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RESUMO

Superlubricidade é o estado de um tribossistema caracterizado por coeficientes de atrito
extremamente baixos, com u < 0,01. A superlubricidade de pares ceramicos deslizando em
agua foi reportada para diversos tribopares, similares e dissimilares: SisN4-SizNg; SiC-SiC, Al,O3-
Al;0s, Zr0Oz-ZrO;, SisNa-SiC, SisNs-Al,03, Al,03-SiC, ZrO,-SiC, etc. Por hipdtese, algumas
condicionantes devem ser satisfeitas para que superlubricidade nestes tribossistemas ocorra:
pressao média de contato baixa o suficiente, acabamento superficial adequado, garantia de
um regime de desgaste moderado durante o running-in, onde mecanismos triboquimicos
sejam predominantes, e formacdo de um tribofilme macio e aderente as superficies. Estas
condicionantes foram reavaliadas através de diferentes abordagens: (i) otimizou-se
parametros do processo de polimento durante preparacdo de ceramicos de engenharia
utilizados em componentes tribolégicos e obteve-se melhor acabamento superficial para
discos de SiC em relacdo a discos de Al;03 ou ZTA,; (ii) construiu-se mapas de desgaste para o
deslizamento de ceramicos dissimilares em ambiente aquoso que mostraram que a
combinacdo de contra-corpos ceramicos tribologicamente compativeis estende a faixa de
condi¢cbes de operacdo de mancais de deslizamento ceramicos e que o regime de desgaste
moderado é uma condicdo necessaria, mas nao suficiente, para ocorréncia de
superlubricidade. Por fim, a construcao de curvas de Stribeck para os pares SizNs-SiC, ZrO3-
SiC, SizsN4-Al;03 e Si0;-Si0y, elucidou que superlubricidade esta associada ao regime misto ou
hidrodinamico de lubrificacdo, dependendo das condicGes operacionais, e que a razao entre
a espessura minima do filme hidrodinamico e a amplitude dos picos da rugosidade superficial
(razdo A) é o parametro que melhor explica o comportamento do coeficiente de atrito destes

tribossistemas.

Palavras-chave: superlubricidade; ceramicos de engenharia, lubrificacdo com dgua, curvas de

Stribeck, mapas de desgaste, polimento






ABSTRACT

Superlubricity is the state of a tribosystem characterized by extremely low friction coefficients,
with u < 0.01. The superlubricity of ceramic pairs sliding in water has been reported for several
similar and dissimilar tribopairs: SizNa-SisN4; SiC-SiC, Al;03-Al;03, ZrO,-ZrO,, SizsNa-SiC, SizNa-
Al,0s, Al,03-SiC, ZrO,-SiC, etc. By hypothesis, some requirements must be satisfied for
superlubricity in these tribosystems to occur: low enough mean contact pressure, adequate
surface finish, a mild wear regime during running-in where tribochemical mechanisms are
dominant, and formation of a soft tribofilm adhered to surfaces. These conditions were
reevaluated through different approaches: (i) the polishing process parameters were
optimized during the preparation of engineering ceramics used in tribological components
and a better surface finish was obtained for SiC surfaces when compared to Al;03 or ZTA ones;
(ii) wear maps were developed for several dissimilar ceramics pair sliding in water which
showed that the combination of tribologically compatible ceramic counterparts extends the
operating conditions range of ceramic sliding bearings and that the mild wear regime is a
necessary but not sufficient condition for the occurrence of superlubricity. Finally, (iii) the
construction of Stribeck curves for SizsN4-SiC, ZrO;-SiC, SisN4-Al;03 and SiO,-SiO; pairs showed
that superlubricity is associated with mixed or hydrodynamic lubrication regime, depending
on operating conditions, and that the ratio between the minimum thickness of the
hydrodynamic film and the amplitude of the surface roughness peaks (A ratio) is the parameter

that best explains the friction coefficient of these tribosystems.

Keywords: superlubricity; engineering ceramics; water lubrication; Stribeck curves; wear

maps; polishing.






Qualquer coisa, por mais fina que seja, que esteja interposta entre

objetos que deslizam entre si, diminui a dificuldade de se atritarem.

Leonardo Da Vinci (Forster Il 132r, c. 1497)
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1 INTRODUCAO

Superlubricidade é o estado de um tribossistema caracterizado por coeficientes de atrito
extremamente baixos, com p < 0,01 (ERDEMIR; MARTIN, 2007; XU; LI, 2015). As condigdes
para ocorréncia do fen6meno sdo geralmente muito especificas, mas este pode ser observado
em sistemas nano, micro ou macroscopicos, em contatos deslizantes com ou sem uma
interface liquida. Alguns exemplos sdo apresentados na Tabela 1, mostrando um amplo

espectro de escalas, materiais e ambientes possiveis.

Tabela 1. Exemplos de tribossistemas que apresentam superlubricidade.

Escala Par triboldégico Ambiente Referéncia

Macro SisN4-SizNg Agua Tomizawa e Fischer (1987)
Nano Mica+poliestireno-Mica Tolueno Klein et al. (1994)

Macro  SisNg-SisNg Agua Xu e Kato (2000)

Nano W(011)-Si(001) Viacuo Hirano (2003)

Macro SisNs-Al;03 Agua Ferreira, Yoshimura e

Sinatora (2012)

Micro Grafite-Grafite Ar Yang et al. (2013)
Macro (Grafeno + nanodiamantes)-DLC  Ar Berman et al. (2015)
Macro PTFE-Al,O3 Agua + H3PO4 Deng et al. (2016)

Nota: “macro” refere-se a dimensdo do contato na ordem do mm ou maior, “micro” refere-se a ordem do um e
“nano” refere-se a ordem do nm.

O atrito é responsavel por grande parte do consumo de energia em muitos sistemas
mecanicos, sendo enorme o potencial da utilizacgdo de sistemas que apresentam
superlubricidade, logo, seu estudo e desenvolvimento é altamente justificado. Tribossistemas
em escala macro encontrados na pratica de engenharia, como guias, mancais de rolamento

ou deslizamento, engrenagens ou cames, contatos entre anel e camisa de pistdo em motores
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ou compressores alternativos, quando bem lubrificados, geralmente apresentam coeficientes
de atrito na faixa entre 0,01 e 0,5. A implementa¢do de solu¢bes de engenharia que
apresentem reducdo de uma ou até duas ordens de grandeza nos coeficientes de atrito em
diversos tribossistemas pode levar a reducdo direta de custos de operagdao destes e,
indiretamente, a reducdo de custos de manutencdo e substituicdo de pecas, pois, em geral,

também o desgaste é reduzido, além da atenuag¢do de impactos ambientais.

Mancais de deslizamento ceramicos lubrificados com agua sdo uma alternativa tecnoldgica
para reducao de atrito e aumento de capacidade de carga (WAUKESHA BEARINGS, 2018),
principalmente quando a prdépria dgua é o fluido de processo, tipico em bombas e turbinas,
equipamentos amplamente utilizados em sistemas de elevacdo de dgua e geracao de energia
hidroelétrica, respectivamente. Além disso, equipamentos rotativos tipicamente refrigerados
e lubrificados a dleo podem ser desenvolvidos com refrigeracdo e lubrificacdo a dgua como,
por exemplo, compressores de ar industriais (ATLAS COPCO, 2018; DENAIR, 2018; UTE
ENGINEERING, 2018; DEHAHA COMPRESSOR, 2018; SHAFFAFENG ENGINEERING, 2018),

apresentando maior eficiéncia energética e menores impactos ambientais.

A superlubricidade de ceramicos deslizando sob lubrificacdo com agua foi reportada
pioneiramente por Tomizawa e Fischer (1987) para o par similar de SizsN4. Desde entdo, outros
pares ceramicos deslizando em dagua, similares e dissimilares, também demonstraram, sob
condicOes operacionais especificas de cada par, coeficientes de atrito milesimais: SiC-SiC
(CHEN; KATO; ADACHI, 2001), Al;03-Al;03, ZrO2-ZrO; (WONG; UMEHARA; KATO, 1998a), SisNs-
Al,O3 (FERREIRA; YOSHIMURA; SINATORA, 2012), Si3N4-SiC, Al>03-SiC, ZrO,-SiC (STREY, 2015),
etc. De forma geral, superficies desgastadas muito lisas sdao formadas durante o periodo de
running-in através de polimento triboquimico in situ, permitindo que haja sustentacdo
hidrodinamica através de um filme de agua muito fino (< 100 nm). A explicagdo para o
fendmeno também foi atribuida a um regime de lubrificacdo misto, onde parte da carga
imposta seria suportada por um tribofilme macio aderido as superficies deslizantes (XU; KATO,
2000). A alta reatividade triboquimica de ceramicos a base de silicio (SisN4 e SiC) com a agua
é tida como fundamental para que tanto o polimento triboquimico quanto a formacdo de
tribofilmes macios nas superficies sejam factiveis, o que pode explicar sua melhor
performance em relacdo a pares constituidos de ceramicos dxidos (XU; KATO, 2000; RANI et

al., 2004; DANTE; KAJDAS, 2012).
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Por hipdtese, algumas condicionantes devem ser satisfeitas para que superlubricidade seja
alcangada em tribossistemas ceramicos lubrificados com dgua (XU; KATO, 2000; JAHANMIR;
OZMEN; IVES, 2004; DANTE; KAJDAS, 2012):

e Pressdao média de contato baixa o suficiente ou, para uma determinada carga normal
aplicada, drea aparente de contato grande o suficiente para que um filme
hidrodinamico seja formado. Neste sentido, mecanismo de lubrificagdo hidrodinamica
deve atuar para sustentac¢do da carga do mancal;

e Acabamento superficial adequado obtido através de polimento. Superficies devem ter
rugosidade inicial baixa o suficiente por dois motivos: primeiramente, evitar danos
excessivos por fratura fragil nos instantes iniciais do running-in, quando as pressdes de
contato em nivel de asperezas sdo elevadas e, além disso, reduzir o tempo de
acomodacdo para que as superficies alcancem o nivel de rugosidade necessario para
estabelecimento do filme hidrodindmico (usualmente, Ra < 30 nm). Uma vez que a
obtencdo de superficies inicialmente lisas, através do processo de polimento,
representa grande parte do custo de producdo de componentes triboldgicos
ceramicos, é relevante a otimizacao dos parametros deste processo e conhecimento
de quais materiais apresentam menor custo de preparacdo, de forma a identificar
quais deles tém maior potencial de aplicagao;

e Garantia de um regime de desgaste moderado ao longo do running-in, onde
mecanismos triboquimicos sejam predominantes. A selecdo correta de materiais,
geometria do mancal e pardmetros operacionais como carga normal e velocidade de
deslizamento passam a ter papel fundamental. Neste ponto, mapas de desgaste sao
uma importante ferramenta, entretanto, os disponiveis para materiais ceramicos ndao
contemplam transicdes tribolégicas em funcado de distancia deslizada, a influéncia do
ambiente ou aplicabilidade a pares dissimilares;

e Baixa resisténcia ao cisalhamento, quando do contato entre asperezas de superficies
em deslizamento, conferindo um mecanismo adicional, o limitrofe, para a
superlubricidade, juntamente com a sustentacao hidrodinamica. Neste sentido,
especula-se sobre a formacdo de tribofilmes nas superficies ceramicas a partir de
reacOes triboquimicas, mas ndo existem evidéncias diretas e inequivocas de seu papel

na superlubricidade;
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Sendo assim, o objetivo deste trabalho é estabelecer as condi¢cdes necessdrias para a
ocorréncia de superlubricidade em mancais ceramicos deslizando em agua. Especificamente,
objetiva-se: (i) otimizar parametros do processo de polimento durante preparacdo de
ceramicos de engenharia utilizados em componentes tribolégicos; (ii) construir mapas de
desgaste para o deslizamento de ceramicos dissimilares em ambiente aquoso; e (iii) identificar
os regimes e mecanismos de lubrificagdo dos mancais ceramicos deslizando em dgua através

da construcdo de curvas de Stribeck e investigacdo das propriedades superficiais.

No Capitulo 2, foi abordada a otimizacdo do processo de polimento de ceramicos de
engenharia visando melhor acabamento superficial. No Capitulo 3, mapas de desgaste
utilizando o modelo de severidade de contato foram desenvolvidos, demonstrando a
compatibilidade tribolégica de pares de materiais dissimilares. O Capitulo 4 aborda a
construcdo de curvas de Stribeck de pares ceramicos que apresentam superlubricidade, assim
como a investigacao de suas propriedades superficiais. Por fim, as consideragées finais foram

apresentadas no Capitulo 5.
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2 POLIMENTO DE CERAMICOS DE ENGENHARIA: SIC, Al,Os E ZTA

2.1  INTRODUCAO

A boa qualidade superficial de ceramicos de engenharia, como a alumina (Al,03), alumina
tenacificada por zirconia (ZTA) e carbeto de silicio (SiC), é essencial para sua resisténcia a
fratura. A discrepancia entre a resisténcia a fratura tedrica destes materiais, descrita pela
equacdo de Orowan e funcdo da energia de ligacdo entre os atomos na rede cristalina, e sua
resisténcia a fratura real deve-se, fundamentalmente, a presenca de defeitos (trincas), que
sdo concentradores locais de tensdes. A tensdo nominal aplicada, remotamente, necessaria
para causar a fratura, reduz proporcionalmente com o inverso da raiz quadrada do tamanho
da pré-trinca (CARTER; NORTON, 2007). Portanto, em aplicacdes triboldgicas, o controle da
rugosidade superficial inicial em ceramicos, que determina o tamanho das pré-trincas na
superficie, é critico para prevenir o inicio precoce dos danos por micromecanismos de
desgaste frageis (GATES; HSU, 2004; KATO, 1990). Desta forma, destaca-se o importante papel
dos processos de preparacao de superficies, como é o caso do polimento, no desempenho do

componente tribolégico em servico.

No contexto da superlubricidade de ceramicos no deslizamento em agua, curvas tipicas de
atrito em funcdo da distancia deslizada apresentam um periodo do running-in com coeficiente
de atrito médio maior que 0,1 (JORDI, ILIEV, FISCHER, 2004). Nestes tribossistemas, a
rugosidade inicial das superficies influencia marcadamente na amplitude do pico de
coeficiente de atrito inicial (ANDERSSON et al., 1996; FERREIRA, 2008), na tensdo de contato
em nivel das asperezas (CHEN; KATO; ADACHI, 2001; BALARINI et al., 2016) e na distancia de
running-in requerida para reduzir o atrito para niveis menores que 0,01 em regime
permanente (ANDERSSON et al., 1996; CHEN; KATO; ADACHI, 2001; WONG; UMEHARA; KATO,
1998b; JAHANMIR; OZMEN; IVES, 2004; FERREIRA, 2008). O fendmeno de superlubricidade,
para estes tribossistemas, estd condicionado ao polimento triboquimico in situ das superficies
no decorrer do deslizamento e ao tempo necessario para que o desgaste remova picos de
asperezas que impedem a separacdo completa ou parcial das superficies do mancal,

promovendo lubrificacdo adequada. Assim, observam-se diferentes sensibilidades dos
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materiais ao valor de rugosidade inicial, sendo os pares SizNs-Al,O3 (BALARINI et al., 2016) e
SiC-SiC (CHEN; KATO; ADACHI, 2001) mais sensiveis que os SizNs-SisNs. Segundo Wong,
Umehara e Kato (1998b), existe também, em funcdo da carga normal, um valor de rugosidade
inicial critica abaixo do qual nenhum dano é provocado a superficie, permitindo uma condicao
de lubrificagao puramente hidrodinamica e running-in bastante curto. Entretanto, o custo da
preparacao da superficie por polimento para obter tais niveis de rugosidade (por exemplo,
menor que 0,05 um RMS), passa a ser elevado. O entendimento e otimizacdo de parametros
do processo de polimento tém papel importante na viabilidade da utilizacdo de ceramicos de

engenharia nesta e outras aplica¢des triboldgicas.

Assim, os objetivos deste capitulo sdo: 1) diminuir rugosidade inicial de cerdmicos de
engenharia sinterizados (Al,03, ZTA e SiC) e, consequentemente, tamanho de defeitos
superficiais, condicionando as amostras para os ensaios triboldgicos lubrificados com agua; 2)
otimizar o parametro operacional de polimento - for¢a normal - para cada um dos materiais,
suspensdes abrasivas e panos de polimento utilizados, com enfoque na maior taxa de

remocao de material e melhor acabamento e uniformidade superficial possiveis.

2.2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

A lapidacdo e o polimento sdo processos de fabricacdo cujo objetivo é remover material de
uma peca para obter forma e acabamento requeridos através da acao de particulas abrasivas
aleatoriamente orientadas. A mecéanica destes processos € idéntica e consiste na alocacdo da
peca em contato com um disco plano rotativo. Uma pasta ou liquido contendo abrasivos, com
tamanho da ordem de pm ou nm, é entdo provido ao contato ou o abrasivo encontra-se

engastado no disco (MARINESCU; UHLMANN; DOI, 2006).

Os mecanismos de remoc¢ao de material na lapidacdo e polimento podem ser por rolamento
ou deslizamento, este Ultimo quando os abrasivos se encontram engastados na superficie do
disco. No polimento, a superficie do disco é revestida com um pano, o que ndo ocorre na
lapidacdo, onde o material do disco tem papel significativo no processo de remocao de
material. De forma geral, o polimento resulta em superficies com menor rugosidade,

enquanto que na lapidacdo maior remocao de material e superficies mais planas sdo obtidas,
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muito embora a rugosidade superficial possa ser tdo baixa quanto a do polimento em casos

especificos (MARINESCU; UHLMANN; DOI, 2006).
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Figura 1. Parametros que influenciam o polimento e os resultados do processo. Fonte: Klocke (2009). Nota:
traduzido pelo autor.

Os parametros de entrada apresentados na Figura 1 determinam as distribuicbes de
temperaturas, velocidades e tensdes na superficie das pecas e discos durante o polimento
gue, por sua vez, sao os fatores responsaveis por determinar a distribuicdo da taxa de remocao

de material em cada ponto destas superficies (Figura 2). A cinematica do processo de
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polimento, definida pelas dimensdes e velocidades de rotagao relativas das partes envolvidas,
determina as dire¢des das forgas de atrito e distribuicdo de velocidades lineares ao longo das
superficies da peca e do disco e, consequentemente, no tempo de exposicdo destas as
particulas abrasivas, responsdveis pelo desgaste (KIM; JEONG, 2004; BARYLSKI, 2007;
SURATWALA; FEIT; STEELE, 2010; LU et al., 2014). A Figura 3 mostra um diagrama esquematico
com o efeito das condi¢des cinematicas na distribuicao de velocidades, direcdo das forgas de
atrito e distancias deslizadas na peca e no disco. No caso ideal (graficos do centro), a
distribuicao de velocidades e distancia deslizada na amostra é uniforme, enquanto que a
direcdo da forga de atrito é Unica ao longo de toda superficie da mesma. Segundo Kim e Jeong
(2004), em uma polidora rotativa, como a esquematicamente mostrada na Figura 2, a

condicdo ideal para a pega, i.e., maior uniformidade de desgaste na superficie, seria alcancada

guando:
1-—
— rW( - Wp) =0 (1)
pd
wW
Rww =0, (2)

Onde 1, € o raio da peca; Dpq € a distancia entre os centros da pega e do disco; w,, e w, sdo

as velocidades de rotacdo da peca e do disco, respectivamente.

A distribuicdo de tensdes no contato entre a pecga e o disco, por sua vez, é complexa devido a
variedade de fatores que a influenciam (Figura 4): (1) distribuicdo da pressao aplicada; (2)
resposta elastica do disco; (3) forcas hidrodinamicas desenvolvidas no fluido; (4) momento
resultante da acdo da forca de atrito ao longo do braco de alavanca até o ponto de apoio da
amostra; (5) relaxacdo viscoeldstica do revestimento (pano de polimento) e (6)
incompatibilidade geométrica da interface. A distribuicdo de tensdes resultante surgira da
interacdo destes fendbmenos. A Figura 5 demonstra a ocorréncia de maior taxa de remocao de
material na borda de entrada do contato devido a concentracdo de tensdes nesta regido, para
uma peca que ndo foi rotacionada durante o polimento. Para amostras que sdo rotacionadas,
a distribuicdo de tensdes pode ser considerada uma média temporal da distribuicdo para o
caso sem rotacdo, rotacionada em relacdo ao centro da amostra (SURATWALA; FEIT; STEELE,

2010).
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disco durante o polimento (esquerda). Representa¢do esquematica de uma polidora rotativa (direita). Fonte: Kim

e Jeong (2004). Nota: traduzido pelo autor.
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peca e o disco no processo de polimento. Um grafico tipico da distribuicdo de pressdo para cada efeito isolado é
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Figura 5. Perfil de topografia de uma peca polida mostrando o efeito da ndo uniformidade de tensdes na
superficie que resultou em maior taxa de remogdo de material na borda de entrada do contato (indicada pelo
asterisco). Neste exemplo, a amostra ndo foi rotacionada durante o polimento. Fonte: Suratwala, Feit e Steele

(2010).
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A importancia da distribuicdo de velocidades e tensdes nas superficies da peca e do disco é
reconhecida, desde 1927, através da equagdo de Preston (Equac¢do (3)), uma correlagao
empirica entre a taxa de remogao de material (%), a pressdo no contato (o) e a velocidade
relativa entre a particula abrasiva e a peca (V;) (KLOCKE, 2009). A constante empirica k,

descreve macroscopicamente as interacdes microscépicas entre particulas e superficies e

depende dos demais pardmetros do processo.

dh
dt kpooVr )

A taxa de remocdo (desgaste) também depende fortemente do material sendo polido.
Dependendo do tipo de ligacdo atébmica, da estrutura cristalina e da microestrutura da peca e
dos abrasivos, os micromecanismos de remoc¢ao de material podem diferir (KOMANDURI,
1996). Em materiais metdlicos, geralmente predominam mecanismos de falha por
deformacdo plastica, enquanto que em ceramicos, a natureza ibnica e/ou covalente das
ligacdes atdmicas resulta em estruturas cristalinas que ndo possuem o numero minimo de
sistemas de deslizamento independentes para que deformacao pldstica por escorregamento

ocorra, sendo as falhas por fratura fragil mais comuns.

Entretanto, todos os materiais estdo sujeitos a uma transicdao do modo de fratura ductil para
fragil durante operagdes de usinagem, quando a profundidade critica de corte (d.) é maior

gue um valor critico (SREEJITH; NGOI, 2001; MARINESCU; UHLMANN; DOI, 2006):

o5 (2

Onde K. é a tenacidade a fratura do material, E o mddulo elastico, H a dureza e b uma
constante que depende da geometria da ferramenta (no caso do polimento, a particula
abrasiva). A equacdo (4) mostra que a deformacdo plastica é favorecida sobre a fratura fragil
quando a profundidade de endentagdo é pequena ou quando o indice de fragilidade (K;./H)
é alto. De acordo com Sreejith e Ngoi (2001) (apud MARINESCU; UHLMANN; DOI, 2006),
ceramicos podem ser fabricados em regime ductil quando a profundidade de corte é menor
gue 10 nm. A importancia da determinacdo da transi¢do ductil-fragil reside-se no fato de que
superficies fabricadas em regime ductil apresentarem melhor qualidade superficial (MALKIN;

HWANG, 1996).
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Além da acdo mecanica para remocdo de material, operacdes de polimento podem ser
realizadas unicamente por agdo quimica ou pela agdo combinada (mecanica e quimica), o que
pode acelerar a remoc¢do de material e a reducdo de rugosidade e danos subsuperficiais
(MARINESCU et al., 2004), dependendo da reatividade quimica entre a pega e suspensao
abrasiva. A Figura 6 mostra um exemplo onde existe efeito sinérgico entre a acdo mecanica e
guimica na taxa de remog¢ao de material durante o polimento de um cristal de Si. A magnitude
da temperatura na superficie influencia significativamente a taxa de reag¢des quimicas,
segundo uma exponencial de Arrhenius, o que contribui para o aumento da eficiéncia no

polimento.
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Figura 6. Taxa de remocdo de material no polimento por acdo mecanica, quimica e mecanica-quimica. Fonte:
Venkatesh et al. (1995). Nota: traduzido pelo autor.

As ceramicas SiC e AlyO3 sdo susceptiveis a reagdes triboquimicas em ambiente aquoso. Lin e
Kao (2005) concluiram que mecanismos triboquimicos possibilitaram um polimento adequado
do SiC em 4gua, e que 6xidos de ferro sao catalizadores destas rea¢des, que formam silicatos
macios na superficie. No caso da Al;0Os, o polimento em solu¢ao aquosa mostra que os planos
basais (0 0 0 1) sdo susceptiveis ao polimento triboquimico, porque possuem menor dureza e,
principalmente, por permitirem a formacdo de uma camada hidratada macia (hidréxidos de
aluminio), com aproximadamente 1 nm de espessura, que é entdo removida pela acdo

mecanica das particulas abrasivas. (ZHU et al., 2004; ZHU et al., 2005).
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2.3 MATERIAIS E METODOS

Discos sinterizados de alumina (Al,03), alumina tenacificada por zirconia (ZTA, 10% vol. ZrO;)
e carbeto de silicio (SiC) foram utilizados (fabricante Macéa Ceramica Técnica Ltda.). Os discos
tinham espessura de 7,0 mm, didmetro externo de 53,8 mm e um furo central com diametro

de 9,0 mm. Propriedades relevantes destes materiais sao apresentadas na Tabela 1.

Tabela 2. Propriedades relevantes dos ceramicos avangados.

Material

Propriedade ZTA
Al,0399,5% SiC
(10 vol.% Zr03)

Dureza Vickers, HV; (GPa)? 13,9+0,5 26,7+0,9 15,0+04
Médulo de Young, E (GPa)® 370 410 360
Tenacidade a fratura, K. (MPa.m/2)2 3-4° 33+0,2 5,8%0,2
Densidade, p (kg/m?3)¢ 3870+ 2 3153+1 4076+*1

2Chinn (2002). ®"McColm (2013). Strey (2015). Erros representam um intervalo de confianca de 95%.

O polimento das amostras foi realizado em uma politriz automatica Struers TegraPol-25,
equipada com um cabecote TegraForce-5 (controle de forga e rotacdo das amostras) e um
dosador automatico de abrasivo TegraDoser-5. A configuracdo geométrica/cinematica do

processo de polimento é mostrada na Figura 7.

O processo de polimento foi realizado em duas etapas sequenciais, cada uma delas
perfazendo um experimento fatorial completo 32. Material (Al203, ZTA e SiC) e for¢a normal
(40, 50 e 60 N) foram os fatores estudados e, como varidveis resposta, avaliaram-se
parametros de rugosidade (Ra, RSm, Rz e Rsk), porosidade superficial e o desgaste. A
diferenca entre cada uma das etapas consistiu no fluido abrasivo empregado, suspensdes a
base d’agua de particulas de diamante monocristalino e lubrificante (Struers DiaDuo-2, 3 um

e 1 um, chamadas P1 e P2, respectivamente) e no tipo de pano de polimento (Struers MD-Mol
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e MD-Nap, respectivamente). A configuragdo geométrica/cinematica foi a mesma em ambos
casos, com velocidades de rotacdao do disco e do suporte de 200 rpm e 50 rpm,
respectivamente, ambos com o mesmo sentido de rotacdo. Cada uma das etapas de
polimento foi realizada durante um tempo de 20 min, o que correspondeu a uma distancia
deslizada do centro de cada amostra de 2301 m, para as velocidades de rotagao empregadas.
Foram realizadas pelo menos trés réplicas para cada condi¢dao, sendo o experimento

completamente aleatorizado.

140 mm
300 mm

Figura 7. Esquema da configuracdo geométrica e cinematica do aparato de polimento (vista superior). Rotagdo é
imposta ao disco e ao suporte independentemente. A posicdo do eixo central do suporte em relacdo ao disco é
fixa. As amostras giram soliddrias ao suporte e podem girar livremente em torno de seus respectivos eixos. Fonte:
autor.

Para montagem das amostras na politriz, as mesmas foram unidas com cola a base de cera
(lacre) a um suporte metalico, aquecendo-as a aproximadamente 100 °C em chapa
aquecedora até que a cola fundisse. Apds resfriamento, as amostras e suportes foram limpos
com dagua corrente, bucha e sab3do neutro e, entdo, a superficie a ser polida foi limpa com
algodao encharcado em alcool etilico e depois seca com jato de ar quente. Tendo o processo
de polimento sido realizado, as amostras foram desmontadas do suporte, utilizando
novamente a chapa aquecedora, limpas em banho ultrassénico de acetona durante 10 min

para remocdo da cola, depois novamente em agua, bucha e sab3o neutro e, por fim, limpas
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com alcool etilico e algodao e secas em jato de ar quente. As amostras estavam entdo prontas

para as demais caracterizagdes, detalhadas a seguir.

A medicdo de rugosidade, antes e apds cada etapa de polimento, foi realizada com um
rugosimetro portatil Taylor Hobson Surtronic 25 montado com a haste padrdo (tipo
112/1502), cuja distancia entre a ponta de medicdo e o apoio (skid) é de 2,3 mm. Antes das
medicdes, o equipamento foi calibrado utilizando um padrao tipo 112/1534 (Ra = 6,0 um). A
faixa de medicdo selecionada foi de 100 um, o que resultou nas seguintes resolucdes para
cada parametro avaliado: 0,01 um para Ra; 0,1 um para Rz; 1,0 um para RSm e 0,001 para
Rsk. Além do filtro mecanico de forma proporcionado pelo skid, utilizou-se um filtro
gaussiano digital com cut-off de 0,8 mm. Os parametros foram avaliados em um comprimento
de amostragem total de 4,0 mm, sendo tais valores em acordo com norma ISO 4288

(INTERNATIONAL ORGANIZATION FOR STANDARDIZATION, 1996).

Micrografias das superficies polidas foram obtidas utilizando um microscépio éptico Nikon
Eclipse MA200. As imagens foram feitas utilizando luz branca em campo claro, com filtro
polarizador, e ampliacdo original de 50x. Para a medicdao da fracdo de poros superficiais, as
imagens foram exportadas em formato JPEG (1280 x 960 pixels) e editadas com o software
Imagel). Foram aplicados, em sequéncia, os seguintes procedimentos de edicdo: filtro de
remocao de background (raio da esfera rolante igual a 70 pixels); otimizagdo automatica de
contraste com equalizacdo do histograma de cores (RGB); conversao para imagem 8-bits
(escala de cinza); conversao para 1-bit (preto e branco) com autodeteccdo de limiar. A fracdo
de pixels pretos remanescentes foi considerada a fracdo de poros superficiais. Para a fracdo
de poros, além dos fatores material e forga, o efeito da posicdo do disco (com raios médios de

7,5 mm, 15,7 mm e 23,9 mm) foi avaliado. Um total de 486 imagens foram obtidas.

A perda de massa das amostras, resultado do processo de polimento, foi quantificada
utilizando uma balanca semi-analitica Sartorius CP225D (resolucdo de 0,01 mg). O método
gravimétrico apresenta limitagdes, pois pode haver material desgastado acumulado nos poros
dos ceramicos, mas supde-se que o processo de limpeza tenha sido capaz de remové-los, uma
vez que ndo foram detectadas particulas dentro dos poros quando analisados via microscopia
Optica. A massa de cada amostra foi medida pelo menos trés vezes, antes e apds cada etapa
de polimento. As amostras foram deixadas na sala de medicdo, préximas a balanca, por pelo

menos 20 minutos para que todo o sistema entrasse em equilibrio térmico. A densidade de
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cada uma foi também determinada por Strey (2015), possibilitando converter a perda de
massa em perda volumétrica, sendo a Ultima mais adequada a avaliacdao do desgaste. A taxa
de remocdo de material (MRR) foi obtida dividindo o volume desgastado pelo produto entre

a drea da superficie de polimento e tempo de polimento.

A apresentacdo dos dados experimentais foi feita através de diagramas de dispersdo e de
diagramas de caixa (box-plots), cujas barras horizontais representam a mediana, o primeiro e
terceiro quartis, o valores maximo e minimo, os circulos (0) representam valores discrepantes
(outliers), que estdo 1,5 intervalos interquartis acima ou abaixo da mediana, e o simbolo x
representa a média. Utilizando o software Tibco Statistica® 13, andlise de variancia (ANOVA)
e de covariancia (ANCOVA) foram realizados para inferéncia estatistica, com um nivel de
significancia de 5% (a=0,05), sendo suas respectivas tabelas apresentadas no APENDICE A.

Quando apresentados intervalos de confianga combinados, um nivel de 95% foi utilizado.

2.4 RESULTADOS E DISCUSSAOQ

Os parametros de rugosidade de cada material, medidos antes e apds a primeira e segunda
etapas de polimento (subscritos 0, 1 e 2, respectivamente) sdo mostrados na Figura 8. Notam-
se diferengas significativas na distribuicao de valores de Ra, e Rz, para Al,O3 em relagdo as
amostras de ZTA e SiC, sendo os valores médios para a Al;0s consideravelmente maiores.
Quanto ao parametro Rsk,, que avalia a assimetria da distribuicdo de alturas da superficie,
foram observados valores negativos para todas as amostras, indicando um deslocamento da
distribuicdo a direita, ou seja, a frequéncia de valores de alturas acima da média é superior as
que estdo abaixo. A faixa de valores de Rsk encontrada foi muito maior para as amostras de
ZTA e SiC em relagao as de Al,03, o que deve estar associado ao fato da porosidade ser mais
uniforme ao longo da superficie da Al,Os. A assimetria negativa é indicativo de uma topografia
superficial constituida de platos relativamente lisos e poros profundos, o que pode ser
esperado para corpos ceramicos sinterizados. Por fim, o espacamento médio entre os
elementos do perfil de rugosidade, RSm,, foi bastante similar para as amostras de Al,Oz e SiC,

€ um pouco menores para as amostras de ZTA.
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Figura 8. Distribuigdo dos valores dos pardmetros de rugosidade Ra, Rz, Rsk e RSm antes e apds a primeira e
segunda etapa de polimento (subscritos 0, 1 e 2, respectivamente). N3do foi feita a distingdo entre a forga normal
de polimento aplicada para construgdo destes graficos. Fonte: autor.
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As distribuicdes dos valores dos parametros de rugosidade, medidos apds a etapa de
polimento com suspensdo de diamante de 3 um (P1) e de 1 um (P2), como mostra a Figura 8,
sugerem que a reducdo de Ra e Rz (Ra, < Ra; < Ray e Rz, < Rz; < Rz,) e que ocorre um
alargamento da faixa de valores do parametro Rsk e consideravel aumento de RSm ao longo

da sequéncia de polimento, especialmente para o SiC.

Observaram-se correlagdes fortes (r = 0,88) entre Ra e Rz antes, entre e apds as etapas de
polimento, indicativo de que poros relativamente profundos presentes na superficie, cuja
profundidade mdaxima pode ser estimada por Rz, influenciam significativamente o valor da
rugosidade média (Ra), independentemente do material avaliado. Nao é possivel inferir
isoladamente, portanto, sobre a qualidade superficial (Ra) dos plat6s lisos existentes nestas
superficies a partir das medi¢cdes com o rugosimetro portdatil. Os demais parametros de
rugosidade das superficies ndo apresentaram forte correlacdo linear entre si, como mostra a

Tabela 3.

Tabela 3. Coeficientes de correlagdo linear de Pearson (r) para os parametros de rugosidade

avaliados.

Rao RZo RSko RSmo Ra: Rz RSk1 RSm1 Ra; Rz> RSkz Rsz

Rap 1.00
Rzo 0.98 1.00

Rsko 0.83 0.81 1.00

RSmo 0.21 0.16 -0.22 1.00

Ray 0.97 093 078 028 1.00

Rzz 096 094 0.84 0.16 097 1.00

Rski 078 0.71 0.75 0.05 0.81 0.77 1.00

RSm: -0.56 -0.58 -0.78 0.54 -0.48 -0.58 -0.57 1.00

Ra 0095 093 0.80 0.17 097 0.95 0.83 -0.59 1.00

Rz, 88 0.88 0.84 -0.10 0.88 0.90 0.82 -0.74 0.95 1.00

Rsk 0.11 0.05 -0.04 0.60 0.16 0.10 0.07 0.53 0.00 -0.24 1.00
RSm; -0.60 -0.59 -0.81 0.59 -0.57 -0.62 -0.64 0.84 -0.66 -0.81 0.46 1.00
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O resultado da ANCOVA para P1 mostrou que ndo existe um efeito significativo dos fatores
for¢a ou material no valor médio de Ra;, quando controlados pelo valor da covaridvel Ra,.
Ra, esta fortemente correlacionado com Ra,, como mostra grafico da Figura 9, que também
demonstra que P1 reduziu consideravelmente a rugosidade média inicial das superficies,
independentemente do material. J& para P2, a ANCOVA realizada para avaliar o efeito dos
mesmos fatores no valor médio de Ra, controlados pela covariavel Ra; demonstra, por sua
vez, que o material afeta de forma significativa, além de ser mantida a correlacdo forte entre
Ra, e Ra, (Figura 9). Os intervalos de confianga de 95% para Ra,, controlados pela covaridvel
Ra4, sdo: 0,21-0,40 um (Al,03), 0,17-0,26 um (ZTA) e 0,08-0,21 pum (SiC). Logo, a diferenga foi
entre Al;Os e SiC. Na Figura 9 ainda se nota que a reducdo de Ra foi maior em P1 do que em

P2.

- R?= 10,93 - R? = 0,94
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— @) —
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Figura 9. Graficos de dispersdo de Rai em fungdo de Rao (esquerda) e de Raz em fungdo de Rai (direita),
demonstrando as correlagGes lineares entre estes parametros de rugosidade. Fonte: autor.

A comparacado visual de micrografias originais, Figura 10 a, c, e, com as respectivas imagens
digitalmente processadas, Figura 10 b, d, f, permite concluir que esta ultima foi uma
representacdo razodvel da primeira. A fracdo de poros superficiais (pixels pretos), avaliada na
imagem processada, é visualmente menor nas amostras de SiC, intermediaria nas de ZTA e

maior nas de Al;Os, para os exemplos apresentados.
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Figura 10. Micrografias originais (a, c, ) e processadas digitalmente (b, d, f) de amostras de Al>Os (a, b), ZTA (c,
d) e SiC (e, f) apds P1. Fonte: autor.

A porosidade superficial € muito maior que a porosidade volumétrica das ceramicas, cuja

densidade medida (Tabela 1) é muito préxima de suas respectivas densidades tedricas, que



57

s30 3980 kg / m? para alumina (WEFERS; MISRA, 1987), 3217 kg / m3 para SiC (PADTURE, 1994)
e 4190 kg / m® para ZTA, que foi calculado a partir da densidade tedrica de 6090 kg / m* para
zircbnia tetragonal (CHANG et al.,, 2013) e 3980 kg / m3 para alumina. A porosidade
volumétrica das amostras é entdo estimada em 97%, 97% e 98% da densidade tedrica de

Al,03, ZTA e SiC, respectivamente.

A ANOVA mostrou que existe efeito principal significativo de material, forca normal e posicao
do disco (raio) na fracdo de poros obtida apds P1. A interacdo entre material e raio e, também,
a interagao simultanea entre as trés varidveis estao presentes. O resultado da ANOVA para
fracdo de poros obtida apds P2, por sua vez, detectou influéncia significativa apenas de

material, raio e da interacdo entre estas duas variaveis.

Os graficos da Figura 11 mostram a fra¢do de poros superficiais apés P1 e P2 em fung¢do do
material, forca normal e posicdo do disco (raio médio). O SiC mostrou fracdo de poros menor
que os ceramicos oxidos, ZTA e Al;03, em todas as condi¢des avaliadas, podendo ser tdo baixa
guanto 0,5% apds P2, além da maior uniformidade ao longo da superficie (invaridncia com o
raio), principalmente apds P2. A ZTA mostrou uma porosidade média da superficie igual ou
menor que Al,03, dependendo da carga de polimento e da posicao do disco, mas a razao fisica
para esse resultado nao é clara, embora possa estar relacionada a sua topografia de superficie
inicial diferente, uma vez que as porosidades volumétricas e taxas de remog¢ao de material

(MRR), como mostrado na Figura 12, sao muito semelhantes.

A fracdo de poros superficiais € menor quanto mais se afasta do centro das amostras (maiores

raios). Sdo dois possiveis fendbmenos responsaveis por este resultado:

e A cinemdtica do movimento. Para o presente estudo, considerando a velocidade de
rotagao do suporte como um todo, foi calculado { = 0,66 (KIM; JEONG, 2004), o que
significa que as bordas do suporte percorrem uma distancia maior que a regido interna
ao longo do processo. Devido a liberdade de rotacdo de cada amostra no suporte em
torno do seu proprio eixo, a distancia deslizada na borda de cada amostra foi uniforme,
mas maior que no centro da mesma.

e A distribuicdo ndo uniforme da pressao na area nominal do contato entre a amostra e
o disco revestido com o pano de polimento, tal como mostrado esquematicamente na
Figura 4. Acredita-se que, no presente estudo, a ndo uniformidade surge do momento

da forca de atrito desenvolvida no contato em rela¢do ao ponto de apoio do suporte
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Fracdao de Porosapds P1 (%)

Fracdao de Poros apds P2 (%)

da amostra e da resposta viscoeldstica do pano de polimento, resultando em maior
pressao na regido de entrada e menor na saida do contato. Outros efeitos sdao, muito
provavelmente, despreziveis (SURATWALA; FEIT; STEELE, 2010). Em func¢do da
liberdade de rotagdo da amostra em relagdo ao préprio eixo, que é controlada
unicamente pelas forcas de atrito do sistema, o campo de tensdes é rotacionado
também em relagdo ao centro da amostra, tendo a superficie polida uniformidade

circunferencial.
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Figura 11. Efeito do material, for¢a normal e posi¢cdo da amostra na fragdo de poros superficiais ap6s P1 (acima)
e P2 (abaixo). As barras de erro representam um intervalo de confianga combinado de 95%, para cada uma das
etapas de polimento. Fonte: autor.

O efeito da forga normal so foi detectado para o SiC apds P1 e fica evidente no menor raio
avaliado (7,5 mm). Acredita-se que a maior taxa de desgaste observada com o aumento da
forca normal, fez com que o acabamento superficial final alcangasse a fragao de poros minima
para esta condicdo (suspensdo abrasiva e material), no tempo de polimento disponivel (20
min), o que ndo foi possivel nas menores forgas. O efeito sé foi observado no SiC, pois este

material desgasta-se mais durante o polimento, como sera visto a seguir.

A ANOVA para o desgaste, tanto em P1 e quanto em P2, em funcdo de material e for¢a normal,
mostra que ambos fatores tém efeito principal significativo, assim como a interagao entre
eles. Os gréficos da Figura 12 demonstram que o desgaste do SiC foi maior que o das ceramicas
oxidas em todas as condi¢cGes avaliadas, exceto para a for¢ca de 40 N em P1, quando foi
estatisticamente igual ao da Al,O3 para um nivel de confianca de 95%. O desgaste de todos os
materiais em P2 foi consideravelmente menor que em P1, ndo tendo sido detectada perda de
massa de Al;03 e da ZTA em P2. Em ambas etapas de polimento, o aumento da forca normal
promoveu um aumento proporcional no volume desgastado para o SiC, enquanto que o

desgaste da Al,03 e da ZTA praticamente n3o foi alterado.
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Figura 12. Efeito do material e forca normal no desgaste durante P1 e P2. As barras de erro representam um
intervalo de confianga combinado de 95%. Fonte: autor.
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A profundidade critica de corte (d.) calculada para Al,O3, ZTA e SiC foi de 0,253 um, 0,538 um
e 0,035 um, respectivamente, considerando a constante b = 0,15 (BIFANO; DOW;
SCATTERGOOD, 1991), mas outras abordagens resultaram em valores ainda maiores, por
exemplo, 0,35 a 1,0 um para retificacdo de SiC monocristalino (LIU et al., 2018; DAl et al.,
2018). N3do se espera que particulas abrasivas de 1 um ou mesmo 3 um, que estao soltas sobre
panos de polimento macios, causem danos a uma profundidade mdaxima maior que a
profundidade critica calculada para cada material, ou seja, é muito improvavel que o processo
de polimento esteja operando em um regime totalmente fragil em todas as condicdes

testadas (LIU et al., 2010).

Como a dureza do SiC é consideravelmente maior e sua tenacidade a fratura é similar aos dos
outros dois materiais (ver Tabela 2), o maior desgaste observado em P1 ou P2 n3o pode ser
explicado por uma maior severidade de mecanismos ducteis (governados pela dureza) ou
frageis (governados pela dureza, tenacidade a fratura e tamanho de defeitos superficiais). A
interacao triboquimica deste material com o fluido abrasivo, que é uma suspensdo a base
d’agua, deve ser a responsdavel pelo maior desgaste, ja que o SiC é muito mais reativo com a
agua do que a Al;03 ou a ZTA, principalmente quando interagdes triboldgicas estao envolvidas.

As seguintes reagdes triboquimicas sdo esperadas (RANI et al., 2004):
SiC + 2H,0 - Si0O, + CH, ; AG = —369.1 k] /mol (5)
Al,03 + 3H,0 - 2A1(0OH)3; AG = —25.9k]/mol (6)

A maior variacdo da energia livre (AG) da reacdo entre a d4gua e o SiC, quando comparada a
entre a agua e a Al;03, indica que a primeira é muito mais provavel de ocorrer e poderia
explicar a maior MRR do SiC durante o polimento. E provavel que uma sinergia entre a a¢do
triboquimica e a acdo mecanica de particulas abrasivas aumente a MRR (QIN et al., 2004; LIU

et al.,, 2012; XIN et al, 2010; WANG et al., 2016).

Para o SiC, com o aumento da for¢a normal, deve ter havido maior a dissipacao de energia por
atrito por calor na superficie de polimento, aumentando a taxa de rea¢Ges tribogquimicas, logo,
o desgaste. De fato, para todas as condi¢cGes experimentais, houve um acréscimo consideravel
de temperatura da superficie das amostras, que muitas vezes ndo podiam ser manipuladas

somente com a mao logo apds o polimento, por risco de queimadura. J4 para as ceramicas
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Oxidas, o desgaste mecanico de natureza ductil, mecanismo corroborado pela baixa
rugosidade obtida nas superficies polidas, ndo respondeu de forma significativa ao aumento
da forca normal, para o nivel de deteccdo utilizado. A pressdo de contato localizada (entre
particula abrasiva e a superficie do ceramico) ndo deve ter tido consideravel variagdo com o
aumento da forca, na faixa de valores investigada, pois o aumento da forca normal também
permite que mais particulas entrem em contato com a superficie resultando em nova
redistribuicdo desta forca (WANG et al., 2016). Desta forma, largura e profundidade dos sulcos
gerados pelas particulas na superficie permaneceriam praticamente constantes e,

consequentemente, o desgaste se manteria inalterado.

A Figura 13ailustra como uma superficie hipotética de uma cerdmica sinterizada, formada por
platos relativamente lisos e poros profundos e porosidade interna nula ou desprezivel, é
alterada pelo processo de polimento. O perfil da superficie original (cor preta), quando
submetido a um processo com alta MRR, resultando no perfil da superficie indicado na cor
azul, possui muito menos poros e estes sao mais rasos que os gerados por um polimento com
baixa MRR, cujo perfil é indicado em laranja. Assim, espera-se que a MRR durante o polimento
esteja diretamente relacionada a reducdo da porosidade da superficie e a profundidade dos
poros. Além disso, espera-se que os platds de superficies polidas sejam mais lisos do que os

das superficies originais, conforme mostrado na Figura 13b.
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Figura 13. (a) Perfil de rugosidade da superficie original de uma ceramica sinterizada hipotética (preto) e perfis
apos polimento com MRR baixo (laranja) e alto (azul). (b) Vista hipotética superior das superficies, onde elipses
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pretas representam poros e linhas tracejadas representam se¢es onde foram obtidos seus respectivos perfis de
rugosidade. Fonte: autor.

As vistas esquematicas das superficies originais e polidas com MRR baixo e alto sdo mostradas
na Figura 13b. A medida que o nimero de poros da superficie é reduzido pelo polimento e os
préprios poros tornam-se mais escassos na superficie, sendo a escassez dependente do MRR,
o parametro de rugosidade do RSm é consideravelmente aumentado, porque ha menos
cruzamentos positivos do perfil de rugosidade com a linha média. A maior esparsidade dos
poros nas superficies polidas, em comparagdao com as originais, também pode explicar a faixa
mais ampla de valores de Rsk observados na Figura 8 para as superficies polidas, pois esse
parametro é muito sensivel a ocasionais vales profundos (poros) ou altos picos

(GADELMAWLA et al., 2002).

2.5 CONCLUSOES DESTE CAPITULO

As implicagdes praticas deste trabalho incluem a contribuicdo com dados experimentais para
o polimento de ceramicas de engenharia, que geralmente sao dados proprietarios. Além disso,

as seguintes conclusdes podem ser estabelecidas:

e Asetapas de polimento com abrasivo de 3 um (P1) e 1 um (P2) reduziram em sucessdo
a rugosidade nas superficies dos ceramicos (Ra e Rz), tendo a maior reducao absoluta
ocorrida em P1. Em P1, forga normal ou material ndao afetaram no valor médio de Ra,,
quando controlados pelo valor da covaridvel Ra,. Ja para P2 (abrasivo de 1 um), o
efeito do material foi significativo na rugosidade (Ra,), mesmo quando controlado por
Ra,. O intervalo de confianga de 95% de rugosidade final (Ra,) obtida para cada
material foi: 0,21-0,40 um (Al;0s), 0,17-0,26 um (ZTA) e 0,08-0,21 um (SiC);

e CorrelacgOes lineares fortes (r = 0,88) entre Ra e Rz antes, entre e apds as etapas de
polimento, indicam que poros relativamente profundos presentes (profundidade
estimada por Rz) na superficie influenciam significativamente o valor da rugosidade

média (Ra), independentemente do material avaliado.
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A fracdo de poros superficiais apds o polimento foi afetada principalmente pelo
material, tendo sido consideravelmente mais baixa e mais uniforme ao longo da
superficie para o SiC, em ambas etapas de polimento. A for¢ca normal apresentou
algum efeito somente em P1, tendo a maior magnitude (60 N) responsavel pelas
menores fragdes de poros, principalmente para o SiC, pois foi o material que mais
desgastou;

O desgaste do SiC, devido a ocorréncia de mecanismos triboquimicos neste material
durante o polimento em sinergia com a a¢cdo mecanica provocada pelas particulas
abrasivas, foi maior que o da Al,O3 e ZTA em todas as condi¢Oes avaliadas. Vale
ressaltar que, embora, a priori, a construcdo experimental seja para polimento
convencional (puramente abrasivo), a triboquimica desempenha um papel
fundamental nos resultados do SiC;

Em ambas etapas de polimento, o aumento da for¢ca normal na faixa de 40 a 60 N
promoveu um aumento proporcional no volume desgastado para o SiC, possivelmente
devido ao acréscimo da temperatura na superficie que aumenta a taxa de reacgdes
triboquimicas, enquanto que o desgaste da Al,O3 e da ZTA praticamente nao foi
alterado;

Melhor acabamento superficial foi obtido para o SiC em relagao ao Al,Oz e ZTA, o que
sugere que o SiC seja melhor o candidato para aplicagdo em mancais ceramicos
lubrificados com agua, uma vez que a obtencdo de superficies extremamente polidas

se demonstrou mais factivel considerando as condi¢des de polimento avaliadas.

SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS SOBRE POLIMENTO

Baseado na experiéncia obtida no curso deste trabalho, as seguintes sugestdes de estudo

foram propostas:

Avaliar rugosidade dos sinterizados através dos parametros Rk e Rpk, de acordo com
a norma ISO 23519 (INTERNATIONAL ORGANIZATION FOR STANDARDIZATION, 2010),

com o objetivo de mensurar a qualidade da superficie filtrando a porosidade;
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Realizar estudo para otimizar parametros cinematicos com o objetivo de obter maior
uniformidade nas superficies (fragcdo de poros);

Investigar mecanismos de remog¢ao de material em cada caso via MEV;

Investigar largura dos riscos (mecanismos ducteis) e correlacionar com taxas de
desgaste para os cerdmicos oxidos;

Medir temperatura na superficie de polimento e correlacionar com taxa de reagdes

triboquimicas e de desgaste no caso do SiC.
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3 DESGASTE POR DESLIZAMENTO DE CERAMICOS LUBRIFICADOS COM AGUA:
MECANISMOS, TRANSICOES E MAPAS

3.1  INTRODUGAO

Ceramicos de engenharia (ex., Al,0s3, SiC e Si3sN4) estdo atualmente sendo utilizados em tribo-
componentes como mancais de deslizamento e rolamento. Quando lubrificados com agua,
mancais ceramicos podem prover, sob certas condi¢des operacionais, alta eficiéncia e vida em
servico extensa (baixo atrito e desgaste), juntamente com o impacto ambiental reduzido e
projetos construtivos mais simples se comparados aos tradicionais mancais metadlicos
lubrificados a 6leo (KATO, 1990; WONG; UMEHARA; KATO, 1998a; ANDERSSON; LINTULA,
1994; RANI et al., 2004; JORDI; ILIEV; FISCHER, 2004).

Embora a zirconia (ZrO;) seja uma ceramica de engenharia estrutural muito importante,
devido a sua alta dureza e tenacidade a fratura, seu uso como tribo-componente é restrito a
condicdes de baixa velocidade de deslizamento, pois sua baixa condutividade térmica dificulta
aremocdo do calor gerado pelo atrito do contato (ANDERSSON, 1992; ANDERSSON; LINTULA,
1994). Estudos onde se reporta a combinacdo de ZrO, com pares triboldgicos dissimilares em
deslizamento lubrificados com dgua ndo sdao comuns, mas é ldgico pensar que algumas
combinacbes de materiais podem estender a faixa de condicdes onde a operacdo deste
importante ceramico é vidvel. A possibilidade de utilizar ceramicas éxidas como alternativa
para materiais de mancais deslizantes tem grande importancia tecnoldgica, pois representam
uma classe de ceramica de engenharia amplamente conhecida e aplicada (FERREIRA;

YOSHIMURA; SINATORA, 2012).

Mapas de mecanismos de desgaste sdo Uteis para estudar o comportamento tribolégico (e
transicoes) por causa de sua capacidade de correlacionar muitas variaveis do tribossistema e
mecanismos de desgaste correspondentes, além de ser uma ferramenta muito util para o
projeto de componentes tribologicos (LIM; ASHBY, 1987; HSU; WANG; MUNRO, 1989;
HOKKIRIGAWA, 1991; ADACHI; KATO; CHEN, 1997; LIM, 1998; PASARIBU; SLOETJES; SCHIPPER,
2004). Para ceramicas, os mapas de desgaste geralmente fornecem o valor da taxa de

desgaste em funcdo de pressdes de contato e velocidades de deslizamento para um
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determinado tribopar como, por exemplo, os de Lee, Hsu e Shen (1993) e Hsu e Shen (1996).
O modelo de desgaste de severidade de contato (ADACHI; KATO; CHEN, 1997; KATO; ADACHI,
2002) é uma tentativa de generalizacdo da transicdo de regimes de desgaste moderado para
severo de materiais ceramicos como fung¢dao de parametros adimensionais que incluem as
propriedades dos materiais (fisicas, térmicas, mecanicas), parametros operacionais (forca
normal e velocidade de deslizamento), atrito, defeitos superficiais, etc. O modelo foi
modificado em seguida, incluindo uma andlise mais detalhada das tensGes térmicas e
particdes de calor que atuam no contato (PASARIBU; SLOETJES; SCHIPPER, 2004; METSELAAR
et al., 2001). Entretanto, transi¢des triboldgicas ocorrendo em fungao da distancia deslizada
(atrito, pressdo de contato, temperatura de contato, geracdo e particdo de calor) sdo
ignoradas e a aplicabilidade do conceito de mapa de desgaste para pares ceramicos
dissimilares ainda é restrita. A importancia da caracterizacdo de transicoes triboldgicas com a
distancia de deslizamento é justificdvel porque as condi¢des de running-in sdo,
frequentemente, muito diferentes das condicdes em regime permanente (WANG; HSU,

1996a; BLAU, 2008; BLAU, 2015).

Tratando-se da superlubricidade de ceramicos deslizando em 4gua, o regime estacionario de
atrito e desgaste é atingido apdés um periodo de running-in, onde ocorrem mudancas
significativas nos mecanismos de desgaste (XU; KATO; HIRAYAMA, 1997). No regime
estaciondrio, taxas de desgaste de SizN4 deslizando contra SizsN4 em agua sdo da ordem de 10
1 mm3/Nm, enquanto que a taxa média durante o running-in é da ordem de 10°-10°
mm?3/Nm (JORDI; ILIEV; FISCHER, 2004). Estes valores de taxas de desgaste e mecanismos
reportados permitem concluir que uma das condi¢Ges sine qua non para a operagao de
mancais ceramicos lubrificados com agua é a ocorréncia de regimes de desgaste moderados

ou ultra-moderados, onde é revelada a importancia dos mapas de mecanismos de desgaste

destes tribossistemas.

Desta forma, mapas de desgaste para deslizamento de zirconia (ZrO;) contra alumina (Al,03)
e alumina tenacificada por zirconia (ZTA) em agua foram construidos com base no modelo de
severidade de contato. Um esforco foi feito para levar em consideracdo as transicées
tribolégicas que ocorrem em funcao da distancia de deslizamento. Além disso, o conceito foi

aplicado para construcdo de mapas de desgaste mostrando a evolucdo da severidade do
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contato durante o running-in de pares que apresentaram superlubricidade em agua (SisNa-

Al;03, SisN4-ZTA, SizNa-SiC, ZrO3-SiC e Al,03-SiC).

3.2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

O desgaste ndo é uma propriedade intrinseca dos materiais, mas uma funcdo sistémica
complexa envolvendo propriedades dos materiais, condi¢cdes operacionais (forga, velocidade),
geometria do contato, tipo de movimento, rugosidade superficial e ambiente (lubrificacdo,
temperatura e contaminantes). Por este motivo, taxas de desgaste tipicas abrangem vdrias
ordens de magnitude. A coletdnea de dados na literatura para o desgaste por deslizamento

de materiais ceramicos de engenharia mostrada na Tabela 4 exemplifica esta afirmativa.

Tabela 4. Coletanea de dados de coeficientes de desgaste por deslizamento de ceramicos de

engenharia.
Propriedades Al;03 SizNg SiC ZrO;
Densidade (g/cm3) 3,8-3,9 3,1-3,4 2,8-3,2 5,7-6,0
Médulo de elasticidade (GPa) 340-410 290-333 390-402 196-216
Dureza (GPa) 11-22 13-17 13-34 10-14
Tenacidade a fratura, (MPa.m?2) 2-6 1,4-6 1,5-4 5-15

Coeficiente de desgaste adimensional K = QH /W

Ar seco 10°-103 10°-10* 10°-102 107-10*
Ar Umido 107-10° 10°-10* - -
Lubrificado 107-102 - - 108-10°

Fonte: Hsu et al. (1991). Nota: adaptado pelo autor.
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Uma pratica comum na industria é testar componentes submetidos ao desgaste em suas
condigdes reais durante um determinado periodo de tempo, de forma que ndo haja divida a
respeito do desempenho deste material em servico. A grande desvantagem deste método de
selecdo de materiais, entretanto, é seu alto custo e duragdo prolongada, além da baixa
guantidade de materiais testados (HSU; SHEN, 2000). Para contornar tal problema, ensaios de
laboratério sdo geralmente realizados para investigar mecanismos de desgaste ou simular as
condicdes reais de forma a prover dados, por exemplo, sobre taxas de desgaste. Entretanto,
boas correlagdes entre ensaios de desgaste de laboratdrio e condi¢Ges operacionais reais ndo
estdo comumente disponiveis, porque o conhecimento dos mecanismos de desgaste e como
estes mecanismos variam em funcdo das condi¢cOes operacionais geralmente ndo estdo bem
estabelecidos para cada tribossistema real especifico (HSU; WANG; MUNRO, 1989). Boas
correlagdes sé podem ser estabelecidas quando superficies de desgaste e debris sdo similares
no ensaio de laboratério e no componente real, de forma que os mecanismos de desgaste

sejam reproduzidos (ZUM GAHR, 1987).

Diferentes mecanismos de desgaste foram identificados, podendo ocorrer isoladamente ou
simultaneamente, dependendo do tribossistema. Para materiais ceramicos, compreendem
fratura intergranular, abrasdao, desgaste triboquimico, destacamento de graos, fratura
intragranular e corrosdao (HSU; SHEN, 2000). De modo geral, podem ser classificados em

processos fisicos e quimicos e suas interrelagcdes, como mostra a Figura 14.

Uma maneira sistematica de comparar e selecionar materiais para desgaste é através de
mapas de desgaste. Os mapas mostram regides onde predominam determinados mecanismos
e regimes de desgaste em fungao de varidveis chave como, por exemplo, pressao, velocidade
e temperatura. Lim e Ashby (1987) demostraram com sucesso o uso de mapas de desgaste
para acos, correlacionando os diferentes regimes e mecanismos de desgaste com
temperaturas alcancadas em nivel de asperezas. As temperaturas foram calculadas como
funcdo de pressodes de contato e velocidades de deslizamento, normalizadas por propriedades

mecanicas e térmicas do material, respectivamente.
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Figura 14. Classificagdo de mecanismos de desgaste para materiais ceramicos. Fonte: Ying (1996) apud Hsu e
Shen (2000). Nota: traduzido pelo autor.

Uma metodologia para construcdo de mapas de desgaste por deslizamento para materiais
ceramicos foi desenvolvida por Hsu et. al (1991). O conceito foi baseado na observacdo de que
o desgaste do material pode estar dominado por um determinado mecanismo dentro de uma
faixa limitada de condi¢bes operacionais de for¢ca normal e velocidade de deslizamento.
Mapas de desgaste em condi¢des sem lubrificacdo, em déleo e em agua para alumina (HSU;
WANG; MUNRO, 1989; WANG; HSU; MUNRO, 1991), zircbnia (HSU; SHEN, 1996), nitreto de
silicio (LEE; SHEN; HSU, 1994) e carbeto de silicio (YING et al., 1997) foram reportados. Para
todos os cerdmicos, foram identificados trés regimes de desgaste: moderado (Q < 10°®
mm?3/m), severo (10 mm3/m < Q < 103 mm3/m) e ultra-severo (Q > 10> mm3/m). Exemplos
de mapas de desgaste em ambiente aquoso sdo mostrados na Figura 15 para estes quatro

ceramicos de engenharia.

A Figura 16 mostra esquematicamente o tipo e a escala do dano em cada um dos trés regimes.
No regime moderado, o dano mecanico ocorre por microabrasao, ou seja, por deformacao

plastica localizada. Para o regime severo, trincamento em nivel de asperezas ocorre. Ja no
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ultra-severo, as tensGes no contato sdo altas na escala da drea nominal de contato, o que

corresponde a escala do dano na superficie (HSU; SHEN, 2004).

1000 -3 1000 - -
] Fratura . |
. B o X transgranular . . '
Q) B esgaste v I 104 3 ‘
E _ triboquimico ~10° E i 10" /s
< < Fratura
£ 100 £ 100 — transgranular
£ 1 £ 3
g i Fratura g 1~10%
a 1 intergranular > -
S ‘ S E
S 10 s 10 — Fratura
S ﬁ Microabrasdo Corrosdo S 3 . intergranular
3 3 3 1 Micro-fratura B
s i 3 ] localizada Cgrrosao
K} 1 o . sob tensao
> : ~107  ~10° mm¥s = | Micro- |
: abrasdo |
l T LN L A B O H B B B 1 LN B L L B B R B L
0 1 2 3 0 1 2 3
Pressdo hertziana média (GPa) Pressdo hertziana média (GPa)
1000 — ’ 1000
Desgaste . =
! sic || J 6
: triboquimico i - Desgaste [~10 Corros3o
— : Corrosdo 4 tribo- =
Q Fratura - . 4 L sob tensdo
£ . sob tensdo % quimico
| intergranular € -
£ ‘ re 4 £ ~
2 100 - ~10 < 100 4
c 2 3 ~10
[} :] = 1
& : 2 ] !
% Fratura intergranular = . Fratura intergranular |
[} > . |
© 4]
() ©
P 10 - I 10 4
S a (As setas apontam para o B [
= oo . zonas de menor desgaste) E 7 (As setas apontam para
Ks} ﬂ Microabras&o S y zonas de menor desgaste)
2 ‘1 % - Micro-
~10" mm’/s = abrasio ' ~10® mm’/s
1 T T | T g T T T T T 1 T T == ! T T T | T T T
0 I 2 3 0 1 2 3
Pressdo hertziana média (GPa) Pressdo hertziana média (GPa)

Figura 15. Mapas de desgaste por deslizamento de ceramicos de engenharia em ambiente aquoso. Fonte: Hsu e
Shen (2000). Nota: traduzido pelo autor.

As transicOes entre regimes de desgaste geralmente ocorrem de forma abrupta, ou seja, uma
pequena variacdo na intensidade das varidveis de operacao (ex., forca ou velocidade) resultam
em acréscimos de ordens de magnitude na taxa de desgaste. O conhecimento da localizacdo
destas zonas de transicdo é importante na selecao e projeto de componentes triboldgicos.

Tratando-se de ceramicos, a localizacdo das zonas de transicao de desgaste é diferente entre
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os diferentes materiais e depende de suas propriedades e caracteristicas como dureza,
tenacidade a fratura, densidade, condutividade térmica, distribuicdo de tamanho e forma de

graos, além de suas interacgdes fisico-quimicas com o meio (HSU; SHEN, 2000).
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Figura 16. llustragdo do tipo e escala do dano nos regimes moderado, severo e ultra-severo. Fonte: Hsu e Shen,
2004. Nota: traduzido pelo autor.

A Tabela 5 apresenta uma coletanea de modelos com diferentes critérios para determinar a
localizagdo das transi¢des de regime em fungao das caracteristicas do tribossistema. Todos os
modelos, que tém viés semi-empirico, baseiam suas premissas fundamentalmente em
mecanismos de dano mecanicos, térmicos ou termomecanicos. De forma geral, os modelos
puramente mecanicos preveem que o desgaste estara no regime severo quando as tensdes
trativas na superficie excedem a resisténcia a fratura do material, dada pela razdo entre a
tenacidade a fratura (K;¢) e o tamanho maximo de pré-trincas superficiais (d). J& os modelos
puramente térmicos pressupdem que desgaste severo ocorrera quando tensdes térmicas
resultantes de pulsos de calor gerados pelo atrito sdo suficientes para superar a resisténcia a
fratura do material. Os ceramicos, por terem baixa difusividade térmica, concentram muito
calor do atrito nos contatos de asperezas, o que acarreta em pulsos de alta temperatura
localizada (flash), cujas tensOes trativas resultantes (que surgem durante o rapido

resfriamento) podem ser suficientes para propagar trincas na superficie do material, dando
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génese a particulas de desgaste. Os modelos termomecanicos procuram combinar ambos
efeitos anteriores em um Unico critério para a transicao de desgaste moderado-severo. A
Figura 17 mostra um mapa de desgaste e linhas de transicdo de desgaste moderado-severo
para modelos mecanico, térmico e termomecanico, onde apenas o Ultimo consegue explicar

relativamente bem a transicdo para todo o conjunto de dados experimentais.

Tabela 5. Modelos para a transicdo entre regimes de desgaste moderado para severo em

materiais ceramicos.

Equacao Mecanismo Materiais Ambiente Referéncia
de dano
s = Pmaxx/a 7 Mecanico Al,0s3, Ar, vacuo Kato (1990)
¢ K¢ T 1+10p SisNa, SIC,
TiO2
P> 4,5 K¢ Mecanico Al,03 Ar Kong e
m
(1 + 10#) Vrd Ashby
(1992)
+_ B2 ExauHovr;  109n,ma,  Térmico Al;03 Ar Kong e
- Vo (1 =vy)k, an v
X Ashby
> 0p = ﬂzl
T (1992)
i Termo- Al,O3 Ar Kong e
ol 1—2v+(4+v)1tu
= Su 0[ 3 8 mecanico Ashby
B1v, Exa puHovr; _1 |0.9n,ma,
+ETH0 ﬁ (1—1}2)]{2] tan ‘VTj :| (1992)
> g, Kic.
ﬁzm
o —p [1 —32v LG +8v)nu] >g, Mecanico Al;0s, Ar, dgua, 6leo  Wang e Hsu
Si3Ng, SiC (1996b)
(14 10p)PygVd Mecénico Al;0Os3, SiC, Ar, agua, alta Adachi, Kato
om Kic SicC temperatura e Chen

(1997)
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Tabela 5. Continuagao.

. vu |[vWH Térmico Al,O3, Ar, agua, alta Adachi, Kato e
ot T AT, | kpc SiC, SiC  temperatura  Chen (1997)
> 0,04
L S 1 Térmico AlbOs,  Ar Metselaar,
ATsaKerr  cB SiC, Winnubst e
Si3Na, Schipper (1999) e
ZrO; Metselaar et al.
(2001)
Py Mecanico AlbOs3,  Ar Jahanmir (2002)
Fe SiC,
D H/H\ _
= — | — SI3N4
7 (5) rrw
2,75, m + 6E = 16,2 Termomecanico Al>;O3, Ar Pasaribu, Sloetjes
SiC, e Schipper (2004)
Si3N4,
ZrO;

Legenda: S, — severidade de contato; P, — pressdo hertziana maxima; K;- — tenacidade a fratura; u —
coeficiente de atrito; d — tamanho da pré-trinca; B,, — pressio hertziana média; o7 — tens3o térmica trativa; 5;
— constante para tensdo térmica; ; 8, — constante para choque térmico; y — razdo de particdo de calor; a’ —
coeficiente de expansdo térmica; E — modulo de elasticidade; Hy,, H — dureza do material mais macio; v —
velocidade de deslizamento; 7; — raio do jungdo de contato; v — razdo de Poisson; k — condutividade térmica; n
—ndmero de passes de deslizamento que a aspereza sobrevive; a —raio da érea real de contato (hertziana); oy —
tensdo de fratura; g, —tensdo termo-mecanica total; &, — constante para a superposi¢do de tensdo mecanica na
tensdo termo-mecanica; & - constante para a superposicdo de tensdo térmica na tensdo termo-mecanica; Oy,qx
— tensdo trativa maxima no contato; op — tensdo trativa induzida por deslizamento critica para propagacao
instantanea de trincas; S;,, — severidade de contato mecanica; S.; - severidade de contato térmica; AT, —
resisténcia ao choque térmico; W — carga normal; p — densidade; ¢ — calor especifico; £ — parametro de
severidade térmica; K,sf — condutividade térmica efetiva; ¢’ - constante; B — constante para fator intensidade
de tensdes; Py — carga critica para inicio da falha; P. — carga critica para formacgdo de trincas conicas; 4, D), —
constantes empiricas; E' - modulo eldstico reduzido; r’ - raio da esfera em contato com a superficie; f(u) —
fungdo que depende do coeficiente de atrito.

Apds delimitar as regides do mapa de desgaste para um determinado tribossistema,
entendendo mecanismos de desgaste e seus processos em cada regido, é possivel modelar

com maior precisdo as taxas de desgaste no deslizamento de materiais ceramicos. Um
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conjunto de modelos, um para cada regido do mapa, pode entdo ser desenvolvido para
descrever o desgaste e permitir previsao de vida Util de componentes triboldgicos. Dois destes
modelos termomecanicos semi-empiricos sdo apresentados na Figura 18 e Figura 19, onde

bons ajustes puderam ser obtidos entre o conjunto de dados experimentais e suas respectivas

equacdes.
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Figura 17. Mapa de desgaste de ceramicos em fungdo de pardmetros de severidade mecanica (S.,,) e térmica
(Sc¢) As linhas de transi¢do de regime de moderado-severo de acordo com modelo mecanico (ADACHI; KATO;
CHEN, 1997), térmico (METSELAAR et al., 2001) e termomecanico. Fonte: Pasaribu, Sloetjes e Schipper (2004).
Nota: adaptado e traduzido pelo autor.

Em desgaste, o conhecimento das propriedades dos materiais na escala apropriada é muito
importante. Apesar das propriedades macroscopicas terem sua importancia, as propriedades
na escala das asperezas frequentemente controlam o desgaste, por exemplo, dureza local,
tenacidade a fratura local, tamanho de grao, etc. (HE; HUTCHINSON, 1989 apud HSU; SHEN,
2000). Essa é uma das limitacdes com as quais os modelos de desgaste disponiveis ndo sdo
capazes de lidar. Pode-se ainda destacar outras limitagdes importantes destes modelos, que
ndo contemplam: (i) transicoes triboldgicas em funcdo do tempo, principalmente efeitos
temporais de longo prazo como fadiga de alto e baixo ciclo; (ii) o sinergismo entre diferentes
mecanismos de desgaste que frequentemente ocorrem concomitantemente (por exemplo,
microabrasdo e triboquimico); (iii) alteracdo das propriedades mecano-fisico-quimicas
superficiais dos ceramicos pelo ambiente (umidade, lubrificante, contaminantes) nas

condicdes de deslizamento (tensdes e temperaturas locais).
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Assim, o desenvolvimento de um Unico parametro que descreva o comportamento de

materiais em desgaste parece ser uma pretensao nao realistica no atual estado da arte, mas

é possivel estabelecer correlacdes bastante razoaveis dentro de regides dos mapas de

desgaste onde os mecanismos sao bem compreendidos. Apesar de todas estas limitag¢des, o

conceito dos mapas de mecanismos de desgaste parece ser o Unico até o momento que

consegue apresentar uma visao integrada e abrangente do fenémeno (HSU; SHEN, 2000).
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Figura 18. Modelo de severidade para estimativa de desgaste no deslizamento de ceramicos de engenharia.
Fonte: Hsu e Shen (2004).
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Figura 19. Modelo de desgaste no deslizamento de ceramicos de engenharia utilizando o método tedrico
invariante. Fonte: Drozdov, Nadein e Savinova (2008).
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3.3 MODIFICAGOES DO MODELO DE SEVERIDADE DE CONTATO

A condicdo critica para a transicdo do regime de desgaste moderado para severo em materiais
ceramicos foi avaliada usando o modelo de severidade do contato de Adachi, Kato e Chen
(1997) e Kato e Adachi (2002) modificado. O modelo termomecanico de Pasaribu, Sloetjes e
Schipper (2004) foi preterido neste trabalho pois limita-se a condigdes onde o numero de
Peclet (definido na secdo 3.4) é maior que dois, o que ndo é um fator limitante no modelo de
Kato e Adachi (2002). Neste modelo, assume-se que o desgaste severo ocorre quando as
tensdes trativas induzidas pelo atrito (de origem mecanica ou térmica) sdo altas o suficiente
para propagar microtrincas superficiais pré-existentes ao longo de contornos de grao, gerando
particulas de desgaste por um processo de fratura fragil intergranular. Para o regime de
desgaste moderado, mecanismos dominados pela plasticidade ou dominados por reacdes

triboquimicas podem ocorrer, dependendo das especificidades de cada tribossistema.

O modelo original foi aqui expandido para levar em conta as transi¢cOes triboldgicas que
ocorrem em fungdo da distancia de deslizamento. Altera¢Ges na magnitude do coeficiente de
atrito, tamanho da area de contato e topografia da superficie (S;: altura maxima da topografia
superficial 3D) com a distancia deslizada foram incluidas na analise, o que resultou em
diferentes pressdes maximas de contato, magnitudes dos fluxos de calor e suas distribuicdes
(parabdlica ou uniforme), razdes de particdo de calor e, finalmente, severidades térmicas e
mecanicas de contato. Um modelo mais completo também deveria levar em conta as
mudancas das propriedades fisicas, térmicas e mecanicas com a pressdo de contato e a
temperatura, mas isso ndo foi incluido aqui por motivo de simplificacdo. Duas outras
melhorias do modelo abordadas neste trabalho foram: 1) sua aplicacdo para tribopares
dissimilares e 2) a inclusdo do papel do ambiente (a 4gua, neste caso) na remocao de calor da
interface deslizante. Por simplicidade, nenhum outro efeito do ambiente no tribossistema foi
incluido como, por exemplo, a sua influéncia nas propriedades dos materiais (ex. dureza e

tenacidade a fratura).

O modelo foi alimentado com os dados experimentais provenientes do trabalho de Strey
(2015), que realizou ensaios esfera-sobre disco lubrificados com agua. Propriedades dos

materiais e condi¢cOes experimentais relevantes para implementacdo do modelo estdo
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apresentados no ANEXO A, respectivamente, para referéncia. Os resultados referentes aos

pares Zr0O;-Al;03 e ZrO,-ZTA ja foram publicados (STREY; SCANDIAN, 2017).

No presente trabalho, as condicdes criticas para desgaste severo foram expressas pelas
Equacgdes (7) e (8), para tensdes mecanicas e térmicas induzidas pelo atrito para cada um dos
corpos do tribopar, respectivamente.

1+ 10.“)Pmax\/7j (7)
cmj = =6
o Kic,

(8)

Onde S, ,, é a severidade mecanica de contato, u o coeficiente de atrito, B, a pressdo
madxima no contato, d o comprimento da trinca superficial (aproximada por S;: altura total da
superficie) e K;¢ a tenacidade a fratura, S, é a severidade térmica de contato, y a razao de
particdo de calor, AT a resisténcia ao choque térmico, v a velocidade de deslizamento, W a
forga normal, H a dureza Vickers (a 1 kgf), k a condutividade térmica, p a densidade e c o calor
especifico. O subscrito j, em ambas equagdes, indica em qual dos corpos do tribopar (esfera

(e) ou disco (d)) a quantidade estd sendo avaliada.

No inicio do deslizamento, quando ocorre um contato ndo conforme entre esfera e disco, a
pressdo maxima no contato, P, foi calculada através da Equagdo (9), que considera um

contato hertziano (HUTCHINGS; SHIPWAY, 2017).

6WE'\'? (9)
Brax = TRZ

Onde E' é o médulo de contato e R, é o raio da esfera.

Apds o instante inicial do deslizamento, as superficies tornam-se conformes devido ao
desgaste. Nestas condigdes, P4, foi estimado como 1,5 vezes a pressao média de contato
(razdo da forca normal e area do contato instantdanea). O monitoramento in situ do
deslocamento da esfera devido ao desgaste durante os ensaios realizados por Strey (2015)
permitiu estimar, através de relagdes puramente geométricas, o diametro da calota de

desgaste da esfera em cada instante de do ensaio.
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N3o estd claro no modelo original como y foi estimado. A metodologia apresentada por
Kennedy, Lu e Baker (2015) foi utilizada para estimativa das razées de particao de calor e
respectivas temperaturas de contato para cada um dos corpos do tribopar. O cdlculo da razido
de particdo de calor, y, para cada um dos corpos do tribopar foi o que permitiu aplicar o
modelo a pares dissimilares e, também, incluir o efeito do ambiente na remocdo de calor. O

método estd resumido na Secao 3.4.

3.4 ESTIMATIVA DA RAZAO DE PARTICAO DE CALOR E TEMPERATURA DO CONTATO

O método para estimar razoes de particdo de calor e temperaturas de contato apresentadas
por Kennedy, Lu e Baker (2015) é baseado na abordagem de muitos trabalhos anteriores
(JAEGER, 1942; ASHBY; ABULAWI; KONG, 1991; TIAN; KENNEDY, 1994; ALILAT; BAIRI; LARAQI,
2004). A razdo de particdo de calor determina a fracdo de calor gerado pelo atrito que entra
em cada corpo do tribopar. Um resumo das principais equacgdes e simplificacdes utilizadas sao

apresentadas a seguir.

A taxa de calor total gerada por atrito por unidade de drea de contato (q¢otq;), SUpONdo que

toda a energia de atrito seja convertida em calor, é dada por:

Qtotat = Qe + qa = W.P.v (10)

Onde g, e g4 sao os fluxos de calor médios que entram na esfera e no disco, respectivamente,

e P a pressao de contato média.

A temperatura do contato (T,) é considerada como a soma de trés contribuicdes: temperatura
ambiente (Tymp), aumento nominal da temperatura em estado estacionario (ATsg) e aumento

da temperatura flash (ATy).
T = Tamp + ATss + AT (12)

Expressdes para ATsg e ATy para distribuigcbes de fluxo de calor parabdlicas (contato eldstico)
e uniformes para contatos circulares sdo mostradas na Tabela 6, onde a é o raio real da area

de contato, 1, o raio do disco, k., e k; as condutividades térmicas da esfera e disco,
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respectivamente, Pe o numero de Peclet (Pe = v.a/2.ky), I, o “comprimento” da esfera

(le = 2R,) e d, o diametro do esfera (d, = 2R,).

Tabela 6. Expressdes para as parcelas de aumento mdximo de temperatura de contatos

circulares em deslizamento

Parcela de Corpo
Distribuicao do Contra-corpo em
aumento de estacionario
fluxo de calor movimento (disco)
temperatura (esfera)
4a?\ q,l
Parabdlica 24 )\ dete
dz | k. 2
da (Q
AT —|—
hc To
. Gele
Uniforme
ke
N 3nq,a 2.32qqa
Parabdlica
8k, kq+/m(1.234 + Pe)
ATy
qea ZQda
Uniforme
ke kqy/m(1.273 + Pe)

Fontes: (JAEGER, 1942; ASHBY; ABULAWI; KONG, 1991; TIAN; KENNEDY, 1994; ALILAT; BAIRI; LARAQI, 2004).

O coeficiente médio de transferéncia de calor por convecgao (h.) da superficie do disco em
rotagao, imerso em um fluido sob regime de escoamento laminar, é dado pela equagao (12)

(KREITH; MANGLIK; BOHN, 2012).

k D*\2k
he = Nup =~ = 0.36(‘“ > tw (12)

Onde Nup é o nimero de Nusselt, k,, = 0.6061 W /mK and v,, = 0.8928 X 107® m?/s a
condutividade térmica e viscosidade da 4gua a 25 °C, respectivamente, D é o didametro do

disco e w a velocidade angular do disco.

Considerando que a temperatura maxima de contato é a mesma para esfera e disco

(postulado de Blok), a expressdo final para a temperatura de contato é:
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T, = Ty + 2 <4ale +C ) Tamp + [1 <a2> + Aa (13)
= — a = q —_— —_—
¢ T\ a2 b T2 \r2) " k7B + Pe)

Onde T,,, é a temperature ambiente, A = 2.32, B'=1.234 e C =3m/8 para uma
distribuicao de fluxo de calor parabdlica, A=2, B=1.273 e C =1 para o caso de
distribuicdo de fluxo de calor uniforme. Para as condicdes iniciais de deslizamento, uma
distribuicdo parabdlica de fluxo de calor gerado por atrito é considerada (contato hertziano,
nao conforme), enquanto que se assume uma distribuicdao uniforme de fluxo de calor para a

sequéncia do deslizamento (contato conforme).

A partir da equacdo (13), é possivel calcular o fator de particdo de calor (a) de acordo com:

ifa), 4
qe _ hC TOZ kdw/T[(B + P€) (14)

a. 1 (4al
W ()

Finalmente, as razdes de particao de calor da esfera (y,) e do disco (y,) sdo determinadas

usando as equagdes (15) e (16).

e«

Ye = Qtotal 1+4a (15)
da 1

= = 16

va dtotal 1+a ( )

3.5  RESULTADOS E DISCUSSAO

3.5.1 Pares de cerdmicos oxidos: ZrO-Al,03 e ZrO,-ZTA

A Figura 20 mostra os mapas de desgaste para ZrO,-Al,03 e ZrO,-ZTA. As linhas tracejadas
representam as condicOes criticas originais (ADACHI; KATO; CHEN, 1997; KATO; ADACHI,
2002), mecanicas e térmicas, para a transicdo de desgaste moderado-severo. Os dados foram
classificados de acordo com o regime de desgaste (moderado ou severo), corpo (esfera ou

disco) e se é a condicdo inicial (I) ou final (F).
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Uma tendéncia geral dos mapas de desgaste é que, para todos os ensaios ha uma reducao de
S¢m das condigbes iniciais para as finais, devido a diminuicdo vertiginosa da pressdao média de
contato quando o sistema muda do contato nao-conforme (esfera-sobre-plano) para um
contato conforme (plano-sobre-plano) em fun¢do do desgaste da esfera. Os valores iniciais de
S¢m sdo da mesma ordem para um dado corpo do tribopar (por exemplo, 2,9 < S.,, < 5,7
para o disco de Al,03 na Figura 20a) enquanto que S, ; inicial abrange uma ordem de grandeza

de valores e, neste caso, define o regime de desgaste.

A linha §., > 0,04 descreve razoavelmente bem a transicdao de desgaste moderado para
severo para os discos, tanto para a condi¢do inicial como final, sendo um pouco conservadora
(para o desgaste moderado) em alguns ensaios. No entanto, para as esferas, S, > 0,04 ndo
descrevem muito bem esta transicdo. Este resultado ndo é inconsistente no sentido de que
nao se deve analisar cada corpo do tribossistema (esfera ou disco) independentemente,
porque o desgaste é um fendmeno retroalimentado em circuito fechado. Se a condicao de
deslizamento é tal que promove um mecanismo de desgaste severo na superficie do disco, as
particulas de desgaste (debris) iniciais gerados a partir desta que ficam presos na interface
podem alterar o tribossistema para um modo de desgaste abrasivo, como mostrado
esquematicamente Figura 21. Sob tal situacao, é improvavel que um mecanismo de desgaste
moderado ocorra na superficie da esfera devido ao papel abrasivo destes debris, causando
desgaste por deformacdo plastica (riscos ou sulcos) e/ou fratura fragil (microtrincas). Nesse
sentido, propde-se que a condicdo necessaria para a ocorréncia de desgaste severo é que a
severidade do contato (S, ,,, ou S; ;) de pelo menos um dos corpos exceda o valor critico. Em

termos matematicos:

Seij > Ci (17)

Onde S.;; € a severidade de contato, i = {mecanica (m);térmica (t)}, j=

{esfera (e); disco (d)} e C; o valor critico (C,,, = 6 e C; = 0,04).

A grande diferenca de S, entre as esferas e os discos é explicada pelas respectivas razdes de
particdo de calor. Considerando todas as condi¢des avaliadas, estima-se que 93% a 99% do
calor gerado por atrito seja conduzido a partir da interface através do material do disco (Al.O3
ou ZTA), porque a ZrO, tem uma condutividade térmica muito baixa. A temperatura maxima

flash calculada foi de cerca de 1000 °C para a condi¢do mais severa.
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Figura 20. Mapas para o deslizamento de (a) ZrO»- Al20s e (b) ZrO>-ZTA em dgua. As linhas tracejadas representam
as condigdes criticas, mecanica (C,,) e térmica (C;), para a transi¢do de desgaste moderado-severo [9,16]. I:
condicgdo inicial. F: condi¢do final. Fonte: autor.
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Figura 21. Esquema da formacédo de particulas de desgaste (debris) durante o desgaste por deslizamento e seu
papel abrasivo na interface. (a) Tensdes de contato elasticas iniciais atuam na ponta da microtrinca preexistente
na superficie do disco. (b) Formacédo dos debris por fratura fragil de acordo com [8,15]. (c) Os debris atuam como
abrasivos na interface. Fonte: autor.

Ao simular o uso de discos de ZrO, (em vez de Al,03 ou ZTA) sob as mesmas condi¢des de
carga, velocidade, coeficiente de atrito, geometria, ambiente etc., constatou-se que muito
mais calor é conduzido pela esfera (20% < y, < 42%) e que as temperaturas de contato sdo
muito mais altas, atingindo facilmente 1500 °C ou mais quando as velocidades de
deslizamento sdo superiores a cerca de 0,5 m/s, resultando em S.; > C,. Esta observagdo
concorda com as de Adachi, Kato e Chen (1997) e Kato e Adachi (2002), onde o desgaste de
deslizamento severo de ZrO; deslizando contra ZrO; ocorre em velocidades de deslizamento
tdo baixas quanto 0,1 m/s (sob carga de 2 N). Assim, foi demonstrado que a combinacdo de

ZrO; com um contra-corpo tribologicamente compativel, como Al,O3 ou ZTA, que retira
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preferencialmente o calor gerado na interface, permite a operacdo de mancais de ZrO; em
velocidades de deslizamento muito maiores (por exemplo, 1,5 m/s sob 6 N de carga para ZrO;-

ZTA) do que o anteriormente relatado.

Embora os coeficientes de convecgdo de calor calculados (h.) das superficie dos discos em
rotacdo sejam cem vezes maiores na agua que no ar, sugerindo que o ambiente aquoso tem
um papel importante na remoc¢ao de calor da interface, apenas pequenas diferengas (no
maximo ~5% ) em temperaturas de contato e razdes de particdo de calor foram estimadas ao
comparar entre estas duas condi¢des (por simplicidade, o mesmo W foi considerado em ambos
os casos). A explicacdo deste resultado é que, para o caso dos materiais com baixa difusividade
térmica como ceramicas de engenharia (isolantes), a parcela de aumento maximo da
temperatura flash (ATy) € o termo dominante na expressdo de temperatura de contato e é
independente de h.. Os coeficientes de convecgdo de calor determinam o aumento nominal
da temperatura de superficie em estado estaciondrio (ATss) e tém apenas um papel
secunddrio na estimativa de temperaturas no pico das asperezas para os tribossistemas

ceramicos apresentados.

3.5.2 Pares contendo cerdmicos a base de silicio: SisN4-Al;03, SisN4-ZTA, Si3sN4-SiC, ZrO>-SiC e
Al,03-SiC.

A Figura 22 até a Figura 26 apresentam o conjunto de dados que mostram a evolu¢dao dos
parametros tribolégicos adquiridos e/ou calculados para os pares contendo ceramicos a base
de silicio: SizsNs-Al2O3, SisN4-ZTA, SisNs-SiC, ZrO,-SiC e Al;03-SiC. Apesar de apresentarem

magnitudes diferentes, todos os pares apresentam tendéncias semelhantes em varios

aspectos:
(i) O coeficiente de atrito decresce durante o running-in, com oscilacdes de grande
magnitude, até atingir superlubricidade (u < 0,01);
(ii) A pressdao média de contato reduz vertiginosamente no inicio do deslizamento

devido a alteracdo da geometria ndo conforme (esfera-plano) para conforme

(plano-plano) e estabiliza mesmo antes de ser atingida superlubricidade;
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(iii) A duracdo do wear-in, ou seja, periodo de estabilizacdo da taxa de desgaste, é
menor do que a do running-in. Nao foi detectado desgaste durante o regime de
superlubricidade;

(iv) A temperatura do contato atinge um pico no inicio do deslizamento, coincidindo
com o pico de pressdo média e de coeficiente de atrito, e alcanca valores muito
proximos a temperatura ambiente, mesmo antes do fim do running-in;

(v) A maior parcela do calor gerada no contato, entre 80% e 99%, é removida da
interface por conducdo através do material do disco;

(vi) Os sistemas operaram, majoritariamente, na regidao do regime moderado de
desgaste ao longo de todo o running-in sendo que, em um mesmo ponto de
operacdo do tribossistema, tanto S, quanto S ,,, eram menores na esfera do que
no disco;

(vii)  Tanto S.. quanto S.,, tendem a reduzir ao longo do running-in, mas S, reduz,
geralmente, em maior magnitude no comeco do deslizamento e S.; reduz mais

pronunciadamente no final do running-in;

Os dados para o par Al;0s3-SiC, Figura 26, mostram duas condicBes: A (24,6 N e 1,0 m/s) e B
(15,8 N e 1,5 m/s). O sistema ndo alcangou superlubricidade na condi¢do A, mas o atingiu na
condi¢do B, apesar de ambos terem apresentado evolu¢do de S., e S, bastante similares.
Portanto, baseado nestes resultados e nos da secdo anterior, pode-se dizer que o wear-in em
regime moderado é uma condi¢cdo necessdria, mas nao suficiente, para ocorréncia de
superlubricidade no deslizamento de ceramicos lubrificados com dgua. Strey (2015) relata que
o par Al,O3-SiC ndo apresentou superlubricidade na condicdo A possivelmente porque as
superficies ndo eram tdo polidas e uniformes como as observadas na condicdo B. Os mapas
de desgaste no running-in mostraram-se Uteis para entendimento destes tribossistemas e

podem servir de ferramenta para monitoramento da condicdo de operacdao dos mesmos.
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Figura 22. Dados representativos da esfera SisNs deslizando contra o disco de Al.0s na agua. (a) Curva do
coeficiente de atrito em que apenas os primeiros 300 m deslizados de um total de 3500 m sdo mostrados. A linha
preta representa o sinal de 10 Hz, enquanto a linha branca os dados filtrados (filtro de média moével de 5
segundos). (b) Evolugdo do volume de desgaste da esfera e pressdo média de contato. (c) Evolugdo da razdo de
particdo térmica e temperatura de contato. (d) Mapa de desgaste do running-in. Fonte: autor.
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Figura 23. Dados representativos da esfera SizsNa deslizando contra o disco de ZTA na agua. (a) Curva do
coeficiente de atrito em que apenas os primeiros 300 m deslizados de um total de 3500 m sdo mostrados. A linha
preta representa o sinal de 10 Hz, enquanto a linha branca os dados filtrados (filtro de média mével de 5
segundos). (b) Evolugdo do volume de desgaste da esfera e pressdo média de contato. (c) Evolucdo da razdo de
particdo térmica e temperatura de contato. (d) Mapa de desgaste do running-in. Fonte: autor.
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Figura 24. Dados representativos da esfera SisNa4 deslizando contra o disco de SiC na dgua. (a) Curva do coeficiente
de atrito em que apenas os primeiros 300 m deslizados de um total de 3500 m mostrados. A linha preta
representa o sinal de 10 Hz, enquanto a linha branca sdo os dados filtrados (filtro de média mdvel de 5 segundos).
(b) Evolucdo do volume de desgaste da esfera e pressdo média de contato. (c) Evolu¢do da razdo de partigdo
térmica e temperatura de contato. (d) Mapa de desgaste do running-in. Fonte: autor.
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da razdo de particdo térmica e temperatura de contato. (d) Mapa de desgaste do running-in. Fonte: autor.
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Figura 26. Dados representativos da esfera AlOs deslizando contra o disco de SiC na 4gua. (a) Curva do
coeficiente de atrito. A linha preta representa o sinal de 10 Hz, enquanto a linha branca os dados filtrados (filtro
de média movel de 5 segundos). (b) Evolucdo do volume de desgaste da esfera e pressdo média de contato. (c)
Evolucdo da razdo de particdao térmica e temperatura de contato. (d) Mapa de desgaste do running-in. Fonte:
autor.
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CONCLUSOES DESTE CAPITULO

TransicOes triboldgicas no deslizamento de ZrO,-Al;03, ZrO,-ZTA, SizsNa- Al;03, SizNa-ZTA, SizNa-

SiC, Zr0;-SiC e Al,03-SiC em agua foram investigadas através do modelo de severidade de

contato. As principais conclusées foram:

O mapa de desgaste baseado nos parametros de severidade de contato foi adaptado
para incorporar transicdes triboldgicas em funcdo da distancia de deslizamento,
aplicabilidade para tribopares de materiais dissimilares e inclusdao do papel do
ambiente na remocao de calor da interface.

A evolucdo do coeficiente de atrito, area de contato e topografia superficial com a
distancia de deslizamento resultou em diferencas nas pressdes de contato, nas
magnitudes e distribui¢des do fluxo de calor, razdes de particao térmica, temperaturas
de contato e severidades de contato entre as condigdes inicial e final.

A condigdo necessaria para a ocorréncia de desgaste severo em ambos 0s corpos
deslizantes é que a severidade do contato (S. ., ou S;,) de pelo menos um dos corpos
exceda o valor critico (6 ou 0,04, respectivamente), o que sugere que os debris gerados
a partir do desgaste de um corpo podem atuar como abrasivos na interface.

E possivel operar mancais de ZrO, em altas velocidades de deslizamento acoplando-o
a um contra-corpo tribologicamente compativel com uma difusividade térmica
relativamente maior (por exemplo, Al,0s ou ZTA) que preferencialmente conduz o
calor da interface. Este conceito pode ser estendido para outros pares ceramicos
dissimilares deslizando em lubrificacdo com agua, onde também é possivel observar o
fenémeno de superlubricidade, como o par ZrO,-SiC.

Os mapas de desgaste durante o running-in conseguiram demonstrar a evolucdo da
severidade do contato dos tribopares ceramicos estudados ao longo do tempo de
operacdo. Esses mapas representam um primeiro passo no desenvolvimento de
ferramentas para monitorar em tempo real tribossistemas deslizantes ceramicos (por
exemplo, mancais hidrodinamicos ceramicos).

Os valores criticos propostos por Adachi, Kato e Chen (1997) permanecem critérios
adequados e conservadores para a predi¢cdo do regime de desgaste moderado, que é

uma condi¢do necessaria, mas nao suficiente, para alcancar a superlubricidade;



92

3.7

SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS SOBRE MAPAS DE DESGASTE DE CERAMICOS

Avaliacdo de diferentes modelos de temperatura do contato nos modelos de desgaste
disponiveis para materiais ceramicos;

Avaliacao experimental de propriedades mecanicas, fisicas e quimicas em condi¢Ges
gue simulam as solicitacbes térmicas e mecanicas na escala do dano (micro e
nanodureza, tenacidade a fratura local, propriedades térmicas, reatividade quimica
com o ambiente);

Construcao de mapas de desgaste com inclusdo das variagdes temporais e locais das
propriedades e condicdes de operacdo para pares ceramicos dissimilares que

apresentam superlubricidade em agua.



93

q REGIMES E MECANISMOS DE LUBRIFICACAO NO DESLIZAMENTO DE CERAMICOS
LUBRIFICADOS COM AGUA

4.1  INTRODUCAO

4.1.1 Superlubricidade e a importéncia das reagbes triboquimicas

Sob determinadas condic¢des, o deslizamento de materiais ceramicos a base de silicio, como o
nitreto (SizsN4) e o carbeto de silicio (SiC), em lubrificagdo com dgua, apresentam o fenébmeno
de superlubricidade, estado no qual o coeficiente de atrito em regime estacionario atinge
valores milesimais, p<0,01 (ERDEMIR; MARTIN, 2007; TOMIZAWA; FISCHER, 1987; CHEN;
KATO; ADACHI, 2001; JAHANMIR; OZMEN; IVES, 2004; GATES; HSU, 2004). Além disso, nestas

condicBes, o desgaste é extremamente pequeno (JORDI; ILIEV; FISCHER, 2004).

Tomizawa e Fischer (1987) foram os primeiros a reportar coeficientes de atrito milesimais para
pares ceramicos similares de SisNs4 deslizando sob lubrificagdo com dagua e atribuiram o
resultado a obtencdo de lubrificacdo hidrodindmica, pois as superficies desgastadas tinham
rugosidade muito baixa devido ao polimento triboquimico in situ, o que permitia, segundo os
autores, com que o filme fino de agua separasse completamente as superficies. A espessura
minima do filme hidrodinamico foi estimada em 70 nm. As conclusdes sobre o mecanismo de
lubrificacdo de Tomizawa e Fischer (1987) foram corroboradas para estes e outros pares
ceramicos similares deslizando em agua: SizsN4 (SASAKI, 1989; JORDI; ILIEV; FISCHER, 2004;
CHEN; KATO; ADACHI, 2001), SiC e SiAION (ANDERSSON, 1992).

Outros estudos mostraram que o deslizamento de pares similares de SiC (CHEN; KATO;
ADACHI, 2001; WANG; KATO; ADACHI, 2004) e, mais recentemente, os pares de ceramicos
dissimilares CNx-SiC (ZHOU; KATO; ADACHI, 2015), ZrO,-SiC (STREY, 2015) e Si3sNs-Al;03
(FERREIRA; YOSHIMURA; SINATORA, 2012; BALARINI JR et al., 2016), lubrificados com agua,
também apresentam superlubricidade. Em comum, todos tribossistemas eram formados por
pelo menos um material ceramico a base de silicio, além da ocorréncia de um periodo de
running-in, onde o coeficiente de atrito é muito maior e mais instavel, como mostra a Figura

27.
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Figura 27. Comportamento do coeficiente de atrito em fungdo da distancia deslizada dos pares SizsNs-SisN4 e SiC-
SiC em agua. Fonte: Chen, Kato e Adachi (2002). Nota: traduzido pelo autor.

ReagOes triboquimicas que ocorrem durante o running-in, no deslizamento dos ceramicos
SisN4 e SiC, sdo extremamente importantes no fenémeno de superlubricidade. Elas levam a
formacdo de acido silicico, de acordo com as Equacbes (18) a (20) (MATSUDA; KATO;
HASHIMOTO, 2011), que, por sua vez, polimeriza-se (ILER, 1979), formando um tribofilme de
silica coloidal hidratada que se adere as superficies em deslizamento (XU; KATO, 2000). Além
disso, as reagdes triboquimicas sao o mecanismo de desgaste responsavel por tornar as
superficies extremamente planas e polidas, o que reduz significativamente a pressdao de
contato permitindo que um filme hidrodindmico muito fino se forme (TOMIZAWA; FISCHER,
1987; XU; KATO, 2000).

SisN, + 6H,0 — 3Si0, + 4NH, (18)
SiC + 2H,0 - Si0, + CH, (19)

Si0, + 2H,0 - Si(0OH), (20)
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4.1.2 Curvas de Stribeck

A maneira usual de reportar as caracteristicas operacionais de mancais de deslizamento é
através de curvas de Stribeck, que correlacionam caracteristicas do mancal como carga (W),
velocidade de deslizamento (V) e/ou viscosidade do lubrificante (1), ou parametros
caracteristicos (exemplo, nV /W), com o coeficiente de atrito (u). Lubrificagdo hidrodinamica
e limitrofe ocorrem para altos e baixos valores de nV /W, respectivamente, enquanto que
lubrificacdo mista ocorre para valores intermediarios. Uma limitacdo destas curvas é que elas
ndao sdo genéricas, ou seja, sdao especificas de cada mancal, principalmente na regido
correspondente a lubrificacdo limitrofe e mista, como mostra a Figura 28. Esta figura também
mostra que mancais de pares ceramicos lubrificados com dgua apresentam melhor
performance (maior capacidade de carga e menor ) em relagdo aos tradicionais mancais de
materiais metalicos lubrificados com éleo (WANG; KATO; ADACHI, 2004), além do reduzido

impacto ambiental em razdo do uso de agua como lubrificante.

1.0000
Ferro fundido / Ago / Oleo Bronze / Aco inox. / Oleo
,42 0.1000 12
g Bronze / Ago inox. / Oleo + Aditivo
% C/WC/ Agua {\_ / /
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Figura 28. Curvas de Stribeck comparando a performance de pares ceramicos lubrificados a agua e pares
metalicos lubrificados a dleo. Fonte: (WANG; KATO; ADACHI, 2004). Nota: traduzido e adaptado pelo autor.

A premissa classica para lubrificagao hidrodinamica é de que o coeficiente de atrito, u, é
funcdo da viscosidade do fluido, 17, da velocidade de deslizamento, V, e da carga aplicada ou

pressao de contato, P,,. A curva de Stribeck é um conceito util para entender os varios regimes
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de lubrificagdo de um mancal de deslizamento que relaciona o parametro nV /P, (chamado
de numero de Hersey) com o coeficiente de atrito. Neste contexto, faz sentido usa-la como
ferramenta para compreender os regimes de lubrificacdo atuantes no deslizamento de

ceramicos em agua.

Os parametros de Emmens (1988), Felder e Samper (1994) e Nogueira et al. (2002), entre
outros, tentam, a partir de premissas fisicas do fendmeno, estabelecer uma Unica “curva
mestre” que explique o comportamento do mancal nos diferentes regimes de lubrificacao.
Emmens (1988) estudou experimentalmente o efeito das asperezas superficiais no parametro
hidrodinamico da curva de Stribeck, propondo que o atrito é governado pelo fluxo de
lubrificante através de microcanais formados na interface em deslizamento. O autor concluiu
gue durante os regimes de lubrificagdo misto ou limitrofe o coeficiente de atrito é uma fungao
linear de nV/PmRIZ,m, onde Ry, é a altura maxima dos picos da superficie. Felder e Samper
(1994) propuseram que efeitos microhidrodinamicos, como o aumento localizado de pressao
devido a existéncia de pequenos reservatérios de lubrificantes, formados nos vales da
topografia superficial, poderiam contribuir para o aumento da capacidade de carga de
superficies em deslizamento lubrificado. Estes autores propuseram a utilizacdo do parametro
3nVIl/B,R2, onde | é a ordem de magnitude do comprimento dos reservatérios de
lubrificante e R, é a rugosidade média da superficie. Por fim, para levar em consideragao o
efeito da deformacao eldstica das asperezas na superficie, Nogueira et al. (2002) construiram
curvas do tipo Stribeck utilizando o pardmetro nV /B, R%,E"*/3, onde E’ é o médulo elstico
efetivo da teoria de Hertz (JOHNSON, 1987.). Todas as trés curvas mostraram ser capazes de
melhorar o ajuste dos pontos experimentais a uma curva mestre, principalmente na regido

hidrodinamica, mas, em certo nivel, na regido mista e limitrofe.

4.1.3 Modelo de lubrificagdo hidrodindmica

Conforme propuseram inicialmente Tomizawa e Fischer (1987), a superlubricidade de
ceramicos lubrificados com agua deve estar associada com um regime de lubrificacdo

hidrodinamico. A equacdo de Reynolds modela a curva de Stribeck no regime hidrodinamico



97

e pode apenas ser resolvida analiticamente aplicando uma série de simplificacdes e para
geometrias relativamente simples (STACHOWIAK, 2000; HAMROCK; SCHMID; JACOBSON,
2004).

Jordi, lliev e Fischer (2004) modelaram o regime de lubrificagdao hidrodinamica adaptando a
equacao da capacidade de carga e espessura minima do filme lubrificante de um mancal plano
retangular para o mancal plano circular. Eles dividiram o mancal circular em uma série de
mancais retangulares paralelos (Figura 29) e somaram a contribuicdio de cada mancal
retangular para estimar a capacidade do mancal circular correspondente. Ha davidas se este
modelo seria 0 mais adequado para esta geometria, uma vez que, para pequenos incrementos
no angulo a, cada mancal retangular é muito maior na direcdo longitudinal ao deslizamento
(direcao de V) do que na direcdo transversal, o que geraria uma estimativa errénea na
distribuicdo de pressdo no sentido transversal deste mancal. Os autores parecem ter sido os
Unicos a aplicarem um modelo que contemple a geometria adequada para o estudo de

superlubricidade de ceramicos deslizando em agua.

2pcosaj
p(senaz —senay)
p(sena, —senay)
\a3 a2 v
a, psenay
U
D= Zp 4# v

Figura 29. Aproximagdo de um mancal plano circular por uma série de mancais planos retangulares, de acordo
com o modelo de Jordi, lliev e Fischer (2004). Fonte: autor.
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4.1.4 Modelo de lubrificagdo mista

Em outra vertente de pensamento, Xu e Kato (2000), afirmaram que o mecanismo de
lubrificagao de SisN4-SisN4 deslizando em agua é misto: parte hidrodinamico, parte limitrofe,
pois um tribofilme de silica hidratada, com baixa resisténcia ao cisalhamento, suporta parte
da carga imposta ao mancal, como mostra esquematicamente a Figura 30. Xu, Kato e
Hirayama (1997), Wong, Umehara e Kato (1998a), Chen, Kato e Adachi (2001), Matsuda, Kato
e Hashimoto (2011), Ferreira, Yoshimura e Sinatora (2012), Strey (2015) e Balarini et al. (2016)
também reforcam a hipdétese do modelo de lubrificagdo mista para pares similares e

dissimilares: SisN4-SizsN4, SiC-SiC e SizsN4-Al.O3, SisNs-SiC, ZrO;-SiC, dentre outros.

O modelo macroscépico para o regime misto de lubrificacdo de Xu e Kato (2000) considera
gue a carga suportada no mancal é uma contribuicdo da carga suportada pelo filme
hidrodinamico mais a carga suportada pelo contato entre asperezas, que estdo recobertas por
um tribofilme macio de silica hidratada (Figura 30). Para estimativa do coeficiente de atrito, a
equacdao do mancal retangular para a contribuicdo hidrodinamica foi utilizada, mesmo
tratando-se da geometria circular. J4 para a parcela limitrofe, o coeficiente de atrito foi
modelado como a razdo entre a resisténcia ao cisalhamento do tribofilme e da dureza do
substrato (SisN4, no caso). Apesar de simples, o modelo mostra, ao menos qualitativamente,
gue o tribofilme pode ter um papel importante na superlubricidade destes tribossistemas. O
modelo misto para o coeficiente de atrito apresentado por Jordi, lliev e Fischer (2004) é

bastante similar a este.

Filme
hidrodinamico

Tribofilme de Si3N4
silica hidratada

Area de
contato real

Figura 30. Modelo de lubrificagdo mista. Fonte: Xu e Kato (2000). Nota: traduzido pelo autor.
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Claramente, hd uma divergéncia nas opinides sobre o mecanismo de lubrificacdo atuante em
tribossistemas ceramicos deslizando em agua. Tal divergéncia surge da inerente dificuldade
em medir espessuras nanomeétricas de filmes lubrificantes in situ para estes tribossistemas e
determinar, direta ou indiretamente, a ocorréncia ou ndo de contato entre asperezas nas
condicGes de operacao. Mas por que esta informacdo é tdo importante? Conhecer o real
mecanismo de lubrificacdo atuante permite desenvolver modelos que podem estimar de
maneira mais adequada as caracteristicas operacionais do mancal de deslizamento, sendo as
principais capacidade de carga, coeficiente de atrito e vazao de lubrificante em fungao, por
exemplo, de sua geometria, materiais empregados e suas propriedades superficiais e

velocidade de deslizamento.

O fato dos filmes hidrodinamicos de lubrificagdo encontrados nestes tribossistemas serem
muito finos (<100 nm), devido a baixa viscosidade da dgua, acrescenta varias dificuldades em
analisa-los, tanto em abordagens experimentais quanto em modelos tedricos ou semi-
empiricos. Isto porque, nestas reduzidas dimensdes, além de efeitos hidrodinamicos,
interacdes interfaciais e de superficie como forcas de Van der Waals e de dupla camada
elétrica (BUTT; KAPPL, 2010), deformacao elastica em nivel de asperezas (GATES; HSU, 2004)
e influéncia da topografia superficial (LI, 2005) podem ter um papel importante no
estabelecimento de superlubricidade, assim como a presenca de filmes triboquimicos nas
superficies, que tém propriedades significativamente diferentes do substrato ceramico (XU;

KATO, 2000).

4.1.5 Caracterizagdo de tribofilmes

Apesar da importancia dada aos tribofilmes, como lubrificante limitrofe no deslizamento de
ceramicos em agua, poucos sdao os estudos experimentais que avaliam suas caracteristicas,
sendo alguns exemplos encontrados nos trabalhos de Gee e Jennett (1996), Zhou, Kato e
Adachi (2005), Liu et al. (2008) e Olofsson, Bexell e Jacobson (2012). Diferentes combinacdes
de pares ceramicos formam tribofilmes com caracteristicas distintas e que podem determinar

o desempenho do par triboldgico. Ndo existe um estudo abrangente de suas propriedades
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fundamentais em nanoescala, quais sejam: fisicas (ex. energia interfacial sdlido/agua),
guimicas (ex. composi¢do), topograficas (ex. nanorugosidade), mecanicas (ex. nanodureza e
elasticidade), estruturais e morfoldgicas, e sua relacdo com os mecanismos de dissipacdo da

energia do atrito, importantes no regime de lubrificagdao misto.

O uso de técnicas de nanoendentacdo e de analise da composicdo quimica de superficies de
alumina foi capaz de revelar diferencas de propriedades entre tribofilmes formados sob
diferentes condicdes de deslizamento (baixa e alta umidade) (OLOFSSON; BEXELL; JACOBSON,
2012). Microscopia eletrénica de varredura de alta resolu¢do (MEV/FEG), microscopia de forca
atémica (AFM), perfilometria a laser e nanodureza também foram ferramentas fundamentais
na caracterizacdo de tribofilmes de hidroxido de aluminio em superficies de alumina, que
deslizaram sob umidade controlada, confirmando que os tribofilmes sdo bem menos duros do
gue a superficie original e que sdao formados pela compactacdo de particulas coloidais (GEE;

JENNETT, 1995).

Para pares similares de SizsN4 que apresentaram superlubricidade deslizando em agua, Gates,
Ying e Hsu (2005) detectaram um tribofilme macio nas superficies de desgaste através de
técnicas de nanoindentacdo (Figura 31) e microscopia Optica, entretanto ndo os
caracterizaram quimicamente. Ozmen (2016) atribuiu picos de atrito a falha do filme
lubrificante (hidrodinamico e limitrofe) e criacdo de estriacGes nas superficies de desgaste,
estas detectadas por AFM. Descobriu-se também que o efeito das propriedades fisico-
guimicas (energia interfacial sélido-liquido) nas propriedades lubrificantes de tribofilmes de
silica, alumina e cromo, durante condi¢des de deslizamento e rolamento em agua, parece ter
papel fundamental no aumento localizado da viscosidade e, consequentemente, na espessura

do filme elasto-hidrodindmico (LIU et al., 2008).
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Figura 31. Deteccdo de tribofilme macio nos primeiros 100 nm da endentacao da superficie de desgaste de SizsN4
apos deslizar contra SisNa em agua (curva da direita). O gréfico da esquerda representa uma curva tipica de
nanoindentag¢do instrumentada do SisN4. Fonte: Gates, Ying e Hsu (2005). Nota: traduzido pelo autor.

4.1.6 Objetivo

O objetivo deste capitulo &, através de uma abordagem experimental e tedrica simplificada,
identificar os regimes e mecanismos de lubrificacdo envolvidos no deslizamento de pares
ceramicos lubrificados com 3agua e discutir sua importancia para o fendmeno da

superlubricidade.
S3o objetivos especificos:

- Entender quais alteragdes superficiais (geométricas, topograficas, morfoldgicas e quimicas)

sdo necessarias para ocorréncia de superlubricidade;

- Construir curvas de Stribeck com diferentes parametros de lubrificacdo, visando a construcao

de uma Unica curva mestre que explique os fenbmenos para diferentes pares ceramicos;

- Identificar dentre os pares triboldgicos SizsNs-Al203, SisNs-SiC e ZrO»-SiC, cuja literatura relata

ocorréncia de superlubricidade, qual apresenta melhor performance;

- Investigar se o comportamento triboldogico do par modelo SiO,-SiO; pode contribuir para

elucidar mecanismos de lubrificacdo das ceramicas a base de silicio SizsNa4 e SiC;
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4.2 MATERIAIS

Esferas sinterizadas, comercialmente disponiveis, de nitreto de silicio (SisNa) e zirconia (ZrO>)
(S6 Esferas Comércio de Esferas Ltda) com diametro nominal de 11,112 mm e especificacao
G10 de acordo com a ABMA (American Bearing Manufacturers Association) foram utilizadas.
As tolerancias para o diametro nominal e rugosidade média (Ra), de acordo com esta
especificacdo, sdo de 0,25 um e 25 nm, respectivamente. Além destas, esferas de silica fundida
- SiO, — (Optolife Enterprise Limited) com diametro 11,112 + 0,005 mm, largura maxima de

risco de 40 um e diametro maximo de defeito de 0,20 mm, foram adquiridas.

Discos sinterizados de alumina (Al.Oz) e carbeto de silicio (SiC) foram adquiridos (Macéa
Ceramica Técnica Ltda.). Estes discos foram polidos de acordo com a metodologia apresentada
no Capitulo 1. Discos polidos de quartzo fundido (SiO2) também foram adquiridos da empresa
Vidrak Visores de Vidro Industrial. A diferente nomenclatura para o disco e esfera de SiO;,
guartzo fundido ou silica fundida, deve-se aos diferentes processos de fabricacdo a que foram
submetidos, que resulta em um material com nivel de pureza mais elevado para o ultimo caso
(HERAEUS, 2019). Todos os discos tém didmetro externo de 53,80 mm (+0,00 mm/-0,40 mm),

um furo central de diametro 9,00 + 0,20 mm e espessura de 7,00 £ 0,20 mm.

O aspecto macroscépico das amostras é mostrado na Figura 32, enquanto que as

propriedades fisicas e mecanicas relevantes para este trabalho sdo mostradas na Tabela 7.

Agua destilada em um destilador do tipo Pilsen foi utilizada como lubrificante. A condutividade
elétrica da agua foi medida, ao longo dos ensaios, com um condutivimetro digital de bancada
BEL Engineering W12D e controlada para que fosse menor de 2 uS/cm antes de cada ensaio.
Além disso, um pHmetro portatil com compensacdo automatica de temperatura KASVI K39-
0014PA, devidamente calibrado através de solu¢des tampao com pHs de 4, 7 e 10, foi utilizado
para monitoramento de pH antes e ao longo dos ensaios. A dgua foi circulada pelo sistema de
lubrificacdo até que valores de pH menores que 6,5 fossem alcancados antes do inicio de cada

ensaio.
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Figura 32. Amostras de discos (da esquerda para a direita: Al.0O3, SiC e SiO:) e esferas (da esquerda para a direita:
SisN4, ZrO2 e SiOz) disponiveis. Os quadrados menores tém 1 cm de aresta. Fonte: autor.

Tabela 7. Propriedades mecanicas e fisicas dos ceramicos utilizados.

Esfera Disco
Propriedade

SiO2  ZrO;  SisNg AlbOs; SiO, SiC
Densidade, p (kg/m3) 2200 6086 3270 3870 2200 3153
Dureza Vickers, HV; (GPa) 8,8 13,0 14,6 13,6 8,8 26,7
Mddulo de Young, E (GPa) 72 210 310 370 72 410
Razdo de Poisson, v 0,17 0,30 0,27 0,22 0,17 0,20
Tenacidade a fratura, Kic (MPa.m2) 0,67 13 6.5 4 067 4

Fontes: Strey (2015), Macéa (2019), Coorstek (2019).
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4.3  METODOS

4.3.1 Difragdo de raios-X

Difratrometria de raios-X foi realizada em um difratdmetro Bruker D8 Discover do Laboratério
de Raios-X do Nucleo de Competéncias em Quimica do Petréleo (NCQP) do Departamento de
Quimica da UFES com o objetivo de identificar e quantificar as fases cristalinas dos materiais
utilizados. Este equipamento é construido conforme a geometria Bragg-Brentano. As medidas
foram realizadas em uma faixa de angulos (26) de 5° a 80° com taxa de varredura de 5° por
min. Apenas uma amostra de cada material, escolhida aleatoriamente, foi analisada.

Resultados foram confrontados com o estudo ceramografico de Vaneli (2019).

Analises dos difratogramas de raios-X foram realizadas através da ferramenta online Full
Profile Search Match (FPSM) (LUTTEROTTI, 2012). A ferramenta utiliza um procedimento de
refinamento tipo Rietveld para testar todas as estruturas cristalinas possiveis do banco de
dados gratuito Cristallography Open Database (COD) (GRAZULIS et al., 2011), classifica-las e
elencar as mais compativeis ao difratograma em analise. Os resultados da analise sdao as
fragcdes volumétricas das estruturas cristalinas identificadas e o tamanho de cristalito. A
qualidade do ajuste foi avaliada através do indice de concordancia Rwp, conforme descrito por
McCusker et al. (1999) e Young, Prince e Sparks (1982). Uma desvantagem da ferramenta
FPSM é que ela é incapaz de identificar ou quantificar fases que nao estejam na biblioteca do

COD. Toda a metodologia FPSM esta detalhada no trabalho de Lutterotti et al. (2019).
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4.3.2 Ensaios triboldgicos

4.3.2.1 Pares triboldgicos

Trés distintos pares de materiais cerdamicos dissimilares que a literatura reporta
superlubricidade no deslizamento em agua foram estudados: SizsNs-Al;03, SisN4-SiC e ZrO,-SiC
(esfera-disco). O primeiro par dissimilar, SizNs-Al,03, relativamente mais estudado (FERREIRA;
YOSHIMURA; SINATORA, 2012; DE OLIVEIRA et al., 2015; BALARINI et al., 2016.), pode ser
comparado com tribossistemas apenas recentemente investigados (SisNs-SiC e Zr0;-SiC)
(STREY, 2015). Os ceramicos de engenharia a base de silicio, SizsN4 e SiC, podem reagir com a
agua formando silica hidratada, que possui propriedades lubrificantes. Por este motivo,
também foi investigado o comportamento triboldgico do par ceramico “similar” de silica
fundida e quartzo fundido (SiO-Si03), para revelar (ou ndo), suas propriedades lubrificantes,
em uma tentativa de tornd-lo um tribossistema modelo para estudo de ceramicos a base de

silicio lubrificados com agua.

4.3.2.2 Tribbmetro e adaptagdoes

Ensaios triboldgicos na configuracdo esfera fixa sobre disco rotativo lubrificados com agua
foram realizados no tribdmetro PLINT TE 67 (Phoenix Tribology Ltd, Kingsclere, Berkshire
Inglaterra) do Laboratdrio de Tribologia, Corrosdo e Materiais (TRICORRMAT/UFES), mostrado
na Figura 33, contendo breve descricdo de suas partes. A configuracdo utilizada pode ser

interpretada como um tribossistema modelo para estudo de mancais de deslizamento axiais.
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Figura 33. Tribdmetro PLINT TE67 e descri¢dao breve de suas partes. Fonte: autor.

A carga normal do ensaio foi aplicada por sistema de peso morto, utilizando lastros de aco
inoxidavel com pesos conhecidos. Um suporte customizado para aplicacdo do peso morto ao
sistema foi projetado e fabricado para que fosse possivel a adaptacdo do sistema de medicao
do deslocamento axial da esfera ao longo dos ensaios, o que causou um acréscimo na carga
normal inicial do sistema. Os desenhos técnicos de fabricacdo deste suporte estdo mostrados
no APENDICE B. A verificacdo da forca normal aplicada ao contato foi realizada através de uma
célula de carga posicionada abaixo da esfera, considerando todo o sistema de aplicacdo de

carga e suas perdas.

Ao longo dos ensaios, aquisicdo de sinal da forca de atrito, deslocamento axial do pino e
temperatura do lubrificante foi realizado através do software supervisério COMPEND 2000
com uma frequéncia de aquisicao de 10 Hz. A célula de carga da forga de atrito possui
capacidade maxima de 50 N e resolucdo de 0,1 N e foi calibrada em uma faixa de 0 a 50 N
através de um sistema de peso morto. A curva de calibracdo da célula de carga é mostrada na
Figura 34 e indica uma excelente correlagdo entre forca aplicada e medida. Apds cada ensaio,
com o tribossistema em repouso e, portanto, sem qualquer forga tangencial aplicada a
superficie da esfera, o sinal da forca de atrito foi adquirido durante 10 segundos (a 10 Hz) para

determinar o seu deslocamento (offset) em relacdo ao valor nominal de O N. A for¢a de atrito
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medida ao longo de todo o ensaio foi posteriormente corrigida subtraindo o valor médio deste
offset. A origem do offset deve estar relacionada a histerese da célula de carga ou mesmo as
diferencas de temperatura entre o dia da calibracdo e o dia do ensaio. O valor do offset foi, de
modo geral, menor que a resolucdo (0,1 N) e de, no maximo, 0,3 N para todos os ensaios

realizados.
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Figura 34. Curva de calibragao da célula de carga da forga de atrito. Fonte: autor.

O deslocamento linear do pino foi mensurado com um transdutor linear RS 646-482, com
repetibilidade reportada pelo fabricante de 0,0015 mm. Devido a montagem do transdutor
poder ser ndo perfeitamente paralela a direcdo de movimentacdo do pino devido ao desgaste,
uma calibracdo de seu curso foi realizada utilizando como referéncia a medida do curso
realizada com um paquimetro universal Mitutoyo 530-115 (resolu¢do de 0,05 mm). O
deslocamento linear do pino foi convertido em volume desgastado da esfera através da
Equacdo (23), mostrada na Secdo 4.3.3 (método DA). O termopar para monitoramento da
temperatura do lubrificante foi, por sua vez, calibrado na faixa de 15 a 32 °C (em 4gua fria e
quente, respectivamente) utilizando como referéncia um termémetro de bulbo seco HB

Enviro-Safe L87252.

O sistema de lubrificacdo adaptado para a realizacdo dos ensaios é mostrado na Figura 35,
assim como o detalhe do jato de lubrificante sendo direcionado a interface de deslizamento.

O sistema consiste de um reservatério de onde o lubrificante (agua) é succionado por uma
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bomba peristaltica (Watson Marlow Sci 400) através de mangueiras de latex e direcionado
para a cuba de lubrificante original da mdquina, fabricada em ago inoxidavel, onde uma tampa
de acrilico foi adaptada. Esta tampa contém um furo em angulo por onde a mangueira de
recalque é encaixada para direcionar a 4gua a uma regiao da superficie do disco onde a agao
centrifuga da rotacao forca a dgua para a interface em deslizamento. A tampa ainda evita que
ocorram perdas por evaporagdo ou respingamento, além de prevenir contaminagdes
externas. Por fim, a dgua retorna ao reservatério por gravidade através de uma mangueira, de
forma que a cuba ndo acumula lubrificante, o que dispensa o uso do sistema de vedacdo
original da maquina, um retentor elastomérico, entre a cuba e o eixo do tribémetro, o que
poderia gerar interferéncias no ensaio como aquecimento da cuba e lubrificante ou mesmo
geracdo de particulas de desgaste do elastomero. O volume total de lubrificante utilizado foi
de 900 mL e a vazdo da bomba ajustada em aproximadamente 60 mL/min antes de cada
ensaio, utilizando uma proveta graduada e cron6metro. A temperatura média da agua

manteve-se na temperatura ambiente da sala, na faixa de 22 a 24 °C.

Tampa Jato de
acrilica lubrificante

- “

Mangueira

Bomba | Mangueira Suporte Interface
de recalque

peristaltica de sucgdo com esfera | | deslizante

Disco

Figura 35. Sistema de lubrificagdo completo (esquerda) e detalhe do jato de lubrificante direcionado a interface
deslizante esfera-disco (direita). Fonte: autor.
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Figura 36. Desenho técnico do suporte do disco com ajuste. Fonte: autor.

Para nivelamento do disco ceramico no tribédmetro, que controla o batimento circular axial
durante sua rotacdo no ensaio e é um dos fatores que determina a estabilidade do regime de
superlubricidade (BALARINI et al., 2016), foi projetado e fabricado um suporte ajustdvel,
conforme desenho técnico mostrado na Figura 36. O apoio deste suporte ajustavel no suporte
original do disco (que é montado no eixo do tribdmetro) foi feito na extremidade de trés
parafusos M3 (ou seja, em apenas trés “pontos”), que determinam um plano, enquanto que
a fixacdo do mesmo foi feita através de um parafuso central M8, juntamente com o disco
ceramico a ser ensaiado. Apds a montagem do disco ceramico sobre o suporte ajustavel e este
sobre o suporte de disco original da maquina, o nivelamento do mesmo foi realizado utilizando
um reldgio comparador digital Mitutoyo Absolute ID-S112M através do ajuste de cada
parafuso M3 até que o plano do disco ceramico tivesse um batimento circular axial menor que
5 um, conforme mostra a Figura 37. Para este procedimento, o eixo foi posto a girar com
velocidade angular de 4 rpm. Este nivelamento minucioso do disco do tribbmetro tem ainda
0 objetivo de minimizar os erros na medicdo de coeficientes de atrito milesimais (LI et al.,

2013).
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Figura 37. Nivelamento do batimento circular axial da superficie do disco ceramico. Fonte: autor.

4.3.2.3 Limpeza e montagem das amostras

Os discos de Al>O3 e SiC foram todos e juntamente armazenados em uma estufa a temperatura
de 240 °C durante 19 h para decomposicdo de residuos de cola provenientes do processo de
polimento antes da sequéncia de experimentos comecar. Antes de cada ensaio, esfera e disco
e seus respectivos suportes foram submetidos a um rigoroso processo de limpeza, sem
contato manual direto, ou seja, através do uso de luvas nitrilicas sem talco ou pingas, de

acordo com os passos a seguir:

e Limpeza de esfera, disco e suportes com dgua, espuma macia e sabdo de coco, enxague
e secagem com ar quente;

e Limpeza com acetona PA em banho ultrassénico durante 15 min e secagem em ar
quente;

e Limpeza com dlcool etilico PA em banho ultrassénico durante 15 min e secagem em ar
quente;

e Enxdgue com agua destilada de todas as pecas;

Apds a limpeza, suporte ajustavel e disco foram montados ao tribdmetro, fixando-os com

parafuso M8 de aco inoxiddvel e uso de arruela de PTFE e devidamente alinhados, conforme
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descrito na sec¢do anterior. A ponta de medicdo do reldgio comparador foi limpa com algodao
e dlcool etilico e posicionada préxima a borda do disco, afastada da regido da futura trilha de
desgaste. Em seguida, a esfera foi montada em seu suporte, que consiste de um pino e uma
porca de aco inoxiddvel, mostrados na Figura 35. Marcag¢des no cabegote do tribdmetro, no
pino e na porca da esfera permitiram que a mesma posicdao de montagem fosse mantida ao
longo de todas as montagens e desmontagens do sistema. Uma seta indicativa da diregao de
deslizamento do disco em relacdo a esfera, conforme a mostrada no suporte da esfera na
Figura 35, facilitou a identificacdo da direcdo de deslizamento nos equipamentos de

caracteriza¢Oes das superficies desgastadas.

4.3.2.4 Execugdo e pardmetros de ensaio

Para os pares SizsNs-Al>Os, SisNs-SiC e ZrO,-SiC, apds a limpeza e montagem, a esfera era
cuidadosamente posta em contato com o disco estacionario e, em seguida, era feita a
aplicacdo dos lastros no sistema de peso morto até atingir a carga normal de 26,7 N no
contato. A posi¢do do contato da esfera em relagao ao centro do disco, isto é, o raio da trilha
de desgaste, foi de 21 mm. Uma rampa de velocidade foi programada no software COMPEND
2000 para que o sistema saia do repouso até a velocidade de rotacdo de 455 rpm,
correspondendo a uma velocidade tangencial no centro da area de contato de 1,0 m/s, em
um intervalo de 20 segundos. Estes parametros operacionais foram similares ao utilizado por
Strey (2015), onde os pares SizNs-Al;03, SisN4-SiC e ZrO,-SiC apresentaram superlubricidade

apods o running-in.

Apés alcancado o estado de superlubricidade e quando este permanecia estavel por um
periodo igual ou superior a 5 min, ou quando ndo houvesse qualquer reducao perceptivel da
forca de atrito (ou seja, maior que a resolucdo da célula de carga, 0,1 N) durante um periodo
de 5 min, a esfera era retirada do contato com o disco empurrando seu suporte para cima
com o uso de uma alavanca apoiada na cuba de lubrificacdo. S6 entdo a rotacdo do disco era
interrompida e a esfera posta novamente em contato com o disco estaciondrio,

cuidadosamente, para que nenhuma forga tangencial fosse aplicada, de forma que fosse feita
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a medicdo do offset da forca de atrito, conforme descrito na Secao 4.3.2.2. Apesar do critério
de parada, a principio, depender fortemente da experiéncia do operador, os resultados de
atrito e desgaste foram tdo repetitivos quanto os de Strey (2015), uma vez que ndo se espera

alteragdes significativas nas superficies apds a superlubricidade ser alcangada.

Interrompido o ensaio, a esfera montada em seu suporte era removida do cabecote do
tribbmetro. Remogao do excesso de dgua aderido a superficie foi entao feita chacoalhando o
conjunto, em seguida, cuidadosamente, com o uso de papel filtro quantitativo e, por fim,
aguardando a evaporagao por alguns instantes. Este procedimento foi necessario para
visualizacdo e medicdo do diametro da calota de desgaste formada na esfera através de

microscopia Optica na sequéncia, descritas em maiores detalhes na Segao 4.3.3.

Apds esta primeira interrupgao, a esfera foi remontada junto ao seu suporte no tribbmetro na
mesma posicdo em que foi retirada (utilizando um sistema de marcacdes para correto
alinhamento), e o ensaio foi reiniciado com a mesma carga normal, mas com nova velocidade
de deslizamento, de 0,8 m/s, e mantido em execucgdo até que seja alcancado um novo regime
estaciondrio e este permanecga por 5 min. Utilizando os mesmos procedimentos e critérios,
foram realizadas mais 6 interrupgdes, sendo a velocidade de deslizamento progressivamente
reduzida em cada etapa para 0,6 m/s, 0,4 m/s, 0,2 m/s, 0,1 m/s e 0,01 m/s e, novamente, para
1,0 m/s. A compilagdo dos dados de coeficiente de atrito e didametro da calota de desgaste na
esfera em cada etapa de ensaio permitiu o levantamento de curvas de Stribeck para cada um
destes tribossistemas, conforme discutido na Secao 4.3.7. Cinco réplicas experimentais foram

realizadas para cada par triboldgico estudado.

Para o par SiO,-SiO,, por escassez de dados da literatura, ensaios exploratdrios foram
realizados para garantir que os pardmetros de carga normal e velocidade de deslizamento
propostos ndo resultassem em um regime de desgaste severo por mecanismos frageis, o que,
em principio, impossibilitaria a obtencdo de superlubricidade, conforme discutido no Capitulo
3. Carga normal de 4,8 N, que é a menor possivel para o tribdmetro PLINT TE 67, e velocidade
de deslizamento de 1,0 m/s foram empregadas em um ensaio com durac¢do total de 63 min.
Para este par, ndo foram realizadas outras etapas, mas os demais procedimentos e

parametros foram iguais aos descritos para os demais pares estudados.
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Um protocolo para realizacdo dos ensaios foi criado para que a execucgdo fosse feita o mais
padronizada possivel ao longo de todo o experimento. Este protocolo estd apresentado no

APENDICE C.

4.3.3 Microscopia dptica

Analise morfoldgica das superficies desgastadas via microscopia éptica foi realizada em um
microscopio o6ptico Nikon Eclipse MA200 do Laboratério TRICORRMAT da UFES. As
micrografias foram obtidas com luz verde polarizada em modo campo claro utilizando a
técnica de contraste por interferometria diferencial (Normaski) em ampliacdes de 50x a
1000x. A utilizacdo da técnica Normaski pode ser justificada através do exemplo apresentado
na Figura 38, onde ficam nitidas marcas do processo de desgaste na calota de uma esfera de
SisNa, o que ndo é possivel observar quando se usa apenas a luz polarizada da mesma calota

analisada.

1000 pm 500 um

Figura 38. Micrografia de uma calota de desgaste de uma esfera de SisN4 utilizando a técnica Normaski (a
esquerda) e micrografia da mesma calota utilizando apenas luz polarizada a direita. Fonte: autor.

A medida do raio da calota de desgaste das esferas foi realizada através do software NIS-
Elements, acoplado ao sistema de microscopia 6ptica, através da marcacao manual de pelo

menos 8 pontos no perimetro do circulo formado, com os quais o software calculava o raio do
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circulo que melhor ajustava-se a estes pontos. De posse do raio da calota de desgaste da
esfera, foi possivel calcular a pressdo média de contato (B,,) e o volume desgastado da esfera
(V,) utilizando as equagdes disponiveis na norma ASTM G99-17 (ASTM International, 2017) e

replicadas abaixo (método MO):

w (21)
bn = T2
h, = R, — |R,* — 1,2 (22)
Th
= 69 (31,2 + he?) (23)

Onde P,, é a pressdo média de contato, W é a carga normal e nr2 é a 4rea da calota de
desgaste formada na esfera, h, e 7, sdo a altura e raio da calota esférica removida pelo

desgaste, respectivamente, R, é o raio da esfera e I/, é o volume total desgastado da esfera.

4.3.4 Perfilometria optica tridimensional

A topografia das superficies, tanto as originais quanto as desgastadas, foi avaliada em um
perfildometro éptico tridimensional Taylor-Hobson CCl HD M112-4424-02 no Laboratério de
Fenémenos de Superficie da Universidade de Sdo Paulo (LFS/USP), cujo principio de medicdo
é baseado em interferometria de correlagdo de coeréncia. O objetivo desta caracterizagao foi
entender como a topografia da superficie foi alterada pelo desgaste, contribuindo para
interpretacao dos mecanismos de desgaste dominantes, além de servir de ferramenta para
determinacdo do volume desgastado dos discos. A Tabela 8 mostra as especificagdes técnicas

do equipamento na configuracao utilizada em todas as medicdes.

Ao longo da trilha de desgaste de cada disco ensaiado, medidas foram realizadas em 4
distintas regides, igualmente espacadas ao longo da circunferéncia da trilha de desgaste. A
largura de cada area medida era de 1,65 mm e o comprimento era selecionado para que fosse
o suficiente para varrer transversalmente toda a trilha de desgaste e ainda sobrar

aproximadamente 0,8 mm de superficie ndo desgastada em cada borda da trilha. Portanto, o
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comprimento total de amostragem variou de acordo com a largura da trilha de desgaste em

cada disco.

Tabela 8. Especificagdes técnicas do perfildometro Taylor-Hobson CCl HD M112-4424-02.

Lente Nikon CF Plan
Ampliagao 10x

Campo de visao 1,65 x 1,65 mm
Resolucdo 6ptica 1,3 um
Tamanho do pixel 0,83 um
Inclinagdo maxima 14°

Distancia de trabalho 7,4 mm

Abertura numérica 0,30

Tipo de interferémetro  Mirau

Fonte: Taylor Hobson (2012), traduzido pelo autor.

O tratamento matematico dos dados obtidos, através do software Talymap Gold 6.2, para
determinacdo da drea da secdo transversal desgastada de cada regido da trilha de desgaste

do disco, foi realizado de acordo na sequéncia a seguir:

- Nivelamento de toda area obtida através de operacdo de rotacdo, excluindo a regido

desgastada da superficie;

- Truncamento aplicado para remocado de picos discrepantes e de poros muito profundos. O
ajuste do plano de truncamento foi feito manualmente de forma a otimizar o contraste entre
cores nas imagens topograficas, revelando informacdo da profundidade da trilha de desgaste
dos discos. De forma geral, os picos foram truncados em uma fragao de area superior de 0,5%
a 2% enquanto que o plano de truncamento dos vales localizava-se em uma fragao de area

inferior a cerca de 95%;
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- Preenchimento de pontos ndo medidos através de interpolacdo com uma funcdo suave

(spline cubica);

- Extracdo do perfil transversal médio (2D) a partir dos 1024 perfis transversais a direcdo de

deslizamento na trilha de desgaste;
- Nivelamento do perfil médio, excluindo a regido correspondente a trilha de desgaste;

- Cdlculo da drea da secdo transversal desgastada em relagdo a linha média da superficie ndo

desgastada, conforme mostra a Figura 39.

O procedimento para determinagao dos parametros de rugosidade das superficies de esferas
e discos, também no software Talymap Gold 6.2, foi diferente do anterior, segundo a

sequéncia a seguir:

- Nivelamento de toda area obtida através de operagdo de rotagdo, excluindo a regido

desgastada da superficie;

- Preenchimento de pontos ndo medidos através de interpolagdo com uma func¢do suave

(spline cubica);

- Sele¢do de uma regido de 250 um x 250 um na regido da trilha de desgaste, préxima a borda,

e de outra, fora da trilha de desgaste;
- Novo nivelamento de cada uma das regides selecionadas através de rotacao;

- Cdlculo dos parametros de rugosidade de area segundo a norma ISO 25178. Foram avaliados

os parametros listados na Tabela 9.

Todos os discos ensaiados foram avaliados, enquanto que apenas uma esfera de cada par foi

medida.



117

pm Length = 1677 pm Pt = 0.4623 pm Scale = 1.000 ym

04—
03—

0.2 -

0.1
0
-0.1

-0.2 -
-0.3 A
-0.4 - -
-0.5 ]

—— T |

L
|
|

Maximum depth 0.4441 pm Area of the hole
Maximum height 0.003969 pm Area outside

AL B B e
0 100 200 300 400 500

)

600 700
258.8 pn?
50186 nm?

\257 t v Sraodanl S Risal DT L T SR ISR ) '
800 900 1000 1100 1200 1300 1400 1500 1600um

Figura 39. Determinacdo da area desgastada (regido escura da imagem) da segdo transversal da trilha de desgaste
de um disco a partir do perfil médio de rugosidade. Fonte: autor.

Tabela 9. Parametros de rugosidade de area avaliados segundo norma ISO 25178.

Categoria Simbolo Definigao
Parametros de altura (sem filtros Sq Rugosidade quadratica média
adicionais) Ssk Assimetria

Sku Curtose
Parametros funcionais (apds Spk Altura reduzida do cume
aplicacdo de filtro spline com Svk Profundidade reduzida do vale
cutoff de 0,025 mm) Sk Profundidade de rugosidade do nucleo
Parametro espacial (para um Sal Comprimento de autocorrelacdo

limiar de correlagdo de 0,2)

4.3.5 Microscopia Raman

Microscopia Raman foi realizada em um microscépio Raman Horiba Xplora do LFS/USP com o

objetivo de caracterizacdo quimica superficial das regides desgastadas em esferas e discos,

isto é, uma ferramenta para testar a hipdtese de ocorréncia de tribofilmes nestas superficies.

Também foram obtidos espectros de regides ndo desgastadas das amostras. Os espectros

Raman foram obtidos utilizando os parametros experimentais mostrados na Tabela 10,
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selecionados através da interface grafica LabSpec 6. O espectrometro Raman estd acoplado a

um microscopio éptico Olympus BX, com o qual foi possivel obter micrografias dpticas das

regides analisadas utilizando iluminagdo com luz branca (ndo polarizada) em modo campo

claro.

A campanha de medigao foi realizada ao longo de cinco dias, tendo sido feita a calibragdo do

espectrometro utilizando um padrao de silicio monocristalino antes de cada dia de medigao.

Um exemplo de espectro do Si obtido apds calibracdo é mostrado na Figura 40, onde a

principal banda de espalhamento Raman esta localizada na frequéncia de 520 cm™, como é

esperado para o Si, e a banda de espalhamento Rayleigh localizada em 0 cm™, o que confirma

a calibracdo do espectrometro em dois pontos.

Tabela 10. Parametros experimentais utilizados para obtencao dos espectros Raman.

Fonte de laser

532 nm (verde)/25 mW

Intensidade do laser

10% (exceto para o SiO2, que foi de 100%)

Grade de difracdo

2400 sulcos/mm

Resolugao espectral

1,4 cm™/pixel

Faixa espectral

100 2 1300 cm™?

Tempo de aquisicdo de cada espectro

5 segundos

Numero de acumulagdes

5 a 10, dependendo da intensidade do sinal Raman

Lente objetiva

Olympus MPlan N 100x/0,90




119

5000 -

4000 -

3000 A

Intensidade

2000 A

1000

-
(/,__,

-100 0 100 200 300 400 500 600
Deslocamento Raman (cm™?)

Figura 40. Espectro Raman para o padrio de silicio monocristalino na regido entre -100 e 600 cm™, mostrando a
principal banda Raman localizada em 520 cm?, valor esperado para o Si. Os pardmetros utilizados nestas medidas
sdo os mesmos da Tabela 10. Fonte: autor.

O tratamento de dados dos espectros Raman foi realizado através do software Fityk 1.3.1,
com o objetivo de extrair informagdes relevantes dos mesmos como posicdo, largura e
intensidade relativa das bandas Raman. O seguinte protocolo de tratamento de dados foi

utilizado:
- Remocao do fundo de fluorescéncia através de ajuste de uma polilinha envoltéria convexa;

- Normalizacdo da intensidade do espectro para que a area abaixo da curva fosse igual a

unidade;
- Ajuste de um polindmio cubico para nova remoc¢ao de fundo;

- Auto-deteccdo de novas bandas, uma a uma, e ajuste de fung¢des Lorentzianas a cada uma
delas até que, visualmente, todas as bandas mais importantes tenham sido contempladas. O
sinal Raman (fétons) comporta-se como um oscilador harménico amortecido, o que

fisicamente pode ser modelado como uma fungdo Lorentziana (MAYERHOFER; POPP, 2019);

- A posicao central, a largura a meia altura, area e altura foram determinados para cada banda

detectada.

Os espectros e informacdes extraidas dos mesmos foram comparados com os disponiveis na
base de dados gratuita “RRUFF Project” (LAFUENTE et al., 2016) ou com os disponiveis em

artigos ou livros especializados.
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4.3.6 Microscopia de For¢ca Atémica (AFM)

Caracterizacdo das superficies polidas e desgastadas utilizando o microscopio de forga
atémica Nanosurf FlexAFM e o software de controle Easyscan 2 do Laboratério Multiusuario
de Caracterizacdo de Materiais (LAMATE) do Instituto de Quimica da Universidade Federal
Fluminense (IQ-UFF) foi realizada. No AFM, uma ponta extremamente afiada (raio da ordem
dos nm ou menor), situada na extremidade de uma viga microfabricada, é posta em contato
com a superficie de interesse. Através de um processo de varredura, onde interagdes entre a
ponta e a superficie resultam em deflexdes da viga medidas por um sistema de laser e
fotodiodos, informacdes topogréficas e outras propriedades podem ser determinadas (BUTT;
KAPPL, 2010). A Figura 41 ilustra a medida de uma calota de desgaste em uma esfera de ZrO,.
Diferentes modos de operacao do AFM foram utilizados para caracterizacdo das superficies e

sdo detalhados nas se¢des a seguir.

Figura 41. Sonda do AFM em processo de aproximacdo para realizar medigdo da calota de desgaste de uma
esfera. A viga tem comprimento de 225 um, largura de 38 um e espessura de 7 um. Fonte: autor.

4.3.6.1 Modo de forca dindmica (MFD) e modo de contraste de fase (MCF)

No modo de operagcdo por forca dindmica (MFD ou modo tapping), mudancas no
comportamento dindmico da viga sdo detectadas pela medida da mudanga da amplitude de

sua vibracdo quanto excitada com um sinal senoidal, através de um atuador piezoelétrico,
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préximo a sua frequéncia de ressonancia livre. Quando a ponta se aproxima de uma superficie,
em geral, a amplitude de vibragdo da viga diminui. Desta forma, a topografia da superficie
pode ser determinada mantendo uma amplitude de vibracdo constante e medindo a posicdo

da viga (altura relativa) a medida que a ponta varre a superficie (GARCIA; PEREZ, 2002).

As medicdes no MFD foram realizadas com uma sonda BudgetSensors Tap190AI-G. A sonda é
microfabricada em silicio monocristalino com revestimento em aluminio reflexivo na
superficie superior da viga, possui raio da ponta menor que 10 nm e frequéncia de ressonancia
livre da viga de 190 kHz (160 kHz a 220 kHz é a faixa tipica), segundo o fabricante. A frequéncia
de ressonancia livre da sonda utilizada foi de 142,325 kHz, conforme mostra o grafico da Figura
42. O setpoint de medicao foi estabelecido como 40% da amplitude medida em oscilagdo livre
(que é de cerca de 250 mV), considerado um valor razoavel para obter uma relagao sinal-ruido
suficientemente forte mantendo a integridade da ponta. O tempo de varredura foi fixado em
1 s/linha, o que resultou, por exemplo, em uma velocidade de varredura de 5 um/s para medir
uma regiao quadrada de 5 um x 5 um. A varredura foi realizada em 512 linhas com 512 pontos
por linha (262144 pontos de medicao), igualmente espacados cartesianamente, resultando
em imagens quadradas com resolucdo de 512 x 512 pixels. Apenas uma amostra de cada
material de discos e esferas ensaiados foi avaliada, tanto na regido polida quanto na

desgastada.

O modo de contraste de fase (MCF) é uma extensdo do MFD onde, além da amplitude da
vibracao, a diferenca de fase entre a vibracao da viga e o sinal de referéncia é medida. Algumas
propriedades da superficie como atrito, adesdo, viscoelasticidade, composicdo quimica e
também a topografia afetam a intensidade da diferenca de fases, o que, sob condi¢bes
favoraveis, é capaz de revelar detalhes finos de superficies, usualmente obscurecidos no modo
de forca dinamica, que baseia-se apenas em contraste topografico (PANG; BABA-KISHI; PATEL,
2000). A Figura 43 mostra o gréafico do deslocamento de fase da viga em funcdo de sua
frequéncia de oscilacdo livre, demonstrando que uma pequena altera¢ao na frequéncia de
oscilacdo em relacdo a frequéncia de ressonancia (neste caso, 142,325 kHz) resulta em uma
grande diferenca no sinal de deslocamento de fase, o que torna o MCF tdo sensivel as
alteragdes superficiais. Neste trabalho, imagens no modo MCF foram adquiridas
simultaneamente ao MFD, ou seja, utilizando os mesmos parametros experimentais descritos

no paragrafo anterior.
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Figura 42. Identificagdo da amplitude e frequéncia de ressonancia livre da viga utilizadas nas medi¢des no modo
de forga dinamica. Fonte: autor.
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Figura 43. Grafico do deslocamento de fase em fungdo da frequéncia de oscilacdo livre. Fonte: autor.

O sistema de medicdo do AFM, a cada troca de sonda, foi calibrado utilizando uma amostra

padrdo BudgetSensors HS-100MG, cujo perfil topografico possui degraus com 117 nm de

altura espacados 5 um uns dos outros. O grafico da Figura 44 demonstra a calibracdo do
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equipamento através da apresentacdo de um perfil de topografia 2D deste padrdo (apds

nivelamento).

125

100

y (hm)

Ul
o

o
N
IS
o
(0]
o

X (Hm)

Figura 44. Grafico demonstrando a calibragdo do sistema de medigdo do AFM com o padrao BudgetSensors HS-
100MG, cujo perfil topografico possui degraus com 117 nm de altura com espagamento médio de 5 um. Fonte:
autor.

O tratamento dos dados de topografia foi realizado com o uso do software Gwyddion 2.53. As
imagens finais foram um resultado das seguintes opera¢des matematicas: nivelamento do
plano médio por rotacdo, remocdao de marcas horizontais (artefatos na direcdo X, que
corresponde a direcdo de varredura) e deslocamento do plano médio para a origem do eixo Z
(das alturas). Em alguns casos, mapas de inclinacdo local da topografia (derivada do sinal)

foram construidos, para destacar contornos, trincas ou riscos.

4.3.6.2 Modo de forg¢a estdtica (MFE) e modo de forga lateral (MFL)

No modo de forca estatica (MFE ou modo de contato), a ponta do AFM é posta em contato
com a superficie de interesse enquanto que a deflexdo estatica da viga (devido a esforcos de

flexdo) é mantida constante através de um sistema de controle retroalimentado ao longo da
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varredura, enquanto que o deslocamento na direcdo axial € medido, que resulta na obtencao
da topografia da superficie. O modo de forga lateral (MFL) é uma extensdo do MFE onde, além
da flexdao, a torcdo da viga é também medida pelo sistema 6éptico, de forma a capturar
informacgdes sobre a forca de atrito desenvolvida na interface entre a ponta do AFM e a

superficie da amostra (OGLETREE; CARPICK; SALMERON, 1996).

As medicdes no MFE e no MFL foram realizadas simultaneamente com uma sonda
BudgetSensors ContAl-G. Esta sonda é microfabricada em silicio monocristalino com
revestimento em aluminio reflexivo na superficie superior da viga, possui raio da ponta menor
que 10 nm e constante elastica da viga de 0,2 N/m (0,07 a 0,4 N/m é a faixa tipica), segundo
o fabricante. Como era desconhecido o valor exato na constante eldstica da viga (o que gera
uma incerteza considerdvel no célculo do valor da for¢a do contato), a mesma sonda foi
utilizada para todas as medidas, de forma que todas estivessem sob a mesma referéncia e
uma interpretacao ao menos qualitativa dos resultados pudesse ser realizada. O setpoint de
medicdo foi estabelecido em 20 nN de for¢ca no contato, utilizando o valor nominal da
constante elastica (0,2 N/m) para fins de conversdo da deflexdo para forga através da Lei de
Hooke. A velocidade de varredura (ou de deslizamento) foi de 5 um/s para medir regides
guadradas de 5 um x 5 um. A varredura foi realizada em 512 linhas com 512 pontos por linha
(262144 pontos de medicao), igualmente espacados cartesianamente, resultando em imagens

guadradas com resolucdo de 512 x 512 pixels.

Apenas uma amostra de disco ensaiado para cada par triboldgico descrito na Secdo 4.3.2.1 foi
avaliada, tanto na regido polida quanto na desgastada. Para cada disco, as medidas foram
feitas ainda sob duas diferentes condi¢des de preparacdao superficiais: (i) “seco”, isto é,
conforme as amostras foram removidas do tribdmetro PLINT TE67 e armazenadas envoltas
em papel filtro; (ii) “dmida”, condicdo na qual, logo antes da medicdao no AFM, cada amostra
ficou imersa em agua destilada durante 64 min e, em seguida, foi seca com um jato de gas

nitrogénio comercialmente puro.

O tratamento dos dados de topografia do MFE foi similar ao apresentado para os MFD e MCF.
Para o MFL, o sinal da forca lateral (devido a tor¢ao da viga) depende, além da forca de atrito,
da inclinacdo da superficie da amostra. Existe uma diferenca no sinal (positivo ou negativo) da
forca lateral quando a ponta varre sob uma mesma linha em sentidos diferentes, o que é

conhecido como loop de atrito, pois a viga torce com rotagdes opostas dependendo do sentido
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do movimento. A forca de atrito entre a ponta do AFM e a superficie é, entdo, proporcional a
largura (ou meia largura) do loop de atrito, enquanto que a inclinagdo da superficie é indicada
pelo deslocamento médio do /loop em relacdo ao eixo nulo (OGLETREE; CARPICK; SALMERON,
1996). Estes conceitos estdo ilustrados esquematicamente na Figura 45. Portanto, diferenca
absoluta média do sinal da forca lateral entre os dois sentidos de varredura foi calculado para
cada regido das superficies avaliadas. Os 50 pontos de dados (pixels) do inicio e fim de cada
linha de varredura foram excluidos, de forma a eliminar o pico inicial de forca lateral, quando
a ponta parte do repouso para atingir velocidade nominal de varredura. A forga de atrito foi
apresentada em unidades arbitrarias (u.a.), representando a razao entre o valor observado e

o menor valor medido em todo o experimento.

Inclinagao Inclinagdo
Plano . .
positiva negativa
I
Topografia | |
superficial
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Lateral g

Figura 45. Efeito da inclinagdo da superficie no sinal da forca lateral. A meia largura do loop de atrito (W) é
proporcional a for¢a de atrito, enquanto que o deslocamento em relagdo ao eixo nulo (A) indica a inclinagdo da
superficie. Fonte: Ogletree, Carpick e Salmeron (1996), traduzido pelo autor.
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4.3.7 Construgdo de curvas de Stribeck

Curvas do tipo Stribeck foram determinadas para cada par tribolégico estudado utilizando
quatro diferentes parametros: o numero de Hersey classico (S =nV/PB,), e parametros
baseados nos trabalhos de Emmens (1988), Felder e Samper (1994) e Nogueira et al. (2002),
que foram reinterpretados para a inclusdao de parametros de rugosidade funcionais. O
parametro de lubrificacdo proposto por Emmens (1998) foi modificado, substituindo o
parametro de rugosidade R,,, pelo parametro funcional Spk, que representa a altura dos
picos acima do nucleo da superficie. O nucleo da superficie é aquele onde, em tese, a carga
do mancal é distribuida. Portanto, os picos cuja altura é estimada por Spk sdo aqueles aptos
ao contato com a superficie oposta em deslizamento. Assim, o parametro de Emmens (1988)
modificado foi definido como S; = nV /P,, Spk?. Pela mesma razdo, o parametro de Felder e
Samper (1994) foi modificado para Sr = 3nVSal/PB,, Spk?, onde aqui a distancia média entre
asperezas foi estimada pelo comprimento de autocorrelagdo Sal. Da mesma forma, o
parametro proposto por Nogueira et al. (2002), substituiu-se R,,, pelo parametro funcional

Spk, resultando em Sy = nV /P, Spk?E'?/3.

Adicionalmente, um outro parametro de Hersey modificado foi proposto a partir de uma
analise da expressdo para o coeficiente de atrito de um mancal hidrodindmico axial
unidimensional. Segundo Stachowiak (2000), a expressdo para o coeficiente de atrito do

referido mancal é:

_ Khy [3K —2(K +2)In (K + 1) (24)
"~ B |6K—3(K+2)In(K+1)

Onde K é arazdo de convergéncia do mancal, h, a espessura minima do filme hidrodinamico
e B o comprimento do mancal. Uma expressdo para h, pode ser obtida a partir da expressao

para a capacidade de carga (W) deste mancal:

W 6nVB?

L KZ2h?

2K (25)
[ID(K + 1) - K—+2

Onde L é alargura do mancal. Logo:
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0= KZW n(K K+2
Substituindo a expressdo para hy na Equagdo (24):
(27)

3K —2(K + 2)In (K + 1)
K+2] l6K—3(K+2)ln K+ 1

_lenvi
= 1w

SejaL = D, onde D é o diametro do mancal axial circular (como na configuracao esfera-disco),

[ln(K +1

medido via microscopia dptica, o que significa que esta é uma aproximacdao de um mancal

circular por um mancal quadrado circunscrito, a razao W /L = W /D pode ser escrita como:

W PyA PB,mD?* mP,D (28)
D D D 4 4

Onde A = mD? /4 é a area de contato circular. Substituindo a Equacdo (28) na Equagdo (27):
NIET (29)
k=1 |55

[ 3K — 2(K + 2)In (K + 1)
f(K) = \/? [ln(K +1) - K+ 2] I6K —3(K+2)n(K+1)

Constata-se entdo, que o coeficiente de atrito hidrodinamico para um mancal unidimensional

Onde:

depende, além do numero de Hersey (yV/B,,), do comprimento do mancal D e da razdo de
convergéncia, através da fungdo f(K). Neste estudo, onde foram estudados “mancais
circulares” com diferentes didmetros, faz sentido entdo apresentar curvas de Stribeck em
fungdo do pardmetro S, =nV/P,D. A fungdo f(K), mostrada na Figura 46, varia
relativamente pouco, dentro da faixa de valores de 2,04 a 2,20, para uma larga faixa de valores

deK (1<K <5).

A ultima curva do tipo Stribeck foi construida utilizando na abcissa a razdo A, que é a razao
entre a espessura minima de filme lubrificante (Equacdo (26)) e o valor da rugosidade
composta das superficies. Neste trabalho, utilizou-se o parametro funcional composto Spk,

calculado como a média entre Spk das superficies desgastadas da esfera e do disco, pois ele
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representa a altura dos picos da topografia que primeiro entrardo em contato com a superficie

oposta durante o deslizamento.

f(K)

o
=
N
w
N
ul

Figura 46. Gréfico de f(K) para K na faixa de 0 a 5. Fonte: autor.

As curvas do tipo Stribeck construidas com os parametros S e S, foram avaliadas sob duas
condigdes: (i) com didmetro da calota de desgaste varidvel e velocidade de deslizamento
decrescente em patamares constantes (método DVVD); (ii) com didmetro da calota de
desgaste constante e velocidade de deslizamento continuamente crescente (método DCVC).
As curvas para condicdo (i) foram construidas através da medicdo do didmetro da calota de
desgaste em cada interrupc¢do do ensaio, em velocidades cada vez menores até atingir 0,01
m/s, informagdes que eram utilizadas para calculo de S e Sp, e plotadas contra o coeficiente
de atrito médio em regime permanente (Ultimos 2000 pontos de dados). Na ultima etapa do
ensaio, o didmetro da calota ficou praticamente inalterado enquanto o sistema saia do
repouso até atingir uma velocidade linear de 1,0 m/s, numa rampa de acelera¢do que durou
20 s, enquanto a forca de atrito era registrada continuamente, o que permitiu construir as

curvas na condicao (ii).
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4.4 RESULTADOS

4.4.1 Difragéo de raios-X

Da Figura 47 até a Figura 53 sdo mostrados os difratogramas de raios-X obtidos das amostras
ceramicas e seus respectivos modelos construidos através de refinamento Rietveld, assim
como os difratogramas de referéncia utilizados em cada caso. Adicionalmente, o resumo dos

resultados do refinamento Rietveld para as amostras cristalinas é mostrado na Tabela 11.

O difratograma do disco de alumina, Figura 47, mostra que nem todos os picos do espectro
obtido foram identificados, resultando em um ajuste que pode ser considerado nao ideal
(Rwp>0,2). Compostos contendo os elementos quimicos Ca, Fe, Zn, Zr, La, Y, Ti, Mg e Mn,
comumente utilizados como dopantes no processo de sinterizacdo (MILLER; AVISHAI; KAPLAN,
2006.) ou mesmo encontrados como impurezas nas particulas precursoras do material
sinterizado, foram perscrutados, totalizando 1040 espectros da base de dados COD. Pelo
menos os dez picos mais intensos do espectro foram identificados como sendo
correspondentes a fase a-Al;0s, cujo sistema cristalino é romboédrico, o que permite concluir
que se trata de um material de alta pureza, o que é reforcado pela cor marfim caracteristica
da amostra (Figura 32), tipica de aluminas com pureza superior a 99,7% (CERAMCO CERAMICS,
2019). A microestrutura de uma das amostras de Al>Os utilizada neste trabalho foi estudada

via ceramografia por Vaneli (2019), Figura 48.

A fase a-SiC, cujo sistema cristalino é hexagonal, foi a Unica identificada para o disco de
carbeto de silicio, conforme mostra a Figura 49. O difratograma medido foi comparado com
337 entradas na base de dados COD, filtradas pelos elementos O, Al, Si, Y e C. Assim como no
caso anterior, alguns picos do espectro ndo foram indexados, o que resultou em um ajuste
geral do modelo aos dados ruim (Rwp>0,2). Entretanto, através de analise visual, constata-se
gue pelo menos os dez picos mais intensos foram corretamente indexados, garantindo que a
amostra se trata de um material de pureza elevada. A microestrutura de um dos discos de SiC
utilizados neste trabalho, obtida por Vaneli (2019) via ceramografia e mostrada na Figura 50,

corresponde a um material obtido via sinterizagdo direta.
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Tabela 11. Resumo dos resultados do refinamento Rietveld. Fonte: autor.

Amostra | Disco de Al;03 | Disco de SiC | Esfera de SisNa Esfera de ZrO;

Fase a-AlO3 a-SiC B-SizsNa B-SizNa | Oosss Yooss Zrosss Badeleita 03 Zrp
Id. COD 1010951 9010158 |1001246 1001249 9015117 9016714 2101234
Vol. (%) 100 100 90,26 9,74 59,21 32,90 7,88
TC (nm) 331 315 170 963 48 60 100

a (A) 5,13 3,08 7,62 7,64 3,61 5,15 5,14

b (A) 5,13 3,08 7,62 7,64 3,61 5,21 5,14

c (A) 5,13 15,12 291 2,92 5,18 5,32 5,14

a(°) 55,27 90 90 90 90 90 90

B(°) 55,27 90 90 90 90 99,23 90

v(°) 55,27 120 120 120 90 90 90

SC R H H H T M C

Rwp 0,28 0,27 0,16 0,14

Legenda: Id. COD — numero de identificagdo da fase de referéncia segundo a Crystallography Open Database.
Vol. — fragdo volumétrica; TC —tamanho do cristalito; a, b, ¢, a, B e y sdo os parametros da rede cristalina; SC —
sistema cristalino (R: romboédrico, H: hexagonal, T: tetragonal, M: monoclinico, C: cubico); Rwp — indice de

concordancia.
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Figura 47. Difratograma de raios-x do disco de Al20O3 (data), curva de ajuste Rietveld (fit) e difratograma de
referéncia (Corundum, COD ID 1010951). Fonte: autor.
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100 pm

Figura 48. Micrografia 6ptica mostrando a microestrutura da Al2Os. Fonte: Vaneli (2019).
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Figura 49. Difratograma de raios-x do disco de SiC (data), curva de ajuste Rietveld (fit) e difratograma de
referéncia (Moissanite, COD ID 9010158). Fonte: autor.
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Figura 50. Micrografia dptica mostrando a microestrutura do SiC. Fonte: Vaneli (2019).

O espectro mostrado na Figura 51, referente a uma esfera de SisN4, mostra que o melhor
ajuste Rietveld foi obtido combinando duas fases B-SisNs em uma proporc¢do volumétrica de
cerca de 9:1, ambas com sistema cristalino hexagonal mas diferentes parametros de rede,
conforme mostra a Tabela 11. O resultado do ajuste foi considerado razodvel, com Rwp=0,16,
e, visualmente, o modelo parece contemplar todos os picos do difratograma, exceto um,

localizado em aproximadamente 26=42°,

Para a esfera de ZrO;, o refinamento Rietveld do difratograma de raios-X, Figura 52, revela
gue a amostra é constituida das trés fases polimdrficas possiveis para este material:
tetragonal, monoclinica e cubica. Além disso, constata-se que a sinterizacao foi realizada com
o dopante Y03, pois este é um elemento estabilizador da fase tetragonal (YOSHIMURA et al.,
2007; BELO et al., 2013), formando a solucdo sélida de composicdo quimica Oo,984Y0,065Zr0,935
e que representa a maior fracdo volumétrica da amostra (59,21%). O resultado ainda concorda
com a densidade desta amostra, que é de 6,09 g/cm3, medida por Strey (2015), tipica deste
material. A existéncia dos trés polimorfos do 6xido de zirconio permite classificar este material
como zircOnia parcialmente estabilizada (PSZ), segundo Porter e Heuer (1977). Constata-se
visualmente que todos os picos do difratograma deste material foram indexados, resultando

em um bom ajuste do modelo aos dados (Rwp<0,15). O tamanho do cristalito é
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consideravelmente menor neste material em relacdo aos demais, principalmente o da fase
tetragonal (48 nm), o que contribui para a estabilizacdo desta fase metaestavel no material

(TSUKAMA; SHIMADA, 1985).
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Figura 51. Difratograma de raios-x da esfera de SisN4 (data), curva de ajuste Rietveld (fit) e difratogramas de
referéncia (Silicon nitride - S-beta, COD ID 1001246 e 1001249). Fonte: autor.

A completa auséncia de picos agudos no difratograma de raios-x do disco de quartzo fundido
(Figura 53a) e no da esfera de silica fundida (Figura 53b) confirma que ambos os materiais sao
amorfos, ou seja, ndo possuem organizacao atdmica tridimensional de longo alcance. O “pico”
largo observado em aproximadamente 26 = 22° no difratograma do quartzo fundido
representa o sinal de difracdo de raios-x ndo coerente devido as distancias interatdbmicas ndo
aleatdrias de alcance curto ou intermediario, de até ~40 A (MEI et al., 2008). Tal “pico” n3o
pode ser observado no difratograma da esfera de silica fundida, fato que deve estar associado
a inerente falta de planicidade e altissima transparéncia da amostra, o que pode reduzir a
relacdo sinal e ruido durante a medicdo. Por se tratarem de materiais amorfos, ndo foi possivel

realizar o refinamento Rietveld para estas amostras.
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Figura 52. Difratograma de raios-x da esfera de ZrO2 (data), curva de ajuste Rietveld (fit) e difratogramas de
referéncia (00.984 Y0.065 Zr0.935, COD ID 9015117; Baddeleyite, COD ID 9016714 e 02 Zr1, COD ID 2101234).
Fonte: autor.
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Figura 53. (a) Difratograma de raios-x do disco de quartzo fundido (SiOz) e (b) da esfera de silica fundida. Fonte:
autor.
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4.4.2 Atrito e desgaste

4.4.2.1 Si3N4-Al;03

Os gréficos da Figura 54 mostram a evolucdo do coeficiente de atrito (acima) e volume
desgastado da esfera (abaixo) em fungao do tempo total de ensaio sob diferentes velocidades
de deslizamento para o par triboldgico SizsNs-Al,03. No inicio e em cada reinicio de ensaio em
uma nova velocidade de deslizamento um periodo de transicdo é observado, tanto no
coeficiente de atrito como no volume desgastado da esfera. Neste trabalho, o periodo de
transicdo sera referido como running-in quando se trata de atrito e wear-in quando se trata

de desgaste.

Durante o primeiro running-in, com o tribossistema operando a 1,0 m/s, o coeficiente de atrito
atinge um pico inicial entre 0,5 e 0,6 e gradualmente reduz, com grandes oscilagdes, até atingir
um estado de superlubricidade, isto é, u < 0,01. A taxa de desgaste temporal correspondente
(a inclinagdo da curva de desgaste acumulado em cada ponto) também progressivamente
decresce a partir do inicio do deslizamento e tende a zero quando o sistema alcanca um estado

de superlubricidade.

O padrao geral do comportamento de atrito e desgaste repete-se para as interrupgoes
seguintes, porém a duracao de running-in e wear-in é cada vez maior, assim como sdo cada
vez maiores as oscilagdes no coeficiente de atrito, tanto no running-in quanto no regime
permanente. O valor médio de u em regime permanente aumenta ligeiramente com a
diminuicdo da velocidade, atingindo valores centesimais a partir da velocidade de 0,6 m/s, até
que, em uma velocidade de 0,1 m/s, praticamente estabiliza-se entre 0,2 e 0,3. Para a
velocidade de 0,01 m/s, o coeficiente de atrito médio é ainda maior, entre 0,5 e 0,6, com picos
de até 0,7. O sistema retorna ao estado de superlubricidade quase imediatamente, apds
alguns poucos segundos de running-in, na Ultima etapa de ensaio, quando este novamente

opera a uma velocidade de 1,0 m/s.

A Figura 55 mostra a evolucdao do diametro e morfologia da calota de desgaste gerada na
esfera de SisN4 obtida via microscopia dptica. Na primeira etapa de ensaio (a 1,0 m/s), a

geometria do tribossistema evolui de um contato ndo conforme (esfera sobre plano) para um
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contato conforme (“plano sobre plano”), o que reduz drasticamente a pressdo média de
contato da ordem de GPa no inicio do ensaio para a ordem de dezenas de MPa. Forma-se,
entdo, uma calota de desgaste circular na esfera. Nas demais etapas do ensaio, o didmetro da
calota progressivamente aumenta, mas este aumento é indetectavel na ultima etapa do
ensaio, quando o sistema volta a operar em 1,0 m/s e o wear-in é extremamente curto. Riscos
na superficie, segundo a direcdo de deslizamento, sdo observados em todas as calotas de
desgaste. Nota-se, ainda, que a alteracdo no padrdo de riscos na ultima calota (1,0 m/s) em

relagdo a penultima (0,01 m/s) da-se apenas na borda de saida do contato (a borda a direita).
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Figura 54. Coeficiente de atrito (acima) e desgaste acumulado da esfera (abaixo) em fungdo do tempo total de
ensaio sob diferentes velocidades de deslizamento para o par triboldgico SizN4-Al,Os. Os inUmeros pontos cor
cinza representam os dados ndo tratados e as linhas pretas correspondem aos dados tratados com um filtro de
média movel de 255 pontos.
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0,01 m/s

Figura 55. Evolugao do diametro e morfologia da calota de desgaste gerada na esfera de SisN4, quando deslizada
contra Al20s3, analisada via MO. A borda de entrada de entrada do contato de cada calota é a da esquerda. Fonte:
autor.

Imagens de AFM-MCF da superficie desgastada da esfera de SisNs em duas diferentes
ampliacGes sdo mostradas na Figura 56a e Figura 56b. Na Figura 56a é possivel observar riscos
superficiais que aparecem segundo a direcdo do deslizamento e sdo distribuidos
homogeneamente ao longo de toda area amostrada. A superficie desgastada é tdo polida que
a microestrutura do material foi revelada, sendo possivel distinguir contornos de graos. Na
ampliacdo mostrada na Figura 56b, é possivel distinguir graos com diferentes orienta¢des
cristalograficas na superficie. Na coordenada x=2,2 um e y=1,0 um desta imagem, um grao
com secao hexagonal é claramente distinguido e representa o plano basal desta estrutura
cristalina, enquanto que na coordenada x=3,5 um e y=2,5 um localiza-se o centro de um grao
de forma alongada cuja superficie intercepta o plano prismatico ou o piramidal. A Figura 56c¢
mostra o mapa topografico tridimensional obtido em MFD da regido mostrada na Figura 56b,
demonstrando que, além de a rugosidade superficial ser muito baixa (a faixa de valores de
alturas é de 22 nm), o grdos cujo plano basal sdo paralelos a superficie desgastam-se menos
em relagdo aos graos vizinhos. A Figura 56d mostra um perfil de rugosidade 2D sobre o grao
hexagonal descrito na Figura 56b, extraido na direcdo do deslizamento, onde fica clara esta
diferenga de altura, que é de pelo menos 10 nm. O valor da rugosidade Sq da superficie deste

grdo, medida em uma area de 498 nm x 498 nm, é de apenas 0,2 nm.
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Figura 56. (a) Imagem de AFM-MCF da superficie desgastada da esfera de SisN4 quando deslizada contra disco de

“win

Al203 (400 um?). (b) Ampliacdo de regido mostrada em a (25 um?). A seta “i” indica um grdo hexagonal e a “ii
um grdo alongado. (c) Topografia 3D da regido mostrada em b obtida via MFD. (d) Perfil 2D do grdo hexagonal
mostrado em b. Fonte: autor.

A morfologia da trilha de desgaste do disco de Al,O3 e da superficie original adjacente (polida),
obtida via MO apds a ultima etapa do ensaio, é mostrada na Figura 57a. Riscos podem ser
observados ao longo de toda trilha de desgaste, que é relativamente homogénea em toda sua
circunferéncia. Apesar disto, a trilha é mais polida que suas adjacéncias. Uma imagem
ampliada da trilha, Figura 57b, mostra o fino espacamento entre os riscos e que estes ndo
causam microtrincamento generalizado na superficie, ao menos na escala observada. O
processo de desgaste ainda foi capaz de revelar contornos de grdao do material, sendo a largura

e o espagamento dos riscos dependentes do grao desgastado, isto é, do plano cristalografico.
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Figura 57. (a) Morfologia da trilha de desgaste e da e da superficie original adjacente (polida) do disco de Al>0s3,
quando deslizado contra esfera de SisNs, obtida via MO. (b) Ampliagcdo de uma regido da trilha de desgaste. A
seta indica o sentido de deslizamento da esfera sobre o disco. Fonte: autor.

Superficies polidas e desgastadas dos discos de Al,03 obtidas via AFM (MFD, derivada) sdo
apresentadas na Figura 58. A Figura 58a mostra uma imagem da superficie polida onde nota-
se a presenca de multiplos riscos aleatoriamente orientados, resultado do polimento. A regido
contendo linhas horizontais (artefatos de medi¢do) corresponde a um vale profundo (poro)
na superficie, onde provavelmente a ponta do AFM ndo foi capaz de alcancar. No grao
mostrado na parte superior desta imagem, uma inclusdo esta presente, de onde parte uma
trinca que percorre o interior do grdo até alcancar o contorno. Ao longo do contorno deste
grdo maior é possivel observar vdrios outros graos menores. Uma ampliacdo da inclusao
supracitada é mostrada na Figura 58b, que indica que esta tem formato esférico e causa uma
depressao na superficie polida. A imagem da Figura 58c, construida com o sinal de amplitude
de vibracdo da sonda do AFM em MFD, mostra a superficie desgastada do disco de Al,0s. A
regido superior desta imagem (0 um <y < 5 um) corresponde a vales profundos na superficie,
que ndo entraram em contato com a superficie do contra-corpo. No restante da imagem,

varios riscos paralelos podem ser visualizados, além de contornos de graos e uma pequena
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regido onde houve destacamento de material por microtrincamento, que coincide com a
interface entre dois graos. A topografia 3D de uma ampliagdo na regidao deste contorno de
grao desgastado é mostrada na Figura 58d (AFM-MFD), onde destaca-se a diferenca de alturas
desgastadas entre os graos adjacentes, além de mostrar que os riscos na trilha de desgaste do
disco de Al>O3 sdo mais profundos que na calota de desgaste da esfera de SisN4 (comparar

com Figura 56c¢).

Figura 58. Imagens de AFM da superficie do disco de Al20s. (a) Superficie polida, derivada do sinal no MFD (400
um?2). A seta “i” indica uma inclusdo e a “ii” uma trinca. (b) Ampliacdo da regido adjacente a inclusdo em a (25
um?). (c) Superficie desgastada, sinal de amplitude de vibracdo no MFD. A seta indica um contorno de grio e a
elipse tracejada circunda uma regido de onde foi destacado material da superficie (d) Topografia 3D (MFD) do
contorno de grao mostrado em c.
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4.4.2.2 Si3N4-SiC

A Figura 59 apresenta curvas de coeficiente de atrito e volume desgastado para o caso do par
SisNs-SiC. A forma das curvas é similar as do par SizsNs-Al,03, mas a magnitude do coeficiente
de atrito e desgaste no running-in e wear-in e a duracao destes periodos de acomodacado do
tribossistema é, em geral, menor, como pode ser constatado comparando com a Figura 54.
Em alguns ensaios, este tribossistema apresentou superlubricidade em velocidades tao baixas

quanto 0,1 m/s.
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Figura 59. Coeficiente de atrito (acima) e desgaste acumulado da esfera (abaixo) em funcdo do tempo total de
ensaio sob diferentes velocidades de deslizamento para o par triboldgico SisNs-SiC. Os inimeros pontos cor cinza
representam os dados nao tratados e as linhas pretas correspondem aos dados tratados com um filtro de média
movel de 255 pontos.
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Em relacdo a evolucdo do diametro e morfologia da calota de desgaste da esfera de SizNa,
qguando deslizada contra SiC (Figura 60), analisada por MO, as mesmas observagdes realizadas
para o par SisNs-Al;03 podem ser aplicadas. No caso do par SisNs-SiC, observa-se ainda a
presenga de pequenos pontos escuros nas superficies, que aumentam em quantidade e
tamanho a medida que a velocidade é reduzida ao longo do ensaio. Fica evidente, também, o
menor tamanho da calota de desgaste para este par em relagao ao anterior. Imagens de AFM-
MCF, como a da Figura 61, revelam que as superficies desgastadas do SisNs sofreram um

processo de desgaste semelhante, independentemente do material do contra-corpo, Al;0s ou

SiC.

Figura 60. Evolugdo do diametro e morfologia da calota de desgaste gerada na esfera de SisNs, quando deslizada
contra disco de SiC, analisada via MO. A borda de entrada de entrada do contato de cada calota é a da esquerda.
A seta indica um ponto escuro na superficie.

Figura 61. Imagem de AFM-MCF da superficie desgastada da esfera de SisN4 quando deslizada contra disco de
SiC (25 um?). Fonte: autor.
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O aspecto da trilha de desgaste do disco de SiC observado via MO é mostrado na Figura 62. A
trilha de desgaste apresenta riscos ao longo de toda largura, mas na regido central o aspecto
é diferente, como mostra a Figura 62a. Uma imagem ampliada desta regido central, Figura
62b, mostra que o aspecto brilhoso deve-se a presenca de microtrincamento localizado,
formando pites na superficie. O microtrincamento parece ocorrer ao longo de contornos de

graos do material.

(b)

Figura 62. a) Morfologia da trilha de desgaste e da e da superficie original adjacente (polida) do disco de SiC,
quando deslizado contra esfera de SisNs, obtida via MO. (b) Ampliacdo de uma regido no centro da trilha de
desgaste. A seta indica uma regido de onde material foi removido.

Imagens de AFM-MCF das superficies polida e desgastada do disco de SiC (Figura 63) mostra
gue os riscos de polimento, multidirecionais, conforme mostra a Figura 63a, sao
completamente removidos pelo desgaste, dando lugar a riscos unidirecionais finamente
espacados (Figura 63b). A largura e profundidade dos riscos formados na trilha de desgaste
do disco de SiC sdao bem menores que os formados na trilha da Al;0s. A Figura 63b ainda revela
contornos de grdo do SiC mas, neste caso, ndo parece haver diferenca pronunciada de

desgaste entre graos adjacentes do material.
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Superficie desgastada. Fonte: autor.

4.4.2.3 ZrO;-SiC

A curva de coeficiente de atrito do par ZrO,-SiC, mostrada na Figura 64, mostra que este par
alcancou superlubricidade apenas na ultima etapa de ensaio, quando a calota de desgaste era
grande o suficiente e a velocidade de deslizamento de 1,0 m/s. Apesar disto, o coeficiente de
atrito também foi muito baixo nas cinco primeiras etapas do ensaio (1,0 m/s a 0,2 m/s), com
valores entre 0,01 e 0,1. A curva de desgaste, por sua vez, mostra que o maior volume de
material foi, majoritariamente, removido durante curtos periodos de wear-in, para, em

seguida, acrescer lentamente em cada uma das interrupg¢des.

As calotas de desgaste da esfera de ZrO,, Figura 65, apresentam riscos muito mais
pronunciados que nos dois casos anteriores. Foi comum observar deterioracdo através de
microtrincamento da borda de entrada do contato (a borda da esquerda) em velocidades de
deslizamento menores que 0,4 m/s. Esta borda deteriorada era recuperada na Ultima etapa
do ensaio, a 1,0 m/s. As calotas de desgaste em cada etapa tinham didmetro da ordem de

grandeza observada para o par SizNs-SiC.
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Figura 64. Coeficiente de atrito (acima) e desgaste acumulado da esfera (abaixo) em fungdo do tempo total de
ensaio sob diferentes velocidades de deslizamento para o par triboldgico ZrO»-SiC. Os inimeros pontos cor cinza
representam os dados nao tratados e as linhas pretas correspondem aos dados tratados com um filtro de média
movel de 255 pontos.

Figura 65. Evolugdo do didmetro e morfologia da calota de desgaste gerada na esfera de ZrO», quando deslizada
contra disco de SiC, analisada via MO. A borda de entrada de entrada do contato de cada calota é a da esquerda.



146

As imagens de AFM-MCF da calota de desgaste da esfera de ZrO,, Figura 66, revelam que o
padrdo de riscos ocorre, também, em escala nanométrica. Na Figura 66a, algumas particulas,
com cerca de 1 um de didmetro, parecem engastadas na superficie, por exemplo, uma esta
localizada no canto inferior direito da imagem. Além disso, depressdes, similares a
endentacdes e da ordem de grandeza destas particulas, sdo visiveis. A Figura 66b mostra uma
ampliacdao onde uma endentagao aparece no canto superior direito. Logo abaixo (x=3 um,
y=1,5 um) é possivel visualizar uma microtrinca formando um angulo agudo com a dire¢ao dos
riscos e, por fim, um risco sendo desviado por uma imperfei¢ao na superficie, talvez uma outra

marca de endentagao, pode ser notado na posi¢ao x=2,5 um e y=3,5 um.

o = ,,, = e :. : a8

Figura 66. (a) Imagem de AFM-MCF da calota de desgaste da esfera de ZrO; deslizada contra SiC. As setas indicam
particulas que parecem engastadas na superficie. (b) Ampliagdo de a. A seta “i” indica uma endentagdo, a
indica uma microtrinca e a “iii” o desvio de um risco devido a uma endentacao.
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Em contraste com o caso anterior (SisNs-SiC), trilhas de desgaste de discos de SiC deslizados
contra ZrO; apresentaram riscos em toda extensdo de sua largura, sem sinais de
microtrincamento na analise via MO, como mostra a Figura 67. Entretanto, perscrutagao da
superficie via AFM-MCF revela que riscamento pode estar associado a microfraturas de escala
micro ou mesmo nanométricas (Figura 68a). A profundidade dos riscos da trilha de desgaste

pode ser tdo baixa quanto 16 nm (Figura 68b).
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Figura 67. Morfologia da trilha de desgaste e da superficie original adjacente (polida) do disco de SiC, quando
deslizado contra esfera de ZrOy, obtida via MO. Fonte: autor.

(b)

’._..' 8 . N
Figura 68. (a) Imagem de AFM-MCF da trilha de desgaste do disco de SiC quando deslizado contra ZrO,. (b)
Topografia 3D de uma ampliacdo da regido dos riscos de a. Fonte: autor.

4.4.2.4 5i02-Si0;

Os graficos da evolugao do coeficiente de atrito e do volume desgastado para o par SiO,-SiO»,
mostrados na Figura 69, revelam que este par tribolégico pode apresentar coeficiente de

atrito em regime permanente na ordem dos centésimos, mesmo quando a taxa de desgaste é



148

pelo menos 50 vezes maior do que para os pares anteriores. Os resultados mostram que a
taxa de desgaste inicial do sistema é bastante elevada e reduz drasticamente quando o

sistema alcancga o regime permanente.
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Figura 69. Coeficiente de atrito (acima) e desgaste acumulado da esfera (abaixo) em fungdo do tempo total de
ensaio o par tribolégico SiO2- SiO2. Os inUmeros pontos cor cinza representam os dados ndo tratados e as linhas
pretas correspondem aos dados tratados com um filtro de média mdvel de 255 pontos. Fonte: autor.

Micrografias, obtidas via MO da calota de desgaste da esfera e da trilha de desgaste do disco
(Figura 70), reforcam a evidéncia de que este par de materiais se desgastou muito mais que
os demais. Além disso, as imagens mostram regides escuras e claras. Na calota de desgaste da
esfera, a borda exterior e a interior do contato (regido superior e inferior da imagem,
respectivamente) possuem uma propor¢do maior de regiées escuras, enquanto na trilha de

desgaste do disco o contrario ocorre, sendo as regides claras de formato mais alongado.
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Andlise de uma micrografia da trilha de desgaste em maior ampliacdo (Figura 71) permite
concluir que as regiGes claras sdo bastante polidas, enquanto as escuras correspondem a uma
superficie com uma grande quantidade de microtrincas Hertzianas parciais, que se
interceptam e resultam em remoc¢ao de material, expondo uma nova superficie de carater

rugoso.

1000 pm

Figura 70. Micrografia da calota de desgaste gerada na esfera (esquerda) e da trilha de desgaste do disco (direita)
para o par de Si02-SiO2, analisada via MO. A borda de entrada de entrada do contato de cada calota da esfera é
a da esquerda.
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Figura 71. Micrografia de uma trilha de desgaste em um disco de quartzo fundido. O sentido de deslizamento da
esfera é da direita para a esquerda. A seta “i” indica um platé liso, a “ii” regido com inimeras trincas hertzianas
parciais e a “iii” regido de onde foi removido material expondo uma superficie rugosa.

(a)

0.47 pm
-0.45 ym

Figura 72. Imagens de AFM-MFD da superficie da esfera de SiO: deslizada contra SiO2. (a) Topografia 3D. (b)
Derivada dos valores de a.

Topografia 3D da superficie desgastada da esfera, obtida via AFM-MFD e mostrada na Figura

72a, revela a alta rugosidade de superficie, mesmo nas menores escalas avaliadas. A projecao
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desta topografia em uma imagem bidimensional, Figura 72b, sugere que as microtrincas
formam uma rede tridimensional que surge na superficie e propaga-se subsuperficialmente,
deixando aglomerados de material amorfo aptos a serem removidos na préxima passagem do

contra-corpo.

A topografia original da superficie do disco, Figura 73a (via AFM-MFD), que contém alguns
sulcos do processo de polimento é, também, significativamente alterada pelo processo de
desgaste. A Figura 73b mostra a topografia da interface entre uma regido lisa e uma rugosa
na trilha de desgaste do disco. A regido rugosa mantém estreita semelhang¢a com a observada
na superficie desgastada da esfera, enquanto a regido lisa contém, também, microtrincas em
processo de interceptacdo. A rede de microtrincas pode ser melhor visualizada na imagem

gerada com a derivada dos valores da topografia 3D em cada ponto, Figura 73c.
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Figura 73. Imagens de AFM-MCF da superficie do disco de SiO2 deslizado contra SiO.. (a) Superficie polida. (b)
Superficie desgastada. (c) Derivada dos valores de b.
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4.4.2.5 Comparagdo do volume desgastado

O volume desgastado acumulado em cada uma das interrupgdes é mostrado para todos os
pares triboldgicos estudados na Figura 74. Os discos desgastam-se muito menos que seus
respectivos contracorpos, independentemente do par, sendo a diferenca de pelo menos duas
ordens de grandeza. O par SiO,-SiO; foi 0 que mais se desgastou, sendo a diferenga de duas a
guatro ordens de grandeza. Dentre os pares com ceramicos de alta tenacidade, a esfera do
par SisNs-Al,O3 desgastou-se mais que as esferas dos outros dois pares, cerca de 10 vezes mais,
em todas as interrupgdes. O desgaste do disco do par SisN4-Al,03 foi maior que o do SisNs-SiC,
mas estatisticamente igual que a do par ZrO-SiC. A comparacdo entre os pares SisNs-SiC e
Zr0,-SiC revela que o desgaste das esferas é igual, exceto pelas duas ultimas interrupgdes,
onde a esfera do par SizNs-SiC apresenta volume desgastado maior, enquanto que ndo ha

diferenca significativa para o volume de desgaste do disco.

Diferentemente dos graficos apresentados nas se¢des anteriores, onde o volume desgastado
fora estimado a partir do deslocamento axial do tribossistema (método DA), o desgaste da
esfera mostrado na Figura 74 foi estimado a partir do didmetro da calota de desgaste medida
via MO (método MO, Figura 74). Exceto para o caso do desgaste da esfera de SiO, quando a
estimativa por ambos os métodos foi semelhante, o valor obtido através do método DA foi
sempre maior do que o estimado pelo método MO, sendo maior a diferenga quanto menor o
didametro da calota de desgaste. O método DA estd sujeito a algumas fontes de erro: (i) mal
alinhamento entre a trilha de desgaste o disco e a calota de desgaste da esfera formada
anteriormente; (ii) flutuagdes no sinal devido as vibragGes do tribossistema; entre outras.
Quanto a primeira fonte de erro, a Figura 75 mostra que um mal alinhamento, talvez tdo
pequeno quanto 1° ou 2°, pode levar a uma diferenca de altura (h), reduzida durante o wear-
in até que as superficies voltem a ficar conformes, que ndo corresponde a geometria
modelada pelas Equacgbes (22) e (23), o que resulta em uma superestimativa no volume
desgastado da esfera. O desalinhamento das superficies deve estar associado aos “saltos”
observados nos graficos de volume desgastado pelo método DA toda vez que um ensaio era
reiniciado apds uma interrupcao, por exemplo, nos reinicios em 45 min, 145 min e 225 min da
Figura 64. Espera-se que este erro seja tdo maior quanto menor o didmetro da calota de

desgaste, uma vez que o pequeno volume desgastado estaria mais sensivel ao
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desalinhamento. Neste trabalho, foi considerado o método MO como mais confidvel para
estimativa do volume desgastado, apesar do método DA ter conferido valiosas informagdes in

situ sobre a evolugdo do desgaste em funcdo do tempo.
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Figura 74. Volume desgastado acumulado da esfera em cada interrupgdo (int.) pelo método MO e para os discos
na ultima interrupgdo. As barras de erro representam um intervalo de confianga de 95% para média de cada
amostra.

Figura 75. Esquema do desalinhamento das superficies de desgaste durante a montagem resulta um uma
diferenga maxima de altura (h) entre as superficies, que induz um erro na estimativa do volume desgastado da
esfera pelo método DA.



154

4.4.2.6 Comparagdo da rugosidade superficial

Os valores médios dos parametros de rugosidade 3D das superficies estudadas sdo
apresentados na Tabela 12. A rugosidade Sq média das superficies de esferas de SisNs e ZrO;
desgastadas é muito baixa, 0,01 um e 0,03 um, respectivamente. As superficies desgastadas
do SisNs tém distribuicdao de alturas que podem ser descritas por curvas Gaussianas, pois
Ssk = 0 e Sku = 3. Os discos de Al;03 sdo mais rugosos que os de SiC, tanto quando se
compara Sq quanto os parametros funcionais Spk, Svk e Sk. Isto se deve a maior porosidade
superficial deste material, conforme estudado no Capitulo 2. As superficies dos discos
constituem de plat6s lisos e vales profundos, o que resulta em Ssk < 0 e Sku > 3, Spk baixo
e Svk alto. A rugosidade dos platés pode ser estimada por Spk, que de fato é baixa para o
disco de Al,03, na ordem de 0,1 um, e muito baixa para os discos de SiC, menor que 0,02 um.
De forma geral, na escala dos um, o desgaste nao causou altera¢des de grande magnitude nas
superficies dos discos de Al;0s3 e SiC, apesar de haver uma tendéncia de as superficies
desgastadas serem mais polidas. Asimagens de AFM mostradas nas se¢des anteriores ilustram
gue o fenémeno foi responsdavel por alteracdes mais significativas da superficie quando esta

€ analisada na escala dos nm.

O par Si02-Si0; teve um comportamento diferente em relagdao aos demais pares estudados. A
superficie original espelhada e transparente da esfera tornou-se completamente opaca na
calota de desgaste, com Sq de 2,7 um. O mesmo ocorreu para os discos, quando Sq saltou de
0,01 um para 5,23 pum como resultado do processo de desgaste. O valor de Ssk negativo e de
Spk menor que Svk corrobora a constatagdo de que alguns platés mais lisos sdo formados

nas superficies destes discos (Figura 71).
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Tabela 12. Médias dos valores dos parametros de rugosidade avaliados em cada superficie*.

Tipo de parametro > Amplitude Funcional Espacial
Sq Spk Svk Sk Sal
Par Superficie Ssk Sku
(um) (um)  (um) (um)  (um)
Esfera desgastada 0,01 0,0 3,0 0,01 0,01 0,02 5,2
SisN4-Al,O3 Disco polido 0,45 -51 44,7 0,14 0,92 0,27 12,3
Disco desgastado 039 -59 553 0,11 0,80 0,16 9,2
Esfera desgastada 0,01 -0,5 3,2 0,01 0,01 0,02 32,2
Si3N,4-SiC Disco polido 0,06 -10,7 230,1 0,01 0,07 0,04 14,7
Disco desgastado 0,03 -3,2 56,7 001 0,03 0,03 12,1
Esfera desgastada 0,03 -1,0 3,9 0,02 0,04 0,06 18,4
ZrO,-SiC Disco polido 0,09 -10,6 209,1 0,01 0,12 0,03 12,7
Disco desgastado 0,02 -29 560 002 0,03 0,04 26,2
Esfera desgastada 2,69 -0,1 4,2 2,14 2,18 5,07 3,9
Si0,-Si0, Disco polido 0,01 -01 35 0,01 0,01 0,02 3,9
Disco desgastado 523 -1,2 5,0 1,44 6,39 10,65 7,9

*0 intervalo de confianga de 95% de cada amostra é de 40 + 18 % do valor observado.

4.4.2.7 Geometria do contato

Apesar de o contato macroscdépico poder ser considerado como plano sobre plano, a realidade

microscopica é diferente. Tanto a superficie de desgaste da esfera quanto a do disco possuem

uma curvatura microscépica quando vistas em perfil. A Figura 76 e a Figura 77 mostram como

da-se o acoplamento geométrico das superficies, em perfil da secdo transversal através do

centro da calota de desgaste da esfera, para os pares triboldgicos SizNs-Al,03 e Zr0,-SiC,
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respectivamente, apds o final de todas as etapas do ensaio. Observa-se, em ambos exemplos,
gue a largura da calota desgastada na esfera é maior que a largura da trilha de desgaste nos
respectivos discos. E provavel que haja uma outra regido da trilha de desgaste onde a largura
de ambos coincidam, o que explicaria a diferenga observada. Além disso, o acoplamento
geométrico permite concluir que algum contato é inevitavel em ambos os casos pois, em nivel
de asperezas, existe clara incompatibilidade geométrica, qualquer que seja o deslocamento

lateral aplicado para acomodar estes perfis.
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Figura 76. Geometria do contato para o par SisN4-Al203 vista em seg¢do transversal. A linha cinza é um perfil na
trilha de desgaste no disco enquanto que a linha preta é a se¢do transversal pelo centro da calota de desgaste
na esfera.
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Figura 77. Geometria do contato para o par ZrO2-SiC vista em segdo transversal. A linha cinza é um perfil na trilha
de desgaste no disco enquanto que a linha preta é a segao transversal pelo centro da calota de desgaste na
esfera.
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A forma tridimensional da calota de desgaste de uma esfera de ZrO; deslizada contra SiC pode
ser visualizada na Figura 78, mostrando que existe também uma curvatura na dire¢do dos
riscos na superficie (direcdo de deslizamento). Um perfil extraido na secao longitudinal de uma
esfera de SisN4, deslizada contra Al,Os, é mostrado na Figura 79 e revela que a borda de saida
de contato (a da direita) tem uma maior inclinagdo em relacdo ao restante da calota.
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Figura 78. Vista tridimensional da calota de desgaste de uma esfera de ZrO: deslizada contra disco de SiC.
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Figura 79. Perfil de rugosidade longitudinal através do centro da calota de desgaste de uma esfera de SisN4
deslizada contra disco de Al.0s. A borda de saida do contato é a da direita.
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4.4.3 Curvas de Stribeck

As curvas do tipo Stribeck construidas com diferentes parametros de lubrificacdo sdo
mostradas da Figura 80 até a Figura 85 e incluem os pontos de dados de todos os ensaios
realizados. Na Figura 80 e Figura 81, os iniUmeros pontos de dados representados por simbolos
pequenos foram determinados pelo método com diametro constante e velocidade crescente
(DCVC), enquanto que os pontos grandes foram determinados pelo método com diametro

variavel e velocidade decrescente (DVVD).

A Figura 80 apresenta a curva de Stribeck construida com o niumero de Hersey classico, nV /B,,.
Cada curva tem o formato classico de uma curva de Stribeck, contemplando, a principio, os
trés regimes de lubrificacdo: limitrofe, misto e hidrodinamico. Além disso, é nitida a distincao
entre as curvas para cada um dos pares triboldgicos: a curva mais a esquerda e abaixo
corresponde ao par SisNs-SiC (laranja), mais a direita e acima a curva para o par ZrO,-SiC
(verde) e, por fim, a curva superior para o par SisN4-Al;O3 (azul). No canto superior direito do
grafico é representada esta curva em maior escala para incluir os pontos referentes ao par
Si02-Si0O2, que estao muito mais a direita na abcissa. Existe também uma distingao clara entre
os graficos obtidos através dos métodos DCVC e DVVD, mas esta distincdo ndo muda a ordem
de cada par tribolégico, em termos das posi¢des da curva no grafico. O par SizsNs-SiC é o que
apresenta superlubricidade em menores valores de nV /P, e, portanto, possui o melhor
desempenho dos pares avaliados, seguido pelo par ZrO;-SiC e, em seguida, pelo par SizNas-
Al,0s. O fato de os pontos de dados ndo coincidirem sobre uma Unica curva mestre significa
que outros parametros nao considerados em nV /P, determinam os mecanismos de

lubrificacao.
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Figura 80. Curva de Stribeck utilizando o numero de Hersey classico. Pontos pequenos via método DCVC e pontos
grandes via método DVVD. Fonte: autor.

As curvas construidas utilizando o parametro nV /P, D aproximam-se muito mais umas das
outras, principalmente no regime de lubrificagdo supostamente hidrodinamico (nV /B, D >
2,5 x 108), como mostra a Figura 81, o que sugere que mancais de diferentes tamanhos n3o
devem ser comparados diretamente utilizando o nimero de Hersey classico. As curvas obtidas
via método DVVD coincidiram com o limite inferior das respectivas curvas obtidas pelo
método DCVC. O parametro proposto nV /B, D tem a vantagem de ser adimensional e de ter
sido derivado diretamente da solu¢do da equa¢ao de Reynolds para um mancal
unidimensional. Mesmo quando as curvas foram normalizadas pela dimensdo do mancal, a
classificacdo da performance dos pares tribolégicos permaneceu a mesma em relagao a curva
anterior, tendo superlubricidade sido mantida em menores valores de nV /B,,D para o par
SisN4-SiC. Mais uma vez, os pontos de dados para par SiO;-SiO; situaram-se muito a direita no

grafico.

As curvas mostradas na Figura 82 foram construidas utilizando a Equacao (29) para diferentes
valores de K e preveem a contribuicdo hidrodinamica para o coeficiente de atrito em funcao
denV /P, D. Apesar do uso de valores que podem ser considerados extremos para a razdo de
convergéncia na construcdo destas curvas, exceto para o valor de K = 1,55, que representa
o limite inferior (STACHOWIAK, 2000), a contribuicdo hidrodinamica para o coeficiente de

atrito é extremamente baixa.
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Figura 81. Curva do tipo Stribeck utilizando o parametro nV/P,,D. Pontos pequenos via método DCVC e pontos
grandes via método DVVD.
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Figura 82. Curvas de Stribeck obtidas segundo modelo de mancal hidrodindmico unidimensional em fung¢éo do
parametro nV /P, D para trés diferentes valores de K.

As curvas do tipo Stribeck obtidas utilizando na abcissa o parametro de Emmens modificado,
Figura 83, mostram que os pontos de dados para os pares ZrO»-SiC e Si3sNs-SiC praticamente
coincidem sobre uma mesma curva mestre. Isso revela que a rugosidade Spk das superficies
destes dois pares é suficiente para explicar a diferenca de performance observada nas curvas
de Stribeck classicas (Figura 80). Acredita-se que isto também se deve aos didametros similares
observados para estes mancais. Uma vez que o par SisNs-Al,03 alcanca superlubricidade com

valores mais elevados do parametro Spk da superficie do disco, a curva fica deslocada a
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esquerda em relacdo aos dois pares anteriores. Os pontos obtidos para o par Si02-SiO;, neste
caso, aparecem mais préoximos a origem do grafico do que os demais pares. Esta curva
evidencia o fato de que coeficientes de atrito tdo baixos (centesimais) foram obtidos com

superficies tdo rugosas quanto as da SiO, desgastada.

A inclusdo de parametro espacial de rugosidade, Sal, através do parametro de Felder
modificado, Figura 84, nao melhora significativamente o ajuste dos pontos a uma Unica curva
mestre. Por sua vez, as curvas construidas com o parametro de Nogueira modificado, Figura
85, parecem coincidir melhor, pois incluem, além do efeito da rugosidade superficial, a
consideracdo de que ha deformacdes eldsticas em nivel de asperezas, pois a premissa é de

gue isto contribui para aumento da espessura minima do filme hidrodinamico.

Por fim, o grafico da Figura 86 apresenta os pontos em uma curva do tipo Stribeck em fungao
da razao A, demonstrando a melhor concordancia entre os pontos sobre uma curva mestre.
Além disso, fronteiras entre os diferentes regimes de desgaste também sdao mostradas. A
fronteira entre o regime misto e o hidrodinamico foi definida em A = 4,2, valor a partir do qual
todos os valores de coeficiente de atrito ficaram abaixo da resolucdao da medida (0,004). A
fronteira que define o regime limitrofe foi posicionada em A = 1,0, pois este é o maior valor
no qual ndo se observa superlubricidade para todos os pares estudados. Para fins de

referéncia, as espessuras minimas de filme calculadas varreram a faixa de 5 a 200 nm.
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Figura 83. Curva do tipo Stribeck utilizando o pardmetro de Emmens modificado.
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A qualidade do ajuste dos pontos experimentais a uma Unica curva mestre do tipo Stribeck foi
avaliada estatisticamente através da magnitude do coeficiente de determinacdo (R?),
resultado do ajuste dos pontos a curvas do tipo y = Ax® (lei de poténcia) para cada um dos
parametros de lubrificacdo avaliados. Leis de poténcia foram escolhidas porque estas curvas
parecem corresponder, visualmente, a distribuicdo dos pontos observados nos graficos
mostrados ao longo desta secdo. O resultado é resumido na Tabela 13, que confirma a
descricdo e comparacgao dos graficos apresentados, por exemplo, que o melhor ajuste (maior

R?) foi observado ao utilizar o parametro A.

Tabela 13. Qualidade do ajuste (R?) dos pontos experimentais a uma lei de poténcia para cada parametro de
lubrificagdo estudado.

Parametro R?

S 0,21
S, 033
Sy 047
Se 034
Sy 0,48
A 0,54

4.4.4 Microscopia de forga lateral

O resumo grafico da forca lateral medida com o AFM, para estudo do comportamento
tribolégico de camadas superficiais finas dos discos ceramicos, € mostrado na Figura 87.
Considerando a condicdo a “seco”, a forca lateral é significativamente menor nas superficies
desgastadas que nas polidas (ndo desgastadas), tanto para o SiC quanto para a SiO,. Observa-
se, também, que a forca lateral medida na trilha de desgaste do disco de Al,03 é muito maior
do que as medidas nas trilhas dos discos de SiC e SiO,. Quanto a condicdo “Umido”, nota-se
gue as diferencas de forca lateral desaparecem quando sdo comparadas as diversas
superficies e que as forcas atingem o menor valor medido nos experimentos no MFL, o que
denota a reducdo da magnitude da forca de interacdo entre a ponta de Si e as superficie

devido a alteracdo de suas propriedades quimicas superficiais.
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Figura 87. Forga lateral medida via AFM-MFL nas superficies de discos de Al2Os, SiC e SiO2. Nota: por limitagdes
experimentais, nem todas as condi¢ées puderam ser contempladas no estudo.

4.4.5 Microscopia Raman

Os resultados da caracterizag¢ao via microscopia Raman das superficies estao apresentados a
seguir. A Figura 88 mostra os espectros para as esferas e discos do par SisNs-Al;Os. Para a
esfera de SizsNg, todas as bandas Raman identificadas tém correspondéncia com o espectro de
referéncia deste material, exceto pela banda em 179 cm?, devido a falta de dados do espectro
de referéncia nesta regiao de frequéncias. As bandas encontradas para os discos de Al,O3 tém
correspondéncia com o espectro de referéncia, apesar de aparecerem em intensidades
relativas diferentes, exceto por uma banda caracteristica em 864 cm™. Esta banda também
ndo corresponde a nenhum hidréxido de aluminio conhecido, mas coincide exatamente com
a banda mais intensa do aluminossilicato hidratado chamado alofano (RRUFF ID R070188),
cuja férmula é Al>03(Si02)1,3-2,02,5-3,0H20, possui estrutura amorfa (PARFITT, 1990) e dureza
Mohs entre 2 e 3 (MUSEU HEINZ EBERT, 2019).
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Figura 88. Espectros Raman obtidos das superficies do par SisNs-Al20s. Esquerda: (a) calota de desgaste da esfera
de SizNg; (b) regido polida da mesma esfera; (c) espectro de referéncia do SizsN4 (RRUFF ID: R120129). Direita: (a)
trilha de desgaste do disco de Al20s3; (b) superficie polida do mesmo disco; (c) espectro de referéncia da alumina
(RRUFF ID: R0O40096).

Em relagcdo ao par SisNs-SiC, os espectros Raman das superficies, desgastadas ou ndo, ndo
apresentaram diferencas notdveis com os respectivos espectros de referéncia, como mostra
a Figura 89. O mapeamento Raman de uma regido da superficie desgastada da esfera de SizsNa
(Figura 90) encontrou um espectro com uma banda intensa na frequéncia de 515 cm™. Esta
banda Raman corresponde a mais intensa da coesita, um polimorfo da SiO; que se forma sob
altas pressdes (>2 GPa) e temperaturas. O Unico espectro adquirido contendo esta banda é
mostrado na Figura 90, bastante préxima a borda da calota, um ponto com concentracdo de
tensdo. A dureza da coesita é tdo alta como a da silica, cerca de 11 GPa de dureza vickers
(KULIK et al., 2019). Esta banda em 515 cm}, contudo, também pode ser devido a vibragdo

homogénea da ligacao Si-Si, conforme reportado por Xu et al. (2017).
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Figura 89. Espectros Raman obtidos das superficies do par SisN4-SiC. Esquerda: (a) calota de desgaste da esfera
de SisNs; (b) espectro de referéncia do SisN4 (RRUFF ID: R120129). Direita: (a) trilha de desgaste do disco de SiC;
(b) superficie polida do mesmo disco; (c) espectro de referéncia do SiC (RRUFF ID: R150016).
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Figura 90. Micrografia dptica da superficie desgastada da esfera de SisN4 deslizada contra SiC e regido do mapa
Raman (esquerda). O ponto indicado no mapa Raman apresentou o espectro mostrado no grafico a direita,
contendo uma banda Raman intensa em 515 cm™.,

A Figura 91 mostra o espectro Raman da superficie da esfera de ZrO, desgastada contra SiC.
A identificacdo das bandas no espectro foi realizada comparando-as com as bandas
reportadas por Pezzotti e Porporati (2004), além dos espectros R060016 e R040142 da base
de dados RRUFF. Duas bandas relativamente intensas ndao foram identificadas, apesar de
terem sidos investigados espectros de oxidos e hidroxidos de zirconio, além de silicatos
contendo Zr. Ja o disco de SiC deslizado contra ZrO; apresentou um espectro similar ao

mostrado na Figura 89.
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Figura 91. Espectro Raman da superficie desgastada de uma esfera de ZrO> deslizada contra SiC.

As bandas Raman caracteristicas da esfera silica fundida desgastada (a) e do disco quartzo
fundido, desgastado (b) e polido (c), podem ser identificadas nos espectros mostrados na
Figura 92. Segundo Little (2008), as bandas Raman deste material ocorrem em frequéncias de
440, 490, 605, 800 e 1060 cm™, resultado completamente replicado nos trés espectros

mostrados. Nenhuma diferenca notavel entre os trés espectros foi detectada.
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Figura 92. Espectro Raman das superficies do par SiO2-SiO2. (a) Esfera desgastada; (b) Disco desgastado; (c) Disco
polido.
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4.5 DISCUSSAO

Busca-se estabelecer o conjunto de fenémenos responsaveis pela obtencao de
superlubricidade em ceramicos no deslizamento lubrificado com agua. Para tal, investigou-se
os mecanismos de dissipacdo de energia e de modificacdo de caracteristicas superficiais dos
materiais, mapeando o comportamento destes mancais de deslizamento modelo através de

curvas do tipo Stribeck, que contemplam diferentes regimes de lubrificacao.

A caracterizacao dos materiais via difracao de raios-X e refinamento Rietveld proveu uma
identificacdo objetiva das amostras. As ceramicas Al,Os3, ZrO,, SisNs e SiC, empregadas
tipicamente em componentes triboldgicos ou outras aplicacdes, podem ter estruturas
cristalinas, composi¢Ges quimicas e microestruturas variadas. Uma vez que as amostras foram
todas adquiridas comercialmente, muitas das informacdes da fabricacdo dos materiais, suas
caracteristicas e propriedades, eram uma incégnita. Portanto, destaca-se a importancia desta
caracterizacdo no estabelecimento de uma correlacdo légica com os resultados tribolégicos.
A técnica também confirmou o carater amorfo das amostras de SiO,. Uma caracterizacdo
complementar destas amostras pode ser encontrada nos trabalhos de Strey (2015) e Vaneli
(2019), onde foram determinadas densidade, dureza, tenacidade a fratura e caracteristicas

microestruturais.

Superlubricidade foi observada para trés diferentes pares de materiais, SizN4-Al,03, Si3N4-SiC
e Zr0,-SiC. Existe uma velocidade minima o suficiente, diferente para cada par, acima da qual
superlubricidade é possivel para diferentes pares ceramicos deslizando em agua. Ademais,
existe acomodacdo das superficies durante o wear-in: macroscopicamente, o contato
inicialmente ndo conforme (esfera-plano) torna-se conforme (plano-plano), o que reduz
significativamente a pressdao média do contato. Por fim, também é necessario que superficies
muito lisas sejam formadas durante o wear-in, geralmente com Sq em torno de algumas
dezenas de nm, no maximo. E consenso que estas trés condicionantes, velocidade minima,
pressdao média de contato reduzida e superficies ultralisas, sdo necessarias para ocorréncia de

superlubricidade (TOMIZAWA; FISCHER, 1987; XU; KATO, 2000.; RANI et al., 2004).

O que também parece consenso é que a origem do polimento das superficies deva ser

triboquimico (TOMIZAWA; FISCHER, 1987; XU; KATO, 2000; RANI et al., 2004), o que é
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corroborado neste trabalho para o caso da esfera de SisNs, haja visto que predomina uma
superficie de desgaste sem riscos ou marcas visiveis na escala do tamanho do grao. Para o
SisNa4, o valor da rugosidade final da superficie é determinado pelas diferentes taxas de
desgaste observadas entre graos adjacentes. A cinética das reagdes triboquimicas depende,
portanto, da orientacdo cristalografica do grao. Estudos utilizando a técnica AFM relataram
forte anisotropia de desgaste triboquimico do silicio monocristalino deslizando contra
microesferas de SiO; em dgua, resultado que nao foi atribuido a anisotropia das propriedades
mecanicas, mas, sim, as diferentes densidades atomicas planares e espagamentos entre

planos cristalograficos (XIAO et al., 2017).

Para os materiais ZrO;, Al;03 e SiC, em contraste com o SizsN4, um padrao de riscos muito fino,
tipico de sulcamento ductil, parece ter predominado como mecanismo de polimento. A
possibilidade de sinergia com mecanismos triboquimicos ndo deve ser excluida, uma vez que
reacOes triboquimicas destes materiais, formando tribofilmes de hidréxidos, ja foram
relatadas (GEE, 1992; SASAKI, 1989). Demonstrou-se, também, que um certo grau de
microtrincamento pode ser tolerado nas trilhas de desgaste de discos de SiC e ainda ser
mantido um estado de superlubricidade. E muito provavel que o microtrincamento tenha
predominado nas etapas de ensaio com menor velocidade de deslizamento, onde também o
atrito era maior, pois este € um mecanismo adicional de dissipacdo energética, ou mesmo
ocorrido no inicio de cada running-in, quando o contato de asperezas é inevitdvel, uma vez
gue o sistema parte do repouso. No caso do SiO», superlubricidade ndo foi alcancada, mas um
atrito bastante baixo foi observado (menor que 0,1) mesmo com superficies muito mais
rugosas, constituidas de alguns poucos platds lisos e, em maior proporc¢ao, de regides onde
microtrincamento ocorreu em abundancia. He et al. (2014) e He et al. (2015) observaram que
superficies de vidros de silica sofrem um desgaste triboquimico formando superficies polidas,

entretanto a carga normal aplicada ao contato era baixa (0,2 N).

A curva de Stribeck classica (Figura 80) e corrigida pela dimensdo do mancal (Figura 81) deixam
claro a que o par com melhor performance é o Si3Ns-SiC, seguido pelo ZrQ,-SiC, depois SizNas-
Al,O3 e, por fim, o Si0,-SiO;, utilizando o critério de que superlubricidade é alcangada para
menores valores das respectivas abcissas, o que pode ser interpretado como maior
capacidade de carga do mancal. Recomenda-se o uso do parametro nV/P,D para

comparacdao de mancais com diferentes dimensdes, pois trata-se de um parametro
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adimensional, caracteristico do ponto de operacdao do mesmo, deduzido a partir da equacao
de Reynolds para lubrificagao hidrodinamica. Quando se compara mancais com dimensdes

iguais, o uso do parametro nV /P, é justificado.

O modo de opera¢dao do mancal, avaliado por dois métodos, DCVC e DVVD, ndo apresenta
influéncia na ordem de performance destes mancais, mas apresentam diferencas entre si. A
condigao DCVC é mais desfavordvel em relagao a obtengdo de superlubricidade, talvez porque
a velocidade continuamente crescente faz com que o mancal opere em regime transiente,

sem que o filme fluido esteja completamente estavel.

A analise da curva de Stribeck construida através do modelo de mancal hidrodinamico
unidimensional (Figura 82) permite afirmar, com um bom fator de seguranga, que a
contribuicdo hidrodinamica é menor que 0,002 para toda a faixa de valores nV /P, D
encontrados para os mancais ceramicos aqui estudados, o que é menor que a resolucdo da
medida de , cujo valor é de 0,004. Assim, se for valido o modelo hidrodinamico cldssico, que
ndo considera a geometria real (neste caso, um mancal plano circular), aumento de
viscosidade do fluido em canais confinados, o efeito da rugosidade na lubrificacdo ou mesmo
fendmenos de cavitacdo, conclui-se que coeficientes de atrito medidos maiores que o limiar
proposto de 0,002 obrigatoriamente tém uma parcela de contribuicado limitrofe, ou seja, do

contato de asperezas.

As demais curvas do tipo Stribeck servem como ferramenta para entender quais os
parametros afetam o fendbmeno de lubrificagdo em seus diferentes regimes, contendo
parametros ndo inclusos no modelo de Reynolds para lubrificacdo hidrodindmica. A amplitude
da rugosidade dos picos superficiais do mancal (Spk) mostrou-se fundamental para aproximar
todos os pontos experimentais de uma curva mestre, o que sugere que a rugosidade é
importante na determinacdo do comportamento de um mancal. Isto é especialmente
verificado quando a superficie tem amplitude de rugosidade da ordem de até cinco vezes a
espessura minima do filme hidrodinamico (PATIR; CHENG, 1979). A influéncia da rugosidade
no fendmeno de lubrificacdo em varios regimes foi verificada iniUmeras vezes, tanto através
modelos quanto de experimentos (JENG, 1990; LUNDBERG, 1995; ANDHARIA; GUPTA;
DEHERI, 2001; LARSSON, 2009; LITWIN, 2011).

A escolha de Spk como medida da amplitude de rugosidade do parametro de Emmens tem

uma razao fisicamente plausivel, pois este é o parametro de rugosidade 3D que determina a
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altura dos picos acima do nlcleo da topografia superficial, extraido da curva de Abbot-
Firestone. O nucleo da topografia é entendido como a fragao de area da superficie que deve
suportar a carga imposta ao contato. Qualquer pico acima deste nucleo, portanto, entraria em
contato com a superficie oposta e prejudicaria o estabelecimento de um filme hidrodinamico,
sendo esta a razao do Spk estar no denominador dos varios parametros de lubrificagdo aqui
abordados. Lundberg (1995) reportou que a velocidade limite para transicdo de um regime
hidrodindmico para misto é melhor explicado através de parametros bidimensionais de
amplitude maxima (Rmax e Rt) e ndo de altura de picos (Rp). O autor, no entanto, utilizou
parametros de amplitude em relacdo a linha média da superficie, o que ndo necessariamente

significa que tem alguma funcionalidade em termos de lubrificagao.

Os poros superficiais das ceramicas deste estudo, principalmente presentes nos discos,
poderiam atuar como pequenos reservatérios de lubrificante, apesar de poderem estar
reduzindo a capacidade de carga do mancal devido a diminuicao da fracdo de area no nucleo
de rugosidade da superficie. Dependendo das condicdes, a topografia das superficies também
pode contribuir para aumento de capacidade de carga de mancais hidrodinamicos através de
mecanismos de cavitacdo. O fen6meno de cavitacdo afeta a geracdo de pressao hidrodinamica
em nivel de asperezas, provocando um aumento liquido na capacidade de carga do mancal
(WANG et al., 2003). O aumento da capacidade de carga de mancais de SiC lubrificados com
agua foi verificado através da texturizacdo a laser das superficies ceramicas com um padrdo
de microcavidades circulares (WANG; KATO; ADACHI, 2004). Ndo se sabe até que ponto os
poros superficiais podem estar aumentando ou diminuindo a capacidade de carga dos

mancais deste estudo.

O parametro de Felder modificado, que leva em conta a distribuicdo espacial das alturas da
topografia para descrever uma curva do tipo Stribeck, baseia-se na premissa fisica de quanto
de acréscimo de pressdo hidrodindmica, devido a existéncia de pequenos reservatdrios de
lubrificante na superficie, estaria ocorrendo (FELDER; SAMPER, 1994). Isto relaciona-se com o
fendmeno de cavitacdo, no sentido de que se forma uma geometria convergente-divergente
em cada pequeno reservatério, onde a cavitacdo ocorre na regido divergente, ou seja, quando
o fluido sai de uma zona confinada (superficies préximas) e aproxima-se de um reservatoério
(superficies mais distantes) (SHEN; KHONSARI, 2013). Entretanto, o uso do parametro de

Felder modificado ndo trouxe melhorias significativas, em termos de ajuste dos pontos
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experimentais ao longo de uma Unica curva mestre, em relacdo ao parametro de Emmens
modificado. A principio, isso descartaria a possibilidade de que algum efeito de cavitacao
esteja contribuindo de forma significativa para a geracdo de pressdo hidrodinamica, o que
estenderia o regime hidrodinamico na curva de Stribeck. O efeito oposto pode entdo estar
ocorrendo, isto é, o fato do par SizsNs-Al,03 ter uma pior performance pode estar associada a
diminui¢do da capacidade de carga do mancal devido a presenca dos poros superficiais. E
provavel que haja uma competicdo entre estes dois fatores na determinacdo da capacidade

de carga dos mancais.

Quando a pressao de contato em nivel de asperezas é alta o suficiente, mesmo em materiais
ceramicos, deformacdes eldsticas podem ser significativas, contribuindo para aumento da
espessura do filme lubrificante. Quanto mais rigido o contato, menor a contribuicdo para o
aumento da espessura do filme. Jahanmir, Ozmen e Ives (2004) propuseram que a
superlubricidade de SisNs-SisNs2 em dagua estd associada com a deformacdo elastica
microscopica das asperezas de suas superficies duras cobertas por filmes o&xidos
hidrogenados. O parametro de Nogueira modificado considerada entdo o efeito desta
deformacdo eldstica através do mddulo de Young reduzido (E’), cujo expoente de 2/3 vem da
equacao de Hertz da mecanica do contato, mas ndo altera de forma muito significativa o ajuste
a uma Unica curva de Stribeck em relagdo as duas anteriores. Isso sugere que a deformacao
elastica das asperezas ndo deve ter um efeito tdo pronunciado em relacdo aos mecanismos
de lubrificacdo atuantes. Nao foi considerada a presenga ou propriedades de filmes macios

nas superficies, o que poderia alterar estas conclusdes.

A curva do tipo Stribeck construida em fun¢ao da razdo A pode ser considerada a que melhor
agrupou os pontos de dados em torno de uma Unica curva mestre. O principio fisico que
norteou a escolha deste parametro foi a de que o coeficiente de atrito depende da separac¢ao
minima das duas superficies em relacdo a amplitude da rugosidade. No regime hidrodinamico
idealmente existe uma separacdao completa das superficies, enquanto que no regime misto
algum contato de asperezas torna-se inevitavel, ao passo que no regime limitrofe a
contribuicdo hidrodindmica para a capacidade de carga do mancal passa a ser desprezivel. Em
funcdo deste melhor ajuste, a partir de um modelo extremamente simplificado, mostra-se,

portanto, que o caminho para uma explicacdo unificada dos mecanismos de lubrificacdo de
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ceramicas deslizando em agua deve passar por uma correta estimativa da espessura do filme

lubrificante nos varios regimes.

Novamente, optou-se pelo uso do parametro Spk no calculo de 4, pelos mesmos motivos
explicados anteriormente, em detrimento do parametro Rq que é usualmente utilizado. De
um ponto de visto estatistico, o uso do parametro Rq para o calculo de A faz sentido apenas
para superficies que tenham distribui¢Ges gaussianas das amplitudes, de forma que o critério
A > 3, geralmente adotado para definir o regime hidrodindmico (HUTCHINGS; SHIPWAY,
2017), resulta em uma fragdo de apenas 0,3% de alturas da superficie em contato com a
superficie oposta (a faixa de +3Rq significa cerca de 99,7% da curva gaussiana). Diferentes
distribuicGes de probabilidades resultariam em diferentes critérios para a transicdo de
regimes de lubrificagdo em fungcdo de A. As superficies ceramicas aqui estudadas, em sua

maioria, tém distribuicdo de amplitudes ndo gaussianas, com Sku > 3 e Ssk < 0.

Acredita-se que uma melhoria do modelo para a regido hidrodinamica da curva de Stribeck
deva considerar uma macrogeometria mais realista do contato. Propde-se, para trabalhos
futuros, a inclusdo do efeito da correta geometria do mancal em um modelo 2D considerando
o fluxo de lubrificante no sentido transversal ao deslizamento, ja que se trata de um mancal
circular (a calota de desgaste da esfera) deslizando contra o disco. Além disso, o desgaste nao
resulta em superficies perfeitamente planas, mas com certa curvatura tanto no sentido
transversal como longitudinal ao deslizamento, mudanca de forma que pode ser intensificada
pela deformacao eldstica de origem mecanica ou térmica afetando a geracdao de pressao

hidrodinamica (CHARITOPOULOS; FILLON; PAPADOPOULOS, 2018).

A partir da divisdo dos regimes de lubrificacdao proposta na Figura 86, partindo do pressuposto
de qualquer alteracdo no valor médio do coeficiente de atrito superior a resolucdo da medida
(0,004) significa que algum contato de asperezas ocorreu, conclui-se que a superlubricidade
ocorre em ceramicos deslizando em 4gua sob regime de lubrificacdo misto ou hidrodinamico,
dependendo das condi¢cdes operacionais do mancal. Para estes tribossistemas, o coeficiente
de atrito e a capacidade de carga no regime de lubrificacdo misto sdo muitas vezes modelados
com uma parcela de contribuicdo hidrodindmica e outra parcela de contribuicdo limitrofe, por
exemplo, Xu e Kato (2000) e Jordi, lliev e Fischer (2004). Entretanto, Robbe-Valloire e Progri
(2012) argumentam que no regime de lubrificacdo misto, dependendo da distribuicao

estatistica da topografia das superficies e condi¢des operacionais, cada aspereza em uma dada
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superficie pode operar em um dos cinco possiveis mecanismos de lubrificacdo: hidrodinamico
piezoviscoso, elasto-hidrodindmico, eldstico, elasto-plastico e plastico, sendo que, no maximo,
guatro destes podem ocorrer simultaneamente na mesma superficie. Logo, uma descricao
geral e compreensiva do regime de lubrificacgdo misto deve considerar estes diferentes

fendbmenos, o que esta fora do escopo deste trabalho.

Retornando a constatacdo experimental de que deve haver uma velocidade minima para que
superlubricidade ocorra, fica evidente que ndo é possivel estabelecer o fendmeno,
considerando os tribossistemas estudados, sob regime de lubrificacdo puramente limitrofe.
Entretanto, no regime misto deve existir uma parcela importante da contribuicao limitrofe.
Neste aspecto, ressalta-se que o par triboldgico que apresentou menor coeficiente de atrito
em regime de lubrificacao limitrofe, de acordo com a Figura 86, foi o SiO,-SiO2, mesmo quando
microtrincamento generalizado esteve presente nas superficies desgastadas. De fato, Xu e
Kato (2000) ressaltaram que a superficie da silica amorfa hidratada possui baixa resisténcia ao
cisalhamento, devido as fracas forcas intermoleculares das ligacdes de hidrogénio que
formam com a agua adsorvida em sua superficie. Zhuravlev (2000) descreve a importancia
critica da hidroxilacdo das superficies de silica que determinam suas propriedades. Possiveis
modelos para lubrificagdo limitrofe da superficie da silica amorfa hidratada em agua devem
levar em conta tal fendmeno como premissa basica. Tanto o SisN4 quanto o SiC podem formar
Si02.xH20 através de reagdes triboquimicas com a dgua, conforme discutido anteriormente, o
gue torna o conhecimento da quimica superficial da silica amorfa hidratada importante

também para entender a superlubricidade destes materiais.

Os experimentos realizados com o AFM mostraram que o condicionamento prévio das
superficies através de sua imersdo em 34gua e subsequente secagem com N; é capaz de
atenuar significativamente a forga lateral durante o deslizamento de uma ponta de Si contra
as diferentes superficies ceramicas. O condicionamento com agua poderia aumentar a
umidade proxima a superficie, induzindo a formacdo de um menisco de dgua entre a ponta e
a superficie, o que afetaria os resultados de forca lateral. Forgas capilares, no entanto, tém
natureza predominantemente atrativa e aumentariam a for¢ca normal e, por consequéncia, a
forca lateral medida (PINER; MIRKIN, 1997). O efeito observado foi o contrario para todas as
medidas: reducdo na forca lateral, o que descarta a possibilidade de que forgas capilares

pudessem mascarar os resultados.
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A reducdo relativa da forca lateral entre a ponta de Si e as superficies ceramicas estudadas é
atribuida a hidroxilagao destas superficies pela dgua, resultando no rompimento de ligagdes
de hidrogénio formadas entre as hidroxilas presentes na superficie e as moléculas de agua
presentes nas interfaces. Além da hidroxilagdo das superficies da silica amorfa, discutida
anteriormente, superficies da Al,Oz e ZrO, também formam grupos hidroxilas em suas
superficies quando interagem com a dgua (HASS et al., 1998; ISKANDAROVA et al., 2003).
Pode-se esperar uma diferenca significativa de interacdo da dgua com as diferentes superficies
hidroxiladas e, portanto, nas propriedades de lubrificagdao limitrofe. Por exemplo, Morimoto,
Nagao e Imai (1971) verificaram que a densidade de grupos hidroxilas formados nas
superficies da Al,03 em dgua em temperatura ambiente é de 0,19/A2, muito maior do que no
Si0; que é de 0,03/A% Redfern, Grimes e Rawllings (2001) descobriram que o grau de
hidroxilacdo da superficie da zirconia tetragonal em agua depende do plano cristalografico do
material, sendo de, no maximo, 0,06/A2 no plano (100) e de 0,03/A2 no plano (110), enquanto
o plano (101) ndo forma hidroxilas. As diferentes distancias das ligacdes OH com a superficie

também deve ter alguma importancia significativa na lubrificagdo limitrofe.

A microscopia Raman, utilizada para verificar se houve alteracdo quimica ou estrutural através
da formacdo de novos compostos nas superficies desgastadas, de forma geral, ndo foi capaz
de detectar qualquer alteragdo em relagdo a superficie original polida. Duas exce¢des sao,
entretanto, dignas de nota: (i) uma banda Raman pouco intensa na superficie desgastada da
Al,O3 que possivelmente corresponde ao alofano, um aluminossilicato amorfo hidratado de
baixa dureza e que reune os elementos quimicos presentes no tribossistema; (ii) uma banda
correspondente a coesita, polimorfo cristalino da silica formado sob altas pressdes e
temperaturas moderadas. No caso (i), é possivel que o alofano confira alguma caracteristica
de lubrificacdo limitrofe no contato uma vez que possui baixa dureza. Entretanto, ndao foram
encontrados estudos do comportamento tribolégico do alofano que deem suporte a esta
afirmativa. Ja no caso (ii), € improvavel que a coesita colabore significativamente formando
um tribofilme no contato, porque a banda caracteristica foi detectada em um ponto isolado
da superficie. Polimorfos cristalinos da silica foram encontrados no deslizamento em dgua do

SiC (PRESSER et al., 2009).

Uma das consideracGes que deve ser feita a respeito da microscopia Raman é que o volume

de interacdo do feixe de laser com a superficie do material sendo avaliado depende das
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propriedades épticas do material, além do comprimento de onda do laser e abertura numérica
da lente objetiva, entre outros fatores. Presser et al. (2009) determinaram
experimentalmente que 99% do sinal Raman parte de um volume de interagao que vai da
superficie até uma profundidade de 20 um a 50 um no caso da zirconia, o que inviabiliza a
detecgao de filmes finos nanométricos formados na superficie. Presser et al. (2008) relataram
gue a técnica de microscopia Raman detectou apenas o sinal médio proveniente da matriz
ceramica de SiC ao tentar analisar tribofilmes menores que 100 nm em espessura, que foram
medidos via FIB-TEM (feixe de ions focalizado e microscopia eletronica de transmissao).
Portanto, a auséncia de evidéncia ndo é evidéncia da auséncia da formacao de tribofilmes nas

superficies desgastadas dos ceramicos estudados.

Gates e Hsu (2004) ndo foram capazes de detectar alteragbes significativas da composicao
guimica em superficies desgastadas de SisN4 e SiC que apresentaram superlubricidade em
agua, em relacdo as respectivas superficies polidas, através da analise de perfis quimicos de
profundidade através da espectroscopia Auger, uma técnica que pode alcancar resolucdo de
profundidade subnanométrica (VICKERMAN; GILMORE, 2011). Por outro lado, apesar de
terem identificado tribofilmes amorfos com até 75 nm de espessura em superficies do SiC
deslizado contra si mesmo em agua, através da técnica FIB-TEM, Presser et al. (2009) nao
observaram superlubricidade para estes tribopares. Assim, parece n3ao ser necessario que
ocorra a formacdo de tribofilmes amorfos aderidos as superficies de desgaste para que ocorra

superlubricidade no SiC.

Em suma, embora varios autores destaguem a importancia de tribofilmes de silica amorfa
hidratada para a superlubricidade de tribossistemas dos materiais SizsN4 e SiC sob regime de
lubrificacdo misto, continua ndo havendo evidéncia experimental direta e inequivoca dos
mesmos ou de suas propriedades. Faz-se necessario desenvolver ou empregar novas técnicas
de caracterizacdo existentes, com resolucdo na ordem dos nm, para verificar, ou ndo, a

correlacao entre tribofilmes amorfos e superlubricidade.
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4.6 CONCLUSOES DESTE CAPITULO

Regimes e mecanismos de lubrificacdo no deslizamento de cerdamicos lubrificados com agua
foram investigados através da analise de curvas do tipo Stribeck e altera¢des superficiais. As

principais conclusdes foram:

- O desgaste promove reducao da pressdo de contato média, através da alteracdo da
geometria do contato de ndo conforme para conforme e aumento progressivo da area de
contato e, também, da pressdo de contato em nivel de asperezas, através de polimento in
situ. O polimento pode ter origem predominantemente triboquimica (SisNa) ou
predominantemente mecanica, através de sulcamento ductil (SiC, Al,03 e ZrO;). A reducdo da
pressdo média e local e a obtencdo de superficies lisas sdo condicionantes para a

superlubricidade;

- Curvas do tipo Stribeck, construidas com diferentes parametros de lubrificagao, revelaram
qgue o melhor ajuste a uma Unica curva mestre foi obtido através do emprego da razdo A, pois
esta leva em conta a relagdo entre a espessura do filme e a rugosidade da superficie. Sugere-
se que o estudo do comportamento de mancais de deslizamento ceramicos lubrificados com

agua deva seguir esta diretriz;

- O mancal hidrodinamico com melhor desempenho, em termos de apresentar
superlubricidade com maior capacidade de carga, é o SisN4-SiC, em seguida Zr0O,-SiC, depois
SisNs-Al;O3 e, por fim, SiO,-SiO,. A maior razdao A, observada em solicitagdes maiores do
mancal (maior pressdo e menor velocidade), é o que melhor explica as diferentes
desempenhos, logo, este parametro pode ser considerado um fator mais relevante do que,
inclusive, a resisténcia ao cisalhamento do contato entre asperezas (mecanismo de

lubrificacdo limitrofe) quanto a explicacdo do comportamento destes mancais;

- Superlubricidade (u<0,01) ndo pode ser explicada unicamente pela geracdo de pressdo
hidrodinamica em toda faixa de condi¢Ges experimentais avaliadas, pois o modelo de
lubrificacdo hidrodinamica estimou que a contribuicdo do coeficiente de atrito, devido as
forcas viscosas desenvolvidas no fluido, deve ser menor que 0,002, o que esta abaixo da

resolucao da medida nos experimentos;
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- O par Si0,-Si0; foi o que apresentou o menor atrito no regime de lubrificacdo limitrofe, o
gue também deve estar associado com sua quimica superficial favoravel em dgua. Sugere-se
o uso do material SiO2 como modelo para estudo da contribuicdo limitrofe no fenébmeno de

superlubricidade de SisN4 e SiC em agua;

- Evidéncia direta de tribofilmes formados nas superficies ndo foi encontrada através de
microscopia Raman, microscopia éptica ou AFM. A técnica AFM-MFL indicou, entretanto, que
a hidroxilacdo de superficies ceramicas, mesmo fora das trilhas de desgaste, diminui a forca

de atrito no deslizamento em nanoescala.

4.7 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS SOBRE REGIMES E MECANISMOS DE
LUBRIFICACAO NO DESLIZAMENTO DE CERAMICOS LUBRIFICADOS COM AGUA

- Implementacao das solucGes analiticas ou numeéricas para comparacao das caracteristicas de

mancais ceramicos lubrificados com agua incluindo efeito da rugosidade;

- Desenvolvimento de um modelo de lubrificacdo limitrofe a partir de primeiros principios

considerando as interagdes entre os grupos hidroxilas das superficies de ceramicos em agua;

- Desenvolvimento de um modelo de lubrificagdo mista a partir dos modelos anteriores, além

da inclusdo de efeitos de deformacao elastica e plastica em nivel de asperezas;

- Caracterizar quimicamente superficies de desgaste de ceramicos deslizados em dgua através
de técnicas capazes de detectar compostos com resolugdo nm ou sub-nm, pois parece ser esta
a escala das alteragdes composicionais relevantes. Técnicas candidatas sdo: espectroscopia
Auger, espectroscopia de fotoelétrons excitados por raios-X (XPS) e microscopia eletronica de

transmissao;

- Investigar o comportamento tribolégico do par SiO,-SiO, em menores cargas normais, de

forma a evitar o aparecimento de microtrincas e favorecer reacdes triboquimicas.
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CONSIDERAGOES FINAIS

A superlubricidade de cerdamicos deslizando sob lubrificacdo com dgua foi perscrutada em

diferentes abordagens: otimizacdao da qualidade superficial de materiais ceramicos, através

do processo de polimento (Capitulo 2), determinacdo de condicGes de operagdo onde ocorre

regime de desgaste moderado através de desenvolvimento de mapas de severidade de

contato (Capitulo 3) e construcdo de curvas de Stribeck e investigacdo das propriedades

superficiais (Capitulo 4). As principais realiza¢des ou conclusdes obtidas foram:

Melhor acabamento superficial foi obtido para discos de SiC em relagao a discos de
Al;03 ou ZTA em todas as condi¢Oes avaliadas no processo de polimento, devido a
ocorréncia de mecanismos triboquimicos neste material em sinergia com a acdo
mecanica provocada pelas particulas abrasivas, tornando-o um candidato ideal para a
fabricacdo de mancais de deslizamento ceramicos;
O mapa de desgaste que incorpora transi¢des triboldgicas em fungdo da distancia de
deslizamento, aplicabilidade para tribopares dissimilares e inclusdo do papel do
ambiente na remoc¢ao de calor da interface mostrou que a combinagcado de contra-
corpos ceramicos tribologicamente compativeis, com alta difusividade térmica,
estende a faixa de condi¢des de operagao de mancais de deslizamento ceramicos;
Curvas do tipo Stribeck demonstraram que superlubricidade pode ocorrer tanto em
regime puramente hidrodinamico quanto no misto, dependendo dos parametros
operacionais empregados. A razdo A é o parametro que melhor ajustou os pontos
experimentais a uma Unica curva de Stribeck, o que significa que suas premissas fisicas
sdo capazes de explicar uma boa parte dos fendOmenos, principalmente nos dois
regimes de lubrificagdo mencionados;
As condicOes necessarias para a ocorréncia de superlubricidade em mancais ceramicos
deslizando em dgua podem ser estabelecidas como:

o Obtencdo de superficies conformes, planas e ultralisas através polimento

triboquimico ou mecanico in situ, estabelecendo pressdo de contato média e
em nivel de asperezas pequena o suficiente;

o Ocorréncia de wear-in no regime de desgaste moderado;
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o Estabelecimento de um filme hidrodindmico fino que contribua para a
sustentacdo de carga do mancal (superlubricidade ndo ocorre em regime de
lubrificacdo puramente limitrofe), apds uma velocidade minima de operacdo
do mancal ser alcangada;

o Formacao de superficies hidroxiladas em agua. Especula-se que a densidade de
grupos hidroxilas e a distancia da ligagdo OH com a superficie deva estar
intimamente relacionada com a resisténcia ao cisalhamento do contato

deslizante no regime de lubrificagao limitrofe.
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APENDICE A

Tabela 14. ANCOVA para Ra: em funcdo de material e forca, controlado por Rao.

Efeito Soma dos Quadrados Graus de Liberdade Varidancia RazaoF  Valor-p

Interse¢do 0,000000 1 0,000000 0,00007 0,993199
Forga 0,000034 1 0,000034 0,01387 0,907303
Rao 0,040183 1 0,040183 16,43132 0,000529
Material 0,005716 2 0,002858 1,16858 0,329367
Erro 0,053801 22 0,002446

Tabela 15. ANCOVA para Ra; em funcdo do material e forca, controlado por Ras.

Efeito Soma dos Quadrados Graus de Liberdade Variancia RazdaoF Valor-p
Intersegao 0.003351 1 0.003351 3.034804 0.119667
Rai 0.011013 1 0.011013 9.972763 0.013436
Material 0.011206 2 0.005603 5.073832 0.037764
Forga 0.004863 2 0.002431 2.201596 0.173072
Material*Forga 0.004571 4 0.001143 1.034765 0.445908

Erro 0.008835 8 0.001104
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Tabela 16. ANOVA para fracdo de poros apds P1 em funcdo de material, forca e posicdo do

disco (raio).
Soma dos Graus de
Efeito Variancia Razao F Valor-p
Quadrados Liberdade
Intersegao 27486.45 1 27486.45 9236.272 0.000000
Material 6740.32 2 3370.16 1132.476 0.000000
Forga 243.17 2 121.58 40.856  0.000000
Raio 1337.39 2 668.70 224.702  0.000000
Material*Forga 13.00 4 3.25 1.092 0.369891
Material*Raio 192.65 4 48.16 16.184  0.000000
Forga*Raio 28.52 4 7.13 2.396 0.061544
Material*Forga*Raio 98.63 8 12.33 4.143 0.000653
Erro 160.70 54 2.98

Tabela 17. ANOVA para fracao de poros apds P2 em fungdo de material, forga e posicao do

disco (raio).

Soma dos Grausde
Efeito Variancia Razao F Valor-p
Quadrados Liberdade

Intersecdo 11159.63 1 11159.63 2499.651 0.000000
Material 4687.30 2 2343.65 524.956  0.000000
Forga 1.03 2 0.52 0.116 0.891312

Raio 597.13 2 298.56 66.875 0.000000
Material*Forca 13.40 4 3.35 0.750 0.566560
Material*Raio 226.15 4 56.54 12.664 0.000006
Forca*Raio 1.75 4 0.44 0.098 0.982119
Material*Forca*Raio 15.61 8 1.95 0.437 0.888143

Erro 120.54 27 4.46
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Tabela 18. ANOVA para desgaste P1 em funcdo de material e forca.

Efeito Soma dos Quadrados Graus de Liberdade Variancia RazdaoF Valor-p
Interse¢do 305.3544 1 305.3544 14586.73 0.000000
Material 17.0387 2 8.5194  406.97 0.000000
Forga 7.3466 2 3.6733  175.47 0.000000
Material*Forga 5.1717 4 1.2929 61.76  0.000000
Erro 0.3768 18 0.0209

Tabela 19. ANOVA para desgaste em P2.

Efeito Soma dos Quadrados Graus de Liberdade Variancia RazaoF Valor-p
Intercepto 17.73485 1 17.73485 266.2416 0.000000
Material 25.42179 2 12.71090 190.8203 0.000000

Forga 1.42976 2 0.71488 10.7320 0.000372

Material*Forga 1.47887 4 0.36972 5.5503 0.002150

Erro 1.79852 27 0.06661
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APENDICE C

Protocolo de realizagdo dos ensaios triboldgicos.

1

2

10

11

12

Selecionar disco e esfera de acordo com planejamento experimental.
Ligar o computador da PLINT TE67.

Limpar a pia e bancada de trabalho com bucha e sabao, secar com papel toalha e dispor sobre a

bancada 2 papeis toalha sobrepostos.

Posicionar na pia frascos de acetona e alcool etilico (novos e usados), pisseta com agua
destilada, funil, algoddo, papel toalha, 2 pingas, 2 béqueres de 1000 ml, 2 béqueres de 400 ml,

proveta graduada de 1000 ml, bucha limpa e sab3do de coco.

Limpar com 4gua, espuma macia e sabdo de coco, secar com jato de ar quente e colocar dentro
do béquer utilizando uma pinga, individualmente e nesta ordem: disco e esfera (béquer de 400
ml), suporte ajustavel do disco, suporte do pino, pino, porca do pino e parafuso de fixa¢cdo do

disco (béquer de 1000 ml).

Limpar com agua, espuma macia e sabao de coco, secar com jato de ar quente e dispor sobre

papel toalha na bancada a arruela de PTFE.

Verter acetona usada no béquer de 1000 ml até cobrir totalmente as pegas.
Verter acetona nova no béquer de 400 ml até cobrir totalmente as amostras.
Ultrassonificar por 15 min ambos os béquers.

Limpar com agua, sabdo de coco e espuma macia, borrifar lcool etilico, secar em jato de ar
guente e dispor na mesa da PLINT TE67 sobre papel toalha 2 chaves de boca 17 mm, 1 chave de

boca 26 mm e uma chave allen 5 mm.

Encher a proveta graduada com 1000 ml de dgua destilada e coloca-la sobre uma banqueta

proxima a PLINT TE67.

Remover as amostras e pecas dos béqueres com a pinga, secar com jato de ar quente e dispor
sobre o papel toalha da bancada, individualmente e nesta ordem: parafuso de fixagao do disco,

porca do pino, pino, suporte do pino, suporte ajustavel do disco, esfera e disco.
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13 Colocar dentro dos outros 2 béqueres, utilizando uma pinga, individualmente e nesta ordem:
disco e esfera (béquer de 400 ml), suporte ajustavel do disco, suporte do pino, pino, porca do

pino e parafuso de fixa¢do do disco (béquer de 1000 ml).
14 Verter alcool etilico usado no béquer de 1000 ml até cobrir totalmente as pecas.
15 Verter alcool etilico novo no béquer de 400 ml até cobrir totalmente as amostras.
16 Ultrassonificar por 15 min ambos os béqueres.

17 Verter a acetona dos primeiros 2 béqueres para frasco de acetona usada utilizando funil e

algodao para filtragem.
18 Limpar os primeiros 2 béqueres e funil com papel toalha e secar com jato de ar quente.

19 Limpar e montar acessérios do sistema de lubrificacdo, exceto a mangueira de succao,

termopares e condutivimetro.
20 Vestir luva nitrilica sem talco.

21 Remover suporte do pino do béquer com a pinga, secar com jato de ar quente e dispor sobre

papel toalha da bancada na posicao vertical.

22 Remover pino do béquer com a pinga, secar com jato de ar quente e montar em seu suporte,

alinhando a marcacéo.
23 Remover esfera do béquer, secar com jato de ar quente e montar no pino.

24 Remover porca do pino do béquer, secar com jato de ar quente e enroscar no pino, alinhando a

marcagao.
25 Enxaguar com a pisseta de dgua destilada o conjunto esfera, pino e seu suporte.

26 Montar o conjunto esfera, pino e seu suporte no cabecote da PLINT TE67 utilizando chave de

boca 26 mm, alinhando a marcacao.

27 Verter o alcool etilico dos béqueres para frasco de alcool etilico usado utilizando funil e algodao

para filtragem.

28 Remover suporte ajustavel do disco do béquer, secar com jato de ar quente, enxaguar com
agua destilada, secar a superficie inferior com papel toalha e montar na PLINT TE67 na mesma

posi¢cdo angular onde foi alinhado.
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Remover disco do béquer, secar com jato de ar quente, enxaguar com agua destilada, secar a
superficie inferior com papel toalha e montar na PLINT TE67 na mesma posi¢ao angular onde

foi alinhado.

Remover arruela de PTFE e parafuso de fixacdo do disco do béquer, secar com jato de ar
guente, montar arruela no parafuso, enxaguar o conjunto com agua destilada e montar na

PLINT TE67.
Limpar a ponta do relégio comparador com algodao e dlcool.

Alinhar com relégio comparador o disco até alcangar BCA menor que 5 um. Aplicar rotacao
angular de 4 rpm no eixo. Utilizar parafusos de ajuste do suporte ajustavel. Anotar resultado do

BCA no COMPEND.

Montar tampa da cuba de lubrificacao.

Colocar a mangueira de succdo da bomba peristaltica dentro da proveta.

No COMPEND 2000, acionar o eixo da maquina no modo manual para girar a 455 rpm.
Ligar a bomba peristaltica no nivel maximo (10) no sentido horario (CW).

Desligar a bomba peristaltica quando 100 ml for retirado da proveta.

Desligar a rotac¢do do eixo.

Descartar a 4gua acumulada no reservatdrio.

Finalizar a montagem do sistema de lubrificacdo.

Verter o restante do conteudo da proveta (900 ml) no reservatdrio através do furo do pHmetro

com auxilio de um funil.
Limpar sonda do pHmetro com agua destilada da pisseta e montar no reservatério.

Acionar o eixo do motor a 455 rpm e ligar a bomba peristéltica no nivel maximo (10) em

sentido horario (CW).

Desligar o eixo e a bomba peristaltica quando o pH da agua estiver menor que 6,5.
Abaixar o cabegote com esfera em dire¢do ao disco, cuidadosamente.

Travar o pino do cabegote.

Aplicar a carga normal cuidadosamente.

Acoplar o celular com aceler6metro nos lastros de carga normal
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58
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64

65

66

67

68

69

70

71

Ligar a bomba peristaltica no nivel maximo (10) no sentido horario (CW). Aguardar o sistema

atingir fluxo constante.

Clicar em Test Sequence > Open Test Sequence no COMPEND e selecionar o arquivo adequado

(conforme velocidade de deslizamento)

Em Test Control Panel, clicar em Data File > Open Data File e selecionar o arquivo adequado.
Clicar em Graph > Create Graph.

Clicar em START.

Preencher informagdes do ensaio.

Ajustar wear offset, pH e condutividade no COMPEND.

Clicar em RESUME.

Clicar em NEXT quando o critério de parada de ensaio for atingido.

Aguardar o eixo parar completamente.

Desligar a bomba peristéltica.

Em Test Control Panel, clicar em Data File > View Data File in Excel, abrir o arquivo de dados do

ensaio e salva-lo na pasta do usuario.
Remover a carga normal.

Movimentar o pino para cima e para baixo algumas vezes até a Forca de Atrito estabilizar.

Anotar este valor que sera a correcdo (offset) da curva de atrito.
Destravar o pino do cabegote.

Levantar o cabegote.

Vestir luva nitrilica sem talco na mao direita.

Desenroscar o suporte da esfera do cabecote.

Chacoalhar o suporte da esfera para remover o excesso de dgua e secar o restante com papel

filtro.
Ligar o microscépio 6ptico Nikon Eclipse MA200.
Utilizando uma arruela, posicionar a esfera para realizagdo das imagens.

Realizar imagens com ampliagdes de 50x a 1000x.
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Realizar medicdo do raio da calota de desgaste com aumento de 50x.
Remover o suporte com a esfera do microscépio.
Acoplar novamente o suporte com a esfera no cabecote da PLINT TE67.

Retornar ao item 46 e seguir as etapas em sequéncia até que todas as interrupc¢des tiverem

sido concluidas.

Remover a tampa da cuba de lubrificacao.

Desparafusar o parafuso de fixacdo do disco.

Remover o disco sem tocar na superficie de ensaio.

Secar o disco gentilmente com papel filtro e dispor sobre a bancada.
Remover o conjunto suporte, pino e esfera do cabecote.

Secar a esfera gentilmente com papel filtro e dispor sobre a bancada.
Secar a cuba de lubrificacdo com papel toalha.

Remover pHmetro e condutivimetro do reservatério.

Descartar a dgua acumulada no reservatdrio e seca-lo com papel toalha.
Abaixar o cabegote e travar seu pino.

Fechar o COMPEND 2000.

Desligar a PLINT TE67 e o computador.

Limpar a bancada da PLINT.

Limpar a bancada de trabalho, guardando todos os utensilios.
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ANEXO A

Tabela 20. Propriedades dos materiais ceramicos estudados no Capitulo 3. Fonte: Strey (2015).

Material
Disco
Propriedade (a 25 Esfera
(diametro: 54 mm, espessura: 7
°C) (didametro: 11,112 mm) mm)
AlbO3 SizNg ZrO; Al,O3 SiC ZTA
HV1 (GPa) 13,6 14,6 13,0 13,6 26,7 14,7
E (GPa) 370 310 210 370 410 360
v 0,22 0,27 0,30 0,22 0,20 0,30
Kic (MPa.m/2) 4 6.5 13 4 4 5,5
ATs (K) 200 700 350 200 300 300
p (kg/m?3) 3885 3270 6086 3870 3153 4076
¢ (J/kg.K) 880 784 400 880 800 885
k (W/m.K) 30 34 2,2 30 150 27
K (mm?/s) 8,8 13,3 0,9 8,8 59,5 7,5
St (um) 0,8 0,2 4,9 6,8 4,4 7,4

Legenda: Al,Os— 99.7% alumina; SiC —carbeto de silicio; SisN4— nitreto de silicio; ZrO, — zirconia; ZTA — alumina
tenacificada por zirconia (10 vol.% ZrO); HV1— Dureza Vickers a 1 kgf; E—Mddulo de Young; v—Razdo de Poisson;
Kic — tenacidade a fratura; ATs — resisténcia ao choque térmico; p — densidade; c — calor especifico; k —
condutividade térmica; k — difusividade térmica; St — altura maxima da topografia superficial 3D.
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Tabela 21. Parametros experimentais utilizados na construcdo dos mapas de desgaste

(Capitulo 3). Fonte: Strey (2015).

Carga Velocidade de Distancia Raio da trilha
Esfera Disco normal deslizamento deslizada de desgaste  Réplicas
(N) (m/s) (m) (mm)
. 17 4
SiC 51 4
. 17 5
SI3N4 A|203 24,6 1,0 3500 21 5
17 5
ZTA 21 5
24,6 1,0 3500 21 1
Al,O3  SiC 17 2
15,8 1,5 5500 21 1
. 17 4
ZrO; SiC 24,6 1,0 3500 51 7
6,0 1,0 3500 21 1
2,0 85 21 1
39 0,5 1750 21 1
’ 1,0 107 21 1
Zr0; AlOs 0,1 365 17 1
15,8 0,5 1750 17 1
1,0 71 17 1
0,5 1750 17 1
24,6 1,0 540 17 1
0,1 360 21 1
0,3 1080 21 1
10 3500 17 1
6,0 ’ 6000 21 2
ZrO; ZTA 1,5 5250 17 1
1,7 24 17 1
2,0 34 17 1
6.9 1,0 3500 21 1
1,5 35 17 1
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