
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Fonte: Autor.

O coeficiente de atrito alcancado ao final do primeiro ensaio (Figura 20) foi de 0,006,
ou seja, um ultra-baixo coeficiente de atrito, conforme Tomizawa e Fischer (1987),
Xu e Kato (2000) e Oliveira, Santos e Sinatora (2011).

O tempo de running-in foi de aproximadamente 3500 s. Comparado ao trabalho de
Oliveira, Santos e Sinatora (2011), o tempo de runnig-in deste ensaio foi similar

(3600 s e 3500s, respectivamente), o que confirma o resultado dos mesmos.
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Figura 21 - Variag&o do coeficiente de atrito com o tempo para o segundo ensaio: V=1m/seW =
3,5 kgf.
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Fonte: Autor

O coeficiente de atrito alcancado ao final do segundo ensaio (Figura 21) foi de 0,02,

ou seja, um baixo coeficiente de atrito.

Este ensaio foi terminado com aproximadamente 3700 s, para que fosse possivel a
realizacdo de um terceiro ensaio. Isto ndo afetou nos resultados, ja que o regime ja

havia sido estabilizado com 1500 s.
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Figura 22 - Variag&o do coeficiente de atrito com o tempo para o terceiro ensaio: V=0,5m/se W =

3,5 kgf.
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Fonte: Autor.

O coeficiente de atrito alcancado ao final do terceiro ensaio (Figura 22) foi de 0,04,

ou seja, um baixo coeficiente de atrito.

O tempo de running-in foi de aproximadamente 1000 s.

Este ensaio teve um comportamento ndo muito usual, pois mesmo apos a
estabilizacdo do regime houveram alguns picos, caracterizados por um desgaste
mecanico e por valores momentaneamente mais altos de coeficiente de atrito. Eles
se tornaram mais espacados com o decorrer do ensaio, mas ndo € possivel afirmar

gue haveria uma completa extincdo destes picos com cerca de 3600 s.
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Figura 23 - Variagdo do coeficiente de atrito com o tempo para o quarto ensaio: V=0,5m/seW =
5,5 kgf.
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Fonte: Autor

O coeficiente de atrito alcancado ao final do quarto ensaio (Figura 23) foi de 0,02, ou

seja, um baixo coeficiente de atrito.

Este grafico teve um comportamento também nao muito usual. A partir de 500 s, 0
grafico comeca a ter uma diminuicdo gradativa do coeficiente de atrito, mas ainda
caracterizada pelo desgaste mecanico. Vale ressaltar ainda que houveram
pequenos picos de coeficiente de atrito, mesmo apds a estabilizacdo do regime,
similar ao terceiro ensaio. Estes picos acontecem com uma frequéncia mais regular,

comparados aos similares ocorridos no ensaio anterior.

O tempo de runnig-in foi de aproximadamente 2300 s.
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Figura 24 - Variag&o do coeficiente de atrito com o tempo para o quinto ensaio: V=1m/seW =55
kgf, &gua com silica dissolvida.
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Fonte: Autor.

O coeficiente de atrito alcangado ao final do quinto ensaio (Figura 24) foi de 0,03, ou

seja, um baixo coeficiente de atrito.

A diminuicdo do tempo de running-in esperada com a adicdo de silica a agua de
lubrificacdo foi confirmada, quando comparada ao ensaio similar: de 3500 s para

1300 s, aproximadamente.
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Figura 25 - Calota formada na esfera de nitreto de silicio no quinto ensaio.

Fonte: Autor.

Com o raio da esfera de 11,11 mm e com o diametro da calota de 2,77 mm, foi

possivel calcular o volume desgastado na esfera (Figura 25), que foi de 33,40 mm?®.

Figura 26 - Trilha formada no disco de alumina no quinto ensaio.
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Fonte: Autor.
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A trilha (Figura 26) apresentou uma superficie com partes lisas, caracterizadas pela
parte mais uniforme, e partes mais rugosas, caracterizadas pelo lado mais irregular.
Podemos afirmar, portanto, que néo foi obtida uma superficie ultra-lisa, e sim uma

superficie irregular.

Figura 27 - Variacd@o do coeficiente de atrito com o tempo para o sexto ensaio: V=1m/seW =55
kgf, agua com pH 3.
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Fonte: Autor.

O coeficiente de atrito alcancado no final do sexto ensaio (Figura 27) foi de 0,03, ou

seja, um baixo coeficiente de atrito.

O tempo de running-in foi de aproximadamente 3600 s.
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WFigura 28 - Calota formada na esfera de nitreto de silicio no sexto ensaio.

Fonte: Autor.

O diametro da calota formada na esfera € de 3,50 mm, e, portanto, o volume

desgastado na esfera (Figura 28) foi de 67,38 mm?.
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Fonte: Autor.

A trilha apresentou uma superficie rugosa, caracterizada pelas partes irregulares
apresentadas acima (Figura 29). Portanto, o disco ndo apresentou uma superficie
ultra-lisa, e sim uma superficie bastante irregular.
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Figura 30 - Variacéo do coeficiente de atrito com o tempo para o sétimo ensaio: V=1m/seW =55
kof, &gua com pH 12.
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Fonte: Autor.

O coeficiente de atrito alcancado no final do sétimo ensaio (Figura 30) foi de 0,03, ou

seja, um baixo coeficiente de atrito.

Para o ensaio com pH 12, percebe-se que o coeficiente de atrito permaneceu num

patamar mais baixo o tempo todo, em relacédo aos outros ensaios.

O tempo de running-in foi de aproximadamente 3000 s.



47

Figura 31 - Calota formada na esfera de nitreto de silicio no sétimo ensaio.

Fonte: Autor.

O diametro da calota formada na esfera é de 3,55 mm e, portanto, o volume
desgastado na esfera (Figura 31) foi de 70,31 mm?.

Fonte: Autor.



48

A trilha apresentou uma superficie lisa, caracterizada pela parte uniforme da figura
acima. Vale ressaltar que esta trilha seria a mais indicada para a formacdo de uma
lubrificacdo hidrodinamica, conforma previsto por Tomizawa e Fischer (1987). No
entanto, ela ndo foi suficiente para fornecer as condi¢cdes necessarias para que o

UBCA ocorresse.

Os ensaios realizados com pH 3 e pH 12 néo resultaram em um ultra-baixo
coeficiente de atrito. Quando a agua possuiu pH 12, o tempo de running-in foi
menor, ao ser comparado ao ensaio com pH 3. Estes resultados confirmam

resultados anteriores, de acordo com Oliveira, Santos e Sinatora (2011).

O insucesso de seis dos sete ensaios na obtencdo do ultra-baixo coeficiente de
atrito pode ser consequéncia de inumeros fatores, como contaminacdo das
amostras, variacdo nas caracteristicas dos discos, erros na instalacdo dos

componentes, entre outros.

A comparacdo entre os resultados dos quatro primeiros ensaios com relacdo ao

tempo de estabilizacdo € mostrada na figura 33.

Figura 33 - Coeficiente de atrito em funcé@o do tempo para os quatro primeiros ensaios.
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Fonte: Autor.
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Nota-se que o maior tempo de estabilizacdo ocorreu para os parametros carga de
5,5 kgf e velocidade de deslizamento de 1 m/s. Observou-se ainda que a diminuicéo
da carga, ou da velocidade, ou de ambas reduz o tempo de estabilizagéo, para a

agua com pH 8,5.

Os resultados esperados dos quatro primeiros ensaios quanto ao tempo de running-
in em funcdo dos parametros velocidade de deslizamento e carga quando
comparados ao trabalho de Jahanmir, Ozmen e Yves (2004) néo foram obtidos. Uma
das possiveis causas dessa dissimilaridade é a diferenca entre os materiais

ceramicos empregados.

Os resultados entre os coeficientes de atrito quando o regime é estabilizado e a
relacéo entre estes valores e os valores de desgaste, para os trés ultimos ensaios, é
mostrado na figura 34. Observa-se que néo ha relacéo direta entre o coeficiente de
atrito com o desgaste. Vale ressaltar ainda que no sétimo ensaio, 0 coeficiente de
atrito manteve-se o tempo inteiro em um patamar menor de atrito, e mesmo assim,
resultou nas maiores taxas de desgaste. Isto desmente completamente a idéia

errbnea de que uma alta taxa de desgaste € sempre proveniente de um alto atrito.
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Figura 34 - Comparagéo entre coeficiente de atrito obtido ao final dos ensaios e 0 desgaste nas
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Fonte: Autor.
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5 CONCLUSAO

Foi obtido o ultra-baixo coeficiente de atrito somente no primeiro ensaio (carga de
5,5 kgf e velocidade de deslizamento de 1 m/s), sendo este de 0,006. Nos outros
ensaios foram obtidos baixos coeficientes de atrito, da ordem de centésimos.

Observou-se que a diminuicdo da carga ou da velocidade diminuiu o tempo de
estabilizacdo, conforme mostrado nos 4 primeiros ensaios, sendo que com a menor
carga e a menor velocidade de deslizamento (3,5 kgf e 0,5 m/s, respectivamente),
obteve-se 0 menor tempo (aproximadamente 1000 s). No entanto, para nenhum
destes ensaios com valores de carga e velocidade diferentes de 5,5 kgf e 1 m/s
obteve-se um regime de UBCA.

A variacdo do pH influenciou no tempo de running-in e no volume desgastado,

conforme observado nos ultimos dois ensaios.

A silica dissolvida a agua diminui o tempo de running-in, se for comparada ao
primeiro ensaio, que possui parametros similares. No entanto, ndo foi obtido um

ultra-baixo coeficiente de atrito neste ensaio.

Para trabalhos futuros, é necessario investigar melhor a influéncia dos parametros
carga aplicada e velocidade de deslizamento, através da realizacdo de mais
ensaios, além das caracteristicas do running-in, que €, sem duvida, parte
fundamental na obtencdo do UBCA e no tempo necessario para a estabilizacdo do

regime.
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