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Estudo das Propriedades Tribomecanicas de Compdsitos de

Politetrafluoretileno com Quasicristal.

RESUMO

O desenvolvimento de novos materiais que possam contribuir para melhoria dos
sistemas tribologicos tais como, diminui¢do de atrito e diminuicdo do desgaste, tem
despertado interesse dos pesquisadores do mundo inteiro. O uso do PTFE como
termoplastico de alto desempenho ja se consagrou no mercado dadas suas excelentes
caracteristicas superficiais, baixo coeficiente de atrito, alta lubrificidade, associadas a
alto desempenho sob impacto. Dentre as desvantagens no uso deste material cita-se a
baixa resisténcia ao desgaste, bem como resisténcia mecanica limitada. Logo, o objetivo
deste trabalho trata-se do desenvolvimento de compoésito PTFE com carga de pé de
ligas quasicristalina de maneira a obter um material com caracteristicas superficiais de
exceléncia, em decorréncia das caracteristicas da matriz bem como do pé metélico,
associado a elevada resisténcia ao desgaste e mecanica do reforco quasicristalino. As
ligas quasicristalinas foram obtidas via fusdo dos elementos precursores, tratados
termicamente e cominuidos em moinhos planetarios de alta energia. Os compdsitos
foram desenvolvimentos via sinterizacdo a quente de PTFE com adi¢do de carga de po
de ligas icosaedral quasicristalina AICuFe. A matriz de PTFE foram adicionados p6s de
reforco metélico em fracdes volumétricas varidveis de 1%-20%Vol. Foram realizados
0s ensaios de Pino sobre disco, Molhabilidade, Rugosidade, Dureza Shore D,
Ultramicrodureza e analises morfoldgicas. Dentre os resultados mais importantes que 0s
compositos apresentaram pode-se citar a melhoria na resisténcia ao desgaste e ganho
significativo em sua dureza, mantendo o baixo coeficiente de atrito, ganho de
hidrofobicidade em relacdo a &gua salina. Os compositos apresentaram boa densidade
apos sinterizacdo além de pouca porosidade, atestando assim a viabilidade no
desenvolvimento de compdésitos PTFE/QC, com caracteristicas de melhor desempenho
mecanico/triboldgico/superficiais, quando comparado aos elementos precursores e ao
PTFE puro.

Palavras-chaves: PTFE, quasicristais, tribologicas, desgaste.



Study of the tribomechanical properties of Polytetrafluoroethylene

composites with Quasicristal.

ABSTRACT

The development of new materials that may contribute to the improvement of
tribological systems such as reduced friction and decreased wear has been of interest to
researchers worldwide. The use of PTFE as a high performance thermoplastic has
already been established in the market due to its excellent surface characteristics, low
coefficient of friction, and high lubrificity, associated to the high performance under
impact. Among the disadvantages in the use of this material is the low wear resistance
as well as limited mechanical resistance. The objective of this work was the
development of PTFE composite with powder loading of quasicrystalline alloys in order
to obtain a material with excellent surface characteristics, due to the characteristics of
the matrix as well as the metallic powder, associated with high wear resistance and
mechanical properties. quasicrystalline reinforcement. The quasicrystalline alloys were
obtained by melting the precursor elements; heat treated and comminuted in high energy
planetary mills. The composites were developed by hot sintering of PTFE with added
powder loading of icosaedral quasicrystalline AlCuFe alloys. To the PTFE matrix were
added metallic reinforcement powders in variable volumetric fractions (1% -20% Vol.).
The tests of Pin on disk, Wettability, Roughness, Shore D Hardness, Ultramicrodureza
and Morphological analysis were carried out. Obtaining as positive results in relation to
the wear where the polymer matrix had an increase of its resistance to wear with the
increase of the loads of quasicristais. The hardness had a significant increase where the
composition of 20% obtained a hardness of 51.4 Shore D, attesting the feasibility in the
development of composite PTFE / QC, of high technological performance.

Key-words: PTFE, quasicristais, tribological, wear.
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CAPITULO |

INTRODUCAO

1.1 Abordagem geral

Recentemente varias conquistas tecnologicas encontradas em inumeras
aplicacdes em relevantes areas tais como bioengenharia, automobilistica, construgédo
civil, petroquimica, naval, aeroespacial, petroquimica, somente se tornaram viaveis apos
desenvolvimento de compositos estruturais. A classe de materiais compdsitos é muita
ampla e abrangente, sendo, na maioria das vezes, estes materiais reforcados tem como
objetivo aprimorar suas caracteristicas originais.  Os reforcos continuos apresentam
excelentes desempenhos estruturais para esses compdsitos, considerando as
caracteristicas na rigidez e resisténcia especifica. Tornando esses materiais ainda mais
resistentes aos mais diversos tipos de ambientes corrosivos e, se comparados a ligas

metalicas, sdo consideravelmente mais leves (NETO e PARDINI, 2006).

Dentre os materiais compositos em ascensdo de aplicacdo, cita-se os polimeros
de engenharia reforcados com pds metéalicos ou ceramicos, aliando a leveza dos
materiais poliméricos com a elevada resisténcia das ceramicas e dos metais. Um dos
polimeros de alto desempenho que ja detém uso consagrado em diversas aplicacdes,
podendo ser citado o politetrafluoretileno (PTFE). Dentre as suas peculiaridades que
tornam este material especial é possivel citar suas propriedades superficiais de baixa
aderéncia, baixo coeficiente de atrito, estabilidade quimica e térmica. As caracteristicas
limitantes no uso desses polimeros sdo a baixa resisténcia mecanica e a baixa resisténcia

ao desgaste.

Ao passar dos anos ocorreu uma grande evolugdo tecnoldgica em relagdo aos
novos materiais, devido a isto, a tribologia conquistou novas areas de atuacdo, devido a
isso grandes avancos tecnologicos, evitando futuramente danos as maquinas e aos
equipamentos, juntamente resultando numa grande reducgéo de prejuizos, ndo afetando a
producdo (STACHOWIAK, 2014).
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Para solucionar o inconveniente de baixa resisténcia mecénica dos polimeros,
como PTFE, algumas solucbes podem ser sugeridas, como, o desenvolvimento de
compositos com reforgos cerdmicos e metélicos. Algumas fibras e pos de reforco, no
entanto vem sendo pesquisado e utilizado, tais como carbetos, fibras de vidro, carbono,

pos de titanio, alumina, dentre outros.

Uma nova classe de materiais ducteis e de alto desempenho triboldgico e com
caracteristicas superficiais proximas ao teflon vem sendo pesquisado de maneira a
substituir alguns reforcos, anteriormente citados, com caracteristicas inferiores e de
precos mais elevados. S&o as ligas quasicristalinas que despontam como um novo Viés
de aplicacdo no desenvolvimento de compdsitos reforcando plasticos de alto

desempenho e de baixa resisténcia.

E com a necessidade de manufatura por meio do processamento do po desse
polimero, revolve a producdo de compositos com fibras continuas que utilizam o PTFE
como matriz, um procedimento relativamente complicado quando comparado ao
processamento dos habituais compdsitos de matrizes termofixas, no entanto, podem ser

usados para facilitar o processo de fabricacdo de laminados (SOUZA, J. R. et al. 2013).

Os quasicristais sdo estruturas ordenadas a longa distancia sem periocidade de
translagdo, compostas por unidades estruturais icosaedrais, octogonais, decagonais ou
dodecaedrais de células unitarias comuns aos cristais. Como anteriormente citado, esses
materiais quasicristalinos oferecem excelentes propriedades mecanicas e superficiais
como podemos citar a elevada dureza, baixo coeficiente de atrito, boa resisténcia de
oxidacdo e corrosdo, elevada resisténcia ao desgaste, e ainda baixa condutividade
térmica e elétrica. A elevada dureza dos quasicristais vem acompanhada de alta
fragilidade, sendo este o motivo pelo qual é utilizado em forma de p6 como reforco para

compositos ou para aplicacdo em revestimentos (SOUZA, 2009).

O PTFE com sua baixa resisténcia ao desgaste pode ser melhorado com a adigéo
de aditivos ou reforcos a este polimero, formando compositos poliméricos
(STANKOVIC, 2013). O mesmo possui caracteristicas que se destacam dos outros
polimeros que s&o as mecénicas, as elétricas, as térmicas e sua aderéncia. Além disso, é
guimicamente inerte, ou seja, para que ocorra a sua adesao, deve ser feito um tratamento
guimico (COLLIN e FAKE, 1995).
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Os materiais quasicristalinos quando utilizados como reforcos em polimeros
ainda sdo pouco explorados, porém, tem atraido grande atencéo por mostrar-se bastantes
promissores (BLOOM et. al, 2000). Esses polimeros termoplasticos de alto desempenho
junto com o reforco comparados ao polimero puro indicaram um ganho de resisténcia
ao desgaste. Este resultado tem como ser justificado pela combinacdo da alta dureza,
baixo coeficiente de atrito e baixo coeficiente de condutividade térmica, inerente ao
quasicristal. Mesmo com o reforco ao PTFE as propriedades termoquimicas dos
polimeros, o ponto de fusdo e a cristalizagdo, que sdo caracteristicas desses materiais,
ndo foram alteradas, isto indica que os quasicristais ndo catalisaram reacdes indesejaveis

dos polimeros.

Nos biomateriais vém sendo estudados estes compdsitos poliméricos
Polimero/QC utilizando como matriz de polimeros de altas massas molares
(BRUNNER e TERVOORT, 2006; SCHWARTZ e BAHADUR, 2007; PLUMBEE,
SCHWARTZ, 2009). O mesmo vem apresentando melhores caracteristicas triboldgicas

quando comparadas aos polimeros puros (ANDERSON et. al, 2002).

O desenvolvimento dos compdsitos PTFE/QC, para este trabalho, teve como
principal intento melhorar a resisténcia da matriz polimérica ao desgaste e com isso
agregar valores as suas caracteristicas mecanicas através de diferentes formulacoes
volumétricas de quasicristais em uma matriz polimérica. Para tanto, foram feitas

analises morfoldgicas, mecanicas, triboldgicas e superficiais deste composito.

1.2 OBJETIVOS DO TRABALHO

1.2.1 Objetivo geral

Desenvolver um composito de PTFE+QC, em diferentes proporgdes e avaliar as

caracteristicas mecanicas, tribologicas e microestruturais.
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1.2.2 Objetivos especificos
v" Produzir p6 de ligas quasicristalinas de AICuFe, atomizados;

Produzir compositos PTFE/ QC;

v Analisar caracteristicas de desgaste (afundamento de pista e coeficiente de

<\

atrito) em relacdo ao incremento no teor de quasicristais a matriz polimérica;

v"Avaliar a dureza do compdsito com a adi¢éo de quasicristais;

<\

Caracterizar a Molhabilidade deste compésito;

v Avaliar a presenca de variacdo no modulo de elasticidade do compdsito.

1.3 ORGANIZACAO DO TRABALHO

Esta dissertacdo esta estruturada da seguinte forma:

O capitulo I é uma introduc¢do na qual foi abordada a importancia do trabalho e de seus

objetivos.

No capitulo 1, é a parte do estado da arte e da revisdo bibliogréafica onde foi abordado

todo o0 embasamento tedrico para embasar as possiveis discussdes dos resultados.

No capitulo Ill, sdo descritos os materiais € métodos que foram utilizados para a
confeccdo do compdsito e sua caracterizacdo, analisando suas propriedades triboldgicas

€ mecanicas.

O capitulo IV apresenta os resultados das analises nos quais 0s compdsitos foram
submetidos para a sua caracterizacdo triboldgicas, microestrutural e mecanicas,
comparados a estudos similares em relacdo aos compdsitos que estdo disponiveis na

literatura.

No capitulo V sdo apresentadas as conclusdes.
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CAPITULO 1

REVISAO BIBLIOGRAFICA

2 FUNDAMENTACAO TEORICA

2.1 Estado da Arte

Os compositos a cada ano vém ganhando espaco no mercado por serem bastante
utilizados, uma vez que é um material mais completo de propriedades mecanicas,
triboldgicas e microestruturais. Estudos vém sendo realizados para que aconteca a
melhoria de propriedades, quando comparados aos elementos precursores. O PTFE, por
ter baixa resisténcia mecanica e ao desgaste, vem sendo estudado com objetivo de
ganhos ndo sé através do seu processamento, mas também na adi¢do de elementos que

gerem melhoria destas caracteristicas.

Compositos poliméricos QC/polimero de ultra alto peso molecular vem sendo
estudado em uso em biomateriais (BRUNNER e TERVOORT, 2006; SCHWARTZ e
BAHADUR, 2007; PLUMBEE, SCHWARTZ, 2009). Este tipo de compdsito
apresentou melhores qualidades tribologicas quando comparadas ao polimero puro
(ANDERSON et. al, 2002). Para esta aplicacdo, ndo existe duvida quanto aos beneficios

dos quasicristais relativos ao seu desempenho superficial.

Em estudos utilizando QC como reforco em polimeros, Bloom (2002) afirma
que utilizando este reforco na matriz polimérica, ja diminuiu simultaneamente o
desgaste de polimero epdxi reticuladas, a0 mesmo tempo em que proporcionava baixos
desgastes em materiais de superficie de aco. A baixa dureza das cargas de metal ductil
resultou em maiores coeficientes de desgaste em comparacdo com a polimero epoxi
reticulada ndo preenchida. Além disso, 0 QC tem boa resisténcia a corrosao e pode ser
explorado como um enchimento resistente ao desgaste para polimeros em ambientes de

servigo adversos.
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Como pode ser confirmado por Souza (2015), que no seu trabalho foi utilizado
como reforco ao PTFE o rejeito de Scheelita em fragcGes volumétricas na qual esses
compositos foram submetidos a ensaios tribolégicos e mecénicos, obtendo como
resultados em suas formulagbes um bom desempenho tribolégico que aumentou a
resisténcia ao desgaste e sua resisténcia mecanica, aumentando a sua dureza Shore D

que foi influenciada pelo aumento da carga mineral.

Um estudo (CONTE, 2012) comparativo baseado na andlise de energia de
friccdo dos compositos de PTFE foi aqui apresentado, levando em consideragdo varios
aspectos do comportamento tribologico dos materiais em analise. Ao usar cargas de
particulas rigidas para resistir ao desgaste severo de PTFE, tais enchimentos
comprometem as propriedades de baixa friccdo de PTFE atrativas, mas o desgaste do
compdsito em comparagdo com o PTFE virgem é ainda menor porque a capacidade de
carga dos compositos € muito maior que a da matriz e, portanto, qualquer fratura sub-
superficial e rendimento da matriz aumenta as fases auto-lubrificantes e duras. O uso de
fases suaves e duras em uma matriz polimérica aumenta as propriedades auto-

lubrificantes e de carga da matriz, melhorando as propriedades triboldgicas do PTFE.

Assim como Tsetlin (2017) em seus compésitos, do qual foi utilizado um
copolimero (ETFE) como matriz polimérica e o reforco de QC. Para estes compdsitos
foram preparadas as amostras de ETFE com adicdo de 0, 1, 2, 4 e 8% em volume de
QC. Foram realizados testes mecanicos de tracdo e triboldgicos nas amostras, no qual
foi percebido que as particulas de quasicristais foram distribuidas uniformemente e ndo
formaram conglomerados, o coeficiente de friccdo apds a adicdo de 1% diminuiu duas
vezes e depois permaneceu em um nivel quase constante (0,16 — 0,18). A perda de
massa relativa nas mesmas condi¢cdes do experimento diminui ao aumentar a fracdo do
enchimento e, para as amostras com 8% em volume do enchimento, a diminui¢cdo em
relagdo a amostra de ETFE sem o enchimento é de 40 vezes, com isso ocorre um
aumento da resisténcia ao desgaste.

Para este trabalho foram utilizados PTFE refor¢ados com ligas quasicristalinas
em até 20% de fracdo volumétrica de maneira a identificar até que ponto esses
compositos mantem sua integridade constitucional mantendo alta resisténcia ao
desgaste, alta resisténcia mecanica, quando comparados ao PTFE puro, mantendo baixo

coeficiente de atrito e boa resisténcia térmica.
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2.2 Obtencdes dos Compdsitos de PTFE/QC

2.2.1 Compositos

Devido a necessidade de materiais com propriedades mecanicas aprimoradas, as
pesquisas de compositos reforcados com o quasicristal tém crescido visando ser inserido
em aplicacbes nos setores aeroespacial, automobilistico, biomedico e civil. Com isso,
verifica-se a urgéncia em buscar meios de confeccionar esse compdsito de maneira
eficiente, eficaz e efetiva (NETO, 2006).

O atrito e 0 desgaste destacam-se em questfes de alta relevancia atribuindo
diversas aplicacdes técnicas devido as suas caracteristicas. Por conta destes atributos, 0s
compositos poliméricos com diferentes formulacdes de carga/reforco séo utilizados para
esses fins. Estudos que estdo sendo realizados descobriram outros campos de aplicacédo
destes tipos de materiais e colocam essas propriedades sob cargas extremas e condic¢des
de temperatura elevada (KLAUS FRIEDRICH et al., 2005).

Através da andlise da figura 2.1 observa-se o desenvolvimento de
compositos com caracteristicas superiores aos seus elementos formadores, atestando

assim a importancia no desenvolvimento destes novos materiais.
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Figura 2.1: A importancia relativa dos materiais
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Por isso essas aplicagOes tribologicas em compositos poliméricos tém que ser
adequadas por normalmente apresentarem uma boa resisténcia mecéanica, leveza,
versatilidade, baixo custo, facilidade de processamento, onde devem apresentar uma boa
resisténcia a abrasdo, ao desgaste, térmica e ambienta. Existem dificuldades para
alcancar este objetivo uma vez que a viscoelasticidade dos materiais poliméricos, com
isto € muito complexo esses processos envolvendo estas caracteristicas tribolégicas
(MALUCELLI; MARINO, 2012).

2.2.2 Politetrafluoretileno

O polimero PTFE faz parte da grande familia dos fluoroplasticos (PTFE, FEP,
PFA, CTFED, ECTFE, ETFE, PVDF) por ter propriedades dielétricas e boa resisténcia
quimica, baixo coeficiente de atrito e excepcional estabilidade em elevadas
temperaturas, com uma resisténcia mecanica baixa ou moderada e um custo

relativamente elevado. Este polimero ndo pode ser processado por métodos de extrusdo
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e moldagem, por causa de sua alta viscosidade no estado de fusdo, sendo necessario o
uso de metodos de prensagem ou sinterizacdo, ou ainda por extrusdo

lubrificada/sinterizacéo.

Durante a sinterizacdo deste polimero ocorre um complexo mecanismo de
deformacédo com isso surgem dificuldades durante o processo de fabricacdo (CANTO,
2007). Para minimizar esses inconvenientes, durante a producdo de compdsitos faz-se
uso com reforcos com dimensdes da mesma ordem de grandeza dos cristais dos
polimeros, onde podem ser utilizados pds-metélicos, pos-minerais e fibras curtas
(BONNET, 2004). Estudos realizados visam analisar as propriedades dos compdsitos de

PTFE reforcados com fibras continuas.

Figura 2.2: Pléasticos, suas utilizacbes e temperaturas de trabalhos.
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Os polimeros de PTFE junto com os seus reforcos sdo utilizadas em aplicacbes

nas quais se aproveitam suas propriedades elétricas, quimicas e mecanicas, essas
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aplicacdes podem ser classificadas em cinco categorias: componentes de sistemas de
transporte de fluidos, portadores de cargas estaticas e dindmicas, condicionamentos de
superficies, na parte eletrica e eletrénica como isolantes e para componentes para
sistemas térmicos.

No momento da escolha do reforco para os compdsitos de PTFE € necessario ter
atencdo para que estes ndo diminuam as suas caracetristicas, originais, de execeléncia, e
ja citadas, como baixo coeficiente de atrito, baixa aderéncia, estabilidade térmica e
quimica. Neste sentido, para este trabalho usou-se reforco de pd quasicristalino por este
apresentar, além de execelentes propriedades mecanicas e resisténcia ao desgaste,
também caracteristicas superficiais proximas do teflon (baixo coeficiente de atrito,
baixa aderéncia, estabilidade térmica e quimica) o que os torna materiais especiais neste

sentido.

2.2.3 Quasicristais

Os quasicristas sdo caracterizados por apresentar estrutura ordenada a longa
distancia sem periocidade de translacdo. Frequentemente as simetrias de ordem 5 ou 10,
interditados pela cristalografia classica. Estas ordens de proporcdo podem ser
nemonadas como “falsas simetriais”, visto que, as operagdes de translagdo num espago
tridimensional, que sdo caracteristicas imprescindiveis em corpos proporcionados, nao
sdo aplicadas aos materiais quasicristalinos. Os quasicristais sdo arranjados por
unidades estruturais icosaedrais, octogonais, decagonais, ou dodecaedrais ao invés de
celulas unitérias comuns aos cristais (SAAVIRTA, 2004).

A importancia pelos quasicristais acontece pelas suas principais “paradoxais”
que sdo suas propriedades fisico-quiimicas e propriedades eletronicas, e com certeza de
suas caracteristicas microestruturais. As ligas quasicirsitalinas  revelam-se
essencialmente, quando comparadas as ligas metalicas cristalinas, mesmo tendo
composicdes diferentes e muito préximas. Quasicristais ricos em aluminio, por
exemplo, tem condutividade elétrica muito baixa, quando comparada as ligas de base de
aluminio cristalinas ou amorfas a baixas temperaturas. Além do mais, essa

condutividade diminui com a elevagdo da temperatura, contestando o comportamento
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dos metais comuns. Sua condutividade termica é muito baixa (OUXEL, PIGEAT,
2006).

As ligas quasicristalinas de AlCuFe, tem sido mais estudadas por ter uma
particular facilidade de sua construcdo e aplicacdo como revestimento, atraves da
aspersdo térmica, alem da resistencia a corrosdo em variados meios corosivos. No
entanto, uma completa caracterizacdo se faz indispensavel para se alcancar
qualitativamente sua resisténcia a corrosdo como aos ambientes corrosivos mais comuns

do setor de exploracédo e producéo de petréleo (SOUZA, 2009).

Os quasicristais por possuirem baixa deformabilidade na temperatura ambiente e
por serem bastante fragéis, ficando limitadas suas possiveis aplicacdes, a qual exclui
alguma possibilidade como material estrutural, embora tenha um comportamento que
pode se tornar ductil o suficiente para acomodar altas temperaturas e deformacoes
plasticas (DUBOIS, 2000).

Este incoveniente de fragilidade pode ser aproveitada pelos quasicristais como
uma fase descontinua (reforco) para a fabricacdo de materiais compositos ou
revestimentos. As ligas quasicristalinas a base de aluminio tais como o Al-Cu-Fe, sdo as
mais atrativas para o uso comercial. Os elementos acionam a composi¢éo desta liga sao
relativamentes baratos e ndo toxico o que tem favorecido sobremaneira a ampliagdo da
escala de aplicacdo destes promissores materiais (BARROSO, 2009).

A liga quasicristalina do sistema Al-Cu-Fe é termodicamente estavel e sua
estrutura pode ser prevista utilizando o diagrama de fase de equilibrios como
representada na figura 2.3, no qual SORDELET, DUBOIS E CAVALCANTE
identificaram uma fase v, que seria da decomposi¢do AlCu,Fe e estaria na regido
monofasica de composicdo AlgsCua,sFeins formada pela reacdo peritética da fase

B.AlFe; com o liquido remanescente.
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Figura 2.3: Diagrama de fases ternario da liga AICuFe em aluminio.

Fonte: (BRADLEY, 1939)

As ligas quasicristalinas tém comportamentos essencialmentes diferentes para a
utilizacdo da mesma, quando colacionadas as ligas metélicas cristalinas, mesmo
apresentando composi¢des muito proximas. Quasicristais quando apresentam bastante
aluminio, por exemplo, tem condutividade elétrica muito baixa, quando comparada com
ligas de base aluminio cristalinas ou amorfas a baixas temperaturas. Além do mais, essa
condutividade diminui com o aumento da temperatura, contradizendo o desempenho
dos metais comuns. Sua condutividade térmica é muito baixa (ROUXEL, PIGEAT,
2006).

Uma das suas propriedades dos materiais quasicristalinos, talvez a mais eficiente
seja possuir uma baixa energia superficial (molhabilidade de liquidos) e baixo
coeficiente de atrito. Estes dois atributos estéo diretamente relacionadas com a estrutura
eletronica dos quasicristais. As ligas icosaedrais Al-Cu-Fe sdo de amplo empenho
comercial por proporcionarem baixo coeficiente de atrito, elevada dureza e boa

resisténcia a corrosdo (KIM et al., 2001).
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2.3 Propriedades dos compositos de PTFE/QC

2.3.1 Propriedades Tribologicas

Conceito de Tribologia

Tribologia vem da palavra grega “TRIBOS” o qual significa atrito ¢ a palavra
“LOGOS” que significa estudo, onde sua juncdo significa "Estudo do atrito”. Outra
definicdo que pode ser utliizada para a palavra tibologia é “A ciéncia e a tecnologia da
interacdo entre superficies com movimento relativo e praticas relacionadas”. Em sua
atual conotacdo a palavra tribologia surgiu pela primeira vez na Inglaterra em 1966
(STOETERAU, 2004). Onde essas interacdes superficiais definem e domina-se esse
funcionamento de praticamente de todos os dispositivos mecanicos erguidos pelo
homem, no qual para obter esse desenvolvimento tecnoldgico observa-se a importancia
do estudo da tribologia (DOWSON, 1997).

Pode-se desejar em muitos casos uma baixa friccdo, mas com isso para obter e
compreender o fendBmeno do desgaste tem que considerar dois aspectos: a friccdo e a
lubrificagdo. Pode-se exemplificar a necessidade de baixa friccdo em relacdo as
articulagdes como o do quadril humano. J& em outras situacGes pode-se promover um
alto coeficiente de atrito, como os freios e embreagens, o pneu de um veiculo e a
superficie de pavimento, como também é essencial entre o cal¢ado e o piso durante a
marcha (SOUZA, 2015).

Movimento relativo de duas superficies pode gerar uma perda progressiva ao
material, alto desgaste, gerando grande prejuizo. Podendo gerar folga pelo movimento
continuo e consequente alvedrio de movimento e uma perda de precisdo. Com essas
perdas decorrentes do desgaste mesmo em pequenas quantidades pode haver falha em
maquinas grandes e/ou complexas. Por outro lado o atrito e altas taxas de desgaste sdo
necessarios, por exemplo, nas operagdes de lixamento e polimento (CZICHQOS, 1978).
Neste sentido, compreender o comportamento de pares tribolégicos e suas
caracteristicas de desgaste € fundamental para o bom funcionamento ndo s6 dos
sistemas mecanicos, mas para prevenir perdas. Entender varidveis e parametros de

superficie sdo essenciais no desenvolvimento de materiais tribologicamente eficazes.
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Rugosidade Superficial

As superficies dos componentes mecanicos devem ser adaptadas ao tipo de
funcdo que exercem. A rugosidade (erros microgeomeétricos) € o conjunto de
irregularidades, isto é, pequenas saliéncias (picos) e reentrancias (vales) que
diferenciam uma superficie. A rugosidade exerce um papel importante no
comportamento dos elementos mecanicos. Ela influi na qualidade de deslizamento,
resisténcia ao desgaste, qualidade de aderéncia oferecida pela superficie ao escoamento
de fluidos e lubrificantes, caracteristica da aderéncia, resisténcia a corrosao e a fadiga,
vedacdo e aparéncia (FONSECA, 2014).

A rugosidade média é o parametro mais utilizado. Matematicamente é a média
aritmética dos valores absolutos das ordenadas de afastamento (yi), dos pontos do perfil
de rugosidade em relagdo a linha média, dentro do percurso de medigdo (Im). Essa
grandeza pode corresponder a altura de um retangulo, cuja area é igual a soma absoluta
das areas delimitadas pelo perfil de rugosidade e pela linha média (Figura 2.4), tendo

por comprimento o percurso de medicdo (Im) (FONSECA, 2014).

Figura 2.4: Os parametros da rugosidade superficial
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Fonte: Vinco

Um modo de calcular e referenciar a rugosidade de uma superficie € atraves da
Rugosidade média (Ra), onde esta grandeza é definida como sendo a média aritmética

do desvio da altura da superficie através de uma linha média através do perfil.
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Coeficiente de Atrito

As asperezas sao denominadas pelo contato de duas superficies planas e
paralelas, onde estas estabelecem incialmente entre essas areas altas da superficie.
Através deste contato pode promover uma formacdo de juncBes de asperezas sendo
possivel a determinacdo da intensidade da forca de friccdo produzida. Esta forca pode
ser definida como a resisténcia encontrada por um corpo que experimenta movimento
em relacdo a outro corpo. O coeficiente de atrito (i) mede a magnitude da forca de
friccdo (F) desenvolvida entre duas superficies em contato, sob um determinado
carregamento (W) e em movimento relativo (CZICHOS, 1978).

O coeficiente de atrito é definido como a soma de dois coeficientes,
denominados de coeficiente de atrito estatico us, ao qual esta relacionado a aderéncia e
a forca necessaria para romper as ligagdes criadas entre o corpo (o ‘atritor’) que estd em
conjunto com a amostra, ou melhor, o conjunto tribolégico. Pode-se ainda dizer que o
coeficiente de atrito estatico € a relacdo entre a maxima forca de atrito que age na
interfase das duas superficies e a forca normal. O coeficiente de atrito dindmico pd esta
relacionado a forga necessaria para que ocorra o deslocamento (RABINOWICZ, 1995).
Coulomb que em (1781) diferenciou o atrito estatico do dindmico, ressaltando que a
forca para manter um corpo em movimento era menor do que aquela necessaria para
inicia-lo (STOETERAU, 2004). Outra definicdo pode ainda ser citada: o atrito € um
acontecimento que sucede na superficie de um corpo impedindo o seu deslizamento
sobre outro corpo (atrito estatico) ou que dissipa energia mecanica no caso do corpo ja
em movimento (atrito dindmico).

Os fragmentos que podem surgir de um material ¢ conhecido como “terceiro
corpo” onde observa-se a transferéncia do mesmo, que é devido ao desgaste
desempenha um papel fundamental na determinagdo do coeficiente de atrito por
deslizamento, desde que se trate de materiais distintos, obviamente (MAHDAVIAN et.
Al, 1982). Estas etapas dependem dos materiais testados, das condi¢des experimentais,

da contaminag&o da superficie e das condi¢cGes ambientais.
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Desgaste

Muitos estudos sdo dedicados s6 a resisténcia, ao desgaste, pois 0s materiais
poliméricos em seu volume ou em filmes sdo aplicados onde ocorre deslizamentos
(BRISCOE e LANCASTER, 1990). Quando sdo comparados aos metais e ceramicas, 0S
polimeros tém menores coeficientes de atrito entre 0,1 e 0,5, com isso séo utilizados em
aplicacBes triboldgicas para serem utilizadas deslizando contra corpos mais duros
(HUTCHINGS, 1992).

As aplicacbes que envolvem tribologia tém importancia na selecdo de materiais.
Para tanto, novos estudos para esta area, testes em laboratorio e/ou desenvolvimento de
pesquisas com VArios tipos de materiais com intuito de verificar a resisténcia ao
desgaste sob condic¢Bes controladas sdo necessarias, tendo em vista a classificacdo dos
materiais de acordo com as aplicacdes (BRESSAN, 2011).

O desgaste por particulas duras pode envolver outros tipos de desgaste abrasivo
e erosivo. No desgaste abrasivo, faz-se uma distincdo entre o desgaste abrasivo por dois
corpos e por trés corpos. A abrasdo por dois corpos é causada por duras protuberancias
na superficie oposta de contato ou simplesmente pela diferenca de dureza e/ou
rugosidade das duas superficies em contato. J& para a abrasao por trés corpos, particulas
duras se posicionam e rolam entre superficies em contato. Estas particulas rigidas
podem estar presentes na forma de contaminantes (particulas exdgenas) ou podem ser
geradas localmente por algum dos mecanismos envolvidos no desgaste por
deslizamento puro (particulas enddgenas). Podemos verificar na figura 2.5 a seguir,
esses tipos de desgastes (CZICHQOS, 1978)
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Figura 2.5: Desenho esquematico dos quatro tipos de desgastes
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Ensaio de pino sobre disco

Nos ensaios triboldgicos séo utlizados equipamentos para medic¢do do atrito e/ou
desgaste em condicGes controladas e sdo empregadas para as mais diversas verificagoes
realizadas na area triboldgica. Deve haver uma selecdo minuciosa a este equipamento de
forma que todas as caracteristicas criticas permitam ser recriadas de atrito e desgaste,
sem a complicacdo associada ao emprego destes ensaios nos processos reais de
fabricacdo, bem quanto a simulacdo das condi¢Ges de uso de determiandos objetos e
materiais. Existe uma vasta opcao de equipamentos triboldgicos para caracterizagao, no
qual é necessario identificar quais os adequados interesses (variacdo de velocidade,
carga, etc) na verificacdo de circunstancias. Determinar estes parametros é crucial para a
escolha do equipamento ideal (STACHOWIAK, BATCHELOR, 2004).

Este ensaio pode ser usado para determinar o atrito ndo apenas nos materiais
poliméricos, e sim em outros materiais também como o diamante revestimento de
carbono, filmes finos ou materiais diversos. A maioria dos tribdmetros pino-disco €
controlada por computador e armazenam esses dados medidos em fung¢éo do tempo ou
parcelas de distancias para referéncia futura. A Figura 2.6 mostra um diagrama
esquematico de um aparato Pino-Disco. Este ensaio € geralmente rapido e os parametros

operacionais sdao determinados em media duas horas. Outra possibilidade do ensaio, que
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é uma vantagem, € a medicdo o efeito do atrito local, o qual é de total interesse quando
existem medicdes relativas as simulagdes. Além disso, pode ser controlados
parametros, tais como a temperatura, 0s gases do ambiente (ar, nitrogénio, oxigénio,
etc.) (SOUZA, 2015).

Figura 2.6: Diagrama esquematico do ensaio pino sobre disco

Disco
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Fonte: (SOUZA, 2015)

Molhabilidade

A Molhabilidade é determinada como sendo a tendéncia de um fluido revestir-se
a superficie, contendo a presenca de outros fluidos imisciveis um exemplo bem simples
é o ar atmosférico. A molhabilidade da superficie pode ser avaliada pelo angulo de
contato (Figura 2.7) de um liquido em relacéo ao substrato sélido. O angulo de contato é
verificado entre uma gota de um liquido selecionado, que pode ser agua destilada, agua
salina, 6leo parafinico, etc., e uma superficie solida a ser analisada, que depende da
relagdo entre as forgas adesivas e as forcas coesivas. A tensdo superficial, a
hidrofibicidade de superficie apés a deposicdo das particulas sobre uma superficie
solida e a pressdo de dissociacdo, séo trés fatores importantes pois influencia o angulo
de contato final dos fluidos sobre uma superficie sélida (CHAUDHURI & GHOSH,
2014).
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Figura 2.7: Angulo de contato de uma gota em uma superficie s6lida
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Fonte: Alfa Conecction

As caracteristicas de molhabilidade da interface solido-liquido influenciam
expressivamente na sinterizacdo de sistemas de varios elementos. A mais importante
dessas qualidades é a molhabilidade, que estd intimamente relacionada com a energia
livre interfacial (y) entre as fases solidas ¢ vapor. Se o0 angulo de contato do liquido
consistir em ser superior a 90° a estrutura ndo sintetiza e o liquido tende a ser expulso
do composito. No entanto, se 0 angulo de contato for menor que 90° ocorre sinterizacao.
O angulo de contato é o fator que origina o grau de densificacdo ou a molhabilidade da
estrutura (MANUEL, 2008).

2.3.2 Propriedades Mecanicas

Dureza

A dureza de uma material fornece, informacGes da resisténcia que um corpo
impde para impedir a penetragdo de outro. Essencialmente para os ensaios de Dureza, é
aferida a resisténcia a penetragdo de outro material mais duro, chamado de indentador
ou penetrador (RODON, 2010). Estes indentadores podem ter varios tamanhos e formas
especificas, na qual a dureza pode ser verificada com base nas caracteristicas da

impressdo deixada pelo indentador ou pela carga aplicada.
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O penetrador € composto pelo um material que deve ser mais duro do que o
testado. Com isso, para o material cerdmico é comum penetradores de diamante
(YOUNT, 2006). Ja se for analisar a macrodureza o método utilizado requer as amostras
de tamanhos grandes de modo que possa apresentar uma repetitividade. Os ensaios de
dureza macro ndo podem ser realizados em amostras pequenas e 0s mais utilizados sdo:
Brinell, Rockwell e Vickers.

O durdmetro, equipamento para medi¢do de dureza, é uma evolucdo do antigo
escleroscopio, no qual no comeco do teste de queda de peso foi trocado por um sistema
de medicdo por mola. O durémetro é um instrumento popular para medir a dureza de
indentacdo de borrachas, plasticas e materiais com comportamentos similares. Os tipos
mais comuns de instrumentos sdo Modelo A para materiais mais moles e 0 modelo D
para materiais mais duros, ver os modelos na figura 2.8 (SENAI, 2012).

Figura 2.8: Indentadores utilizados no durémetro Shore

E L

l

_n

Shore A Shore D Shore AO

Fonte: (SENAI, 2012)

Ultramicrodureza

Quando a tensdo e a deformacdo sdo proporcionais, ocorre um processo de
deformacdo que é chamado de deformacdo elastica, este grafico que é gerado da tensédo
em fungdo da deformacdo é uma linha reta. Quando ocorre uma inclinagdo neste
segmento linear corresponde ao modulo de elasticidade, 0 modulo encontrado pode ser
considerada a rigidez ou a resisténcia do material a deformacéo elastica (LIMA, 2011).

Numa escala atdbmica quando ocorrem pequenas alteracdes no espagamento
interatbmica é a manifestacdo desta deformacéo elastica macroscopica. Devido a isto
tem a consequéncia da magnitude do modulo de elasticidade representa uma medida da
resisténcia a separacdo de 4tomos adjacentes, isto €, a forca de ligagdes interatbmicas
(LIMA, 2011).
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CAPITULO 11l
MATERIAIS E METODOS

3.1 MATERIAIS E METODOS
O compodsito de PTFE com reforco de quasicristais foi analisado
mecanicamente, tribologicamente e foi realizada caracterizacdo microestrutural. Como

pode ser visto no Fluxograma 1.

Figura 3.1: Sinterizacdo e caracterizacdo do composito.
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3.1.1 Obtencéo do p6é — AlCuFe(B) Atomizado

Elaboracéo das Ligas AICuFe(B) em po

Os pos de AICuFe(B) utilizados como matriz do compdsito foram elaboradas
por atomizacdo a gas. O principio basico desta técnica consiste em dividir um metal ou
liga liquida em finissimas goticulas que se solidificam, sob forma de pé. O po
atomizado, utilizado neste trabalho e cuja granulometria estd na faixa de 170-190 pum,
foi cedido pela Companhia SAINT-GOBAIN — Fr.

Tratamento Térmico

O pé quasicristalino, previamente atomizado, foi submetido a tratamento térmico
de homogeneizacdo de modo a reduzir a heterogeneidade de fases cristalinas
remanescentes do processo de atomizacdo, tornando a liga 100% quasicristalino. Com
isso a amostra se manteve por 3 horas a temperatura de 750°C, antes de iniciar o
tratamento térmico a amostra ficou 1 hora no vécuo. Por tanto foi utilizado o forno da

marca Naberthem para tanto foi utilizado uma taxa de aquecimento de 30°C/min.

3.1.2 Obtencéo do po de Politetrafluoretileno (PTFE)

O Politetrafluoretileno (PTFE) foi adquirido em forma de pd, de cor branca,
fabricado pela empresa alemd FLUORSELLE e com tamanho de particula
aproximadamente 10um, que foi cedido pelo Grupo de Estudos de Tribologia e
Integridade Estrutural - GET/UFRN.

Difracéo de raio X (DRX) dos materiais de partida

Para avaliagdo e controle das fases presentes nos pds quasicristalinos bem como
no pos do PTFE, foram realizadas difragGes de raios X, antes e apds tratamento térmico.

Para tanto, foi utilizado no Difratdmetro D2 Phaser Bruker, operando com radia¢ao Ko
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de cobre, 30 kv e 10 mA, com varredura de 20 entre 20 ¢ 100 com passo de 0,02°/s e

fendade 1 mm. O

3.1.3 Obtencao dos Compdsitos

Formulacgtes

Foram selecionadas seis formulacdes (Tabela 1) para as provaveis sinterizacfes
dos pos. Uma formulacdo de PTFE puro e outras cinco com formulaces adicdes
diferentes de pos de reforgo quasicrisristalino ao PTFE. Foram utilizadas as seguintes
formulagdes, em fracBes volumétricas. As adi¢bes foram realizadas em fracbes de

volume devido a diferenca entre as densidades dos componentes dos compositos.

Tabela 1: Formulacdo dos Compositos

Formulacéo dos PTFE (%Vol.) QC (%VL.)
compositos

1 100

2 99 1
3 95 5
4 90 10
5 85 15
6 80 20

Mistura dos pos de partida

Depois de calculada as formulagbes, os pos de PTFE e QC foram pesados em
balanga analitica (Shimadzu AY220 Méax 220g d=0,1mg) e misturados em um

Miniprocessador, onde essa mistura foi realizada no tempo de 60 segundos.
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Sinterizacéo dos pos

Figura 3.2: Bancada para moldagem por compressdo a quente.

- Controlador de temperatura
- Prensa hidraulica

- Resisténcia elétrica

« Molde

B WN -

Fonte: (SOUZA, 2015)

Depois de pesado e misturado, os pos foram colocados no molde, revestido por
um papel aluminio, para facilitar quando for a desmoldagem da amostra apds
sinterizagdo. As amostras foram aquecidas numa prensa térmica, para comecar 0
processo de sinterizacdo (Figura 3.2). O processo de sinterizacdo seguiu 0 seguinte
protocolo: Aquecimento por 20 minutos na prensa, até atingir a temperatura de 220°C,
numa taxa de aquecimento de 10°C/min, em seguida aplicou-se uma pressdo de 3

toneladas por 3 minutos, finalizando o processo.

3.2 Caracterizacdo dos Compositos

Procedimento Experimental

Os compositos (PTFE/QC) depois de sinterizados, foram obtidos e
caracterizados, com isso foram submetidos aos ensaios de propriedades mecanicas e

triboldgicas.
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3.2.1 Propriedades Tribol6gicas dos Compositos

Ensaio de pino sobre disco

O compdsito foi submetido ao ensaio de pino sobre disco para identificar a taxa
do desgaste e o coeficiente de atrito dinamico dos compdsitos. Uma esfera de ago AlSI
52100, com diametro de 10 mm foi usada como pino. A velocidade de rotacédo do disco
foi de 300 rpm e o raio da trilha de desgaste foi de 10mm. A amostra foi posta e o pino
foi carregado contra a mesma com carga de 16N. O ensaio foi realizado numa duracgéo
de 30 minutos e foram realizados 9000 revolucdes em temperatura ambiente, onde
durante esse ensaio a distancia percorrida foi de 568,8 m simultaneamente. O tribbmetro
utilizado foi com configuracdo pino contra disco da empresa Magnum Engineer (Figura
3.3).

Figura 3.3: Equipamento Tribdmetro com configuracdo pino sobre disco.

Fonte: (SILVA, 2017)
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Este equipamento contem sensores eletronicos nos quais esses dados sao
recebidos, expostos e armazenados no computador que tem um software nativo do
tribdmetro, com isso é monitorado o afundamento da pista de desgaste e o coeficiente
de atrito dindmico.

A medida do coeficiente de atrito dinamico estd diretamente relacionada com a
estrutura molecular do polimero PTFE, que é composto por moléculas semelhante a
haste rigida com uma suave molecular, mostra um baixo coeficiente de friccdo por

causa de um deslizamento facil entre as cadeias moleculares alinhada na interface.

Molhabilidade

No ensaio de Molhabilidade os compositos foram submetidos a diferentes
fluidos, sendo eles: Agua destilada e Agua salina. Em cada composito foi realizado sete
medidas (gotas) com intuito de ter uma precisdo nos resultados.

A gota que é utilizada no ensaio tem aproximadamente 3 ml, pesos médios de
0,017 g para agua destilada e salina, onde essas gotas sdo despejadas na superficie do
composito, esperando por um tempo de 5 segundos para que ocorresse uma
estabilizacdo na superficie do composto, com isso, comecou a registrar com uma camera
fotografica.

Depois dos registros fotograficos, de cada analise, as imagens foram analisadas
pelo software Surftens versdo 4.5 e medidos os angulos de contato. Para cada gota
pipetada foi medido o angulo de contato sete vezes e considerou-se a média, entre as

medidas.

Rugosidade

A andlise foi realizada no Laboratorio Integrado de Biomateriais que fica
localizado no Centro de Ciéncias da Saude da UFPB, em um aparelho de perfilometria
Optica sem contato (CCI MP, Taylor Hobson, Inglaterra). Conectado a uma unidade
computadorizada, contendo o software Talysurf CCI Taylor Hobson Inglaterra para a

obtencgéo dos dados.
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3.2.2. Propriedades Mecanicas dos Compositos

Dureza Shore D

O compésito foi submetido a anélise de dureza para saber a resisténcia do
material, onde foi utilizado o equipamento da marca Kori Seiki MFG.CO.LTD o
Durémetro Shore, no qual ¢ utilizado para medicao da dureza dos polimeros, borrachas,

elastdmeros e 0s compositos.

Foi utilizada a escala de dureza Shore D que é direcionada para materiais mais
duros a amostra foi submetido a cinco medidas, como pode ser visto na figura 3.4, para
poder obter precisdo no resultado em lugares escolhidos e marcados, iguais para todas

as formulagdes.

Figura 3.4: Marcag0es nas amostras para o ensaio de Dureza Shore D.

Fonte: (SILVA, 2017)
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Ultramicrodureza
O ensaio de ultramicrodureza foi realizado com o ultramicrodurdmetro, com
carga de 50 mN usando um indentador Berkovich (piramide triangular) no corpo de

prova foi realizadas 7 indentac6es durante 10 segundos, para a obtencdo dos resultados.

3.2.3 Caracterizacao dos compositos

Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

Os compdsitos de PTFE com reforco de quasicristais foram analisados em duas
etapas: a primeira para verificar a pista de desgaste apds o ensaio de pino sobre disco
para analisar a superficie de desgaste na amostra e a segunda para verificar a estrutura

interna do material.

As amostras foram metalizadas com ouro, para que as amostras ndo acumulem
cargas elétricas do feixe primario e ndo gerem artefatos na imagem, com isso, todas as
amostras foram metalizadas, antes de cada analise, foi analisada atraves de Microscopia

Eletronica de Varredura Ambiental modelo Quanta 450 da FELI.
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CAPITULO IV

4.1 RESULTADOS

4.1.1 Caracterizacéo dos pos

O p6 atomizados AICuFeB contém pelo menos duas fases dos sistema AlICuFe
detectadas via DRX. O difratograma apresentado na Fig.(4.1) permitiu distinguir a fase
icosaedral 1-AlCuFeB, isoestrutural da fase 1-AlCuFe, e a fase ctbica (solugao sélida) -
Alsox(Cu,Fe)so+x. A estrutura da fase B pertence ao grupo espacial Pm_3m (estrutura
tipo CsCl) e seu pardmetro de rede é de aproximadamente 2,9A. Esta fase p coexiste
com a fase quasicristalina, quando o processo de obtencdo ndo fornece as condicdes
termodindmicas necessarias para a liga tornar-se completamente quasicristalina
(BONHOMME et al., 2005). Esta fase participa de uma reacdo peritética, que origina a

formac&o da fase icosaedral, conforme citado anteriormente no texto (CAPITULO II).

Observa-se ainda na Figura 4.1 os difratogramas dos pds, antes e ap0s o
tratamento térmico. Vé-se que, neste DRX apresentado, a fase icosaedral esta quase

pura, podendo apresentar uma fragao inferior a 0,5% da fase f.



Figura 4.1
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DRX PTFE

Como podemos visualizar na Figura 4.2 apresenta os diafratogramas de Raios-X
(DRX) do PTFE. Pode-se verificar a presenca de estrutura semicristalinas, com o PTFE
apresentando picos mais estreitos e menor regido amorfa, caracterizando uma estrutura
cristalina regular e quanto mais estreita o pico, maior é a cristalinidade do material. Ja o
pico maior que é verificado na figura 4.2, pode ser de uma impureza encontrada durante
a analise.

Figura 4.2: Difratograma de Raios X do polimero PTFE.
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Producéo dos compdsitos

Depois das escolhas das formulacGes onde podemos verificar na Tabela 3, os pds

depois de misturados e sinterizados os corpos de provas (figura 4.3),

Figura 4.3 — Amostras Sinterizadas

4.1.2 Tribologia dos compdsitos

Ensaio de pino sobre disco

Para verificar 0 aumento da resisténcia ao desgaste, analisou-se a largura da pista

através do MEV (microscopio eletronico de varredura)
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Tabela 2: Largura da pista ap6s o ensaio de pino sobre disco

Compdsitos Tamanho (mm)
0% 3,899 (a)
1% 1,833 (b)
5% 1,795 (c)
10% 1,460 (d)
15% 1,349 (e)
20% 1,316 ()

Figura 4.4: Largura das pistas do ensaio de pino sobre disco a) 0% b) 1% c) 5% d) 10% e) 15% f) 20%

2 mm HV mag O| WD 8/24/2017 1 mm

M | UFPB-Federal University of Paraiba BSED |15.00 kV| 100 x |17.0 mm|2:59:10 PM | UFPB-Federal University of Paraiba
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"HV mag O ‘WD 8 I 1 mm
00 kV| 100x [16.2 mm|2 PM | UFPB-Federal University of Paraiba

V |mag 00| WD | 8/24/2017 1 mm ) [ WD ; , 1 mm
00 kV| 100 0 mm [4:05:20 PM | UFPB-Federal University of Paraiba JEE3l BSED |18.00 kV X 0 mm| 3:43:23 PM | UFPB-Federal University of Paraiba

e f
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Analisando os dados da tabela 2 e figura 4.4 observa-se reducédo na largura da
pista de desgaste, com aumento da fracdo volumétrica quasicristal no composito. Ou
seja, a medida que se aumentou a quantidade de pé de segunda fase aumentou a

resisténcia ao desgaste.

Coeficientes de Atritos

A seguir, na tabela 3 e as figuras 4.5 e 4.6, sdo apresentados os dados dos

coeficientes de atrito em relacdo a adicéo da fracdo volumétrica de pd quasicristalino.

Tabela 3: Coeficientes de atritos dos compésitos na distancia total percorrida de 568,8

metros.
Composicéo 0% 1% 5% 10% 15% 20%
Coeficiente
de 0,16 0,05 0,69 0,15 0,11 0,01

Atrito




Figura 4.5: Gréficos de coeficiente de atritos (a) composi¢des 0% e 1% (b)
Composicgdes 0% e 5% (c) composicdes 0 e 10% (d) Composicbes 0% e 15% (e)
Composicdes 0% e 20%.
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Figura 4.6: Grafico dos coeficientes de atritos na distancia percorrida de 568,8 metros.
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Observa-se que os coeficientes de atritos na distancia percorrida de 10 a 40
metros tem um comportamento em todas as formulacdes que ocorre a diminuicdo do
coeficiente de atrito, onde pode-se verificar na Tabela 4 e na Figura 4.7, o
comportamento durante o ensaio de pino sobre disco. A partir da distancia de 40 metros,
comeca ocorrer oscilages nas medicGes dos coeficientes de atritos nas composicoes de
5% e 10%.

Tabela 4: Coeficientes de atritos dos compositos na distancia de 10 a 40 metros.

Composicgéo 0% 1% 5% 10% 15% 20%
Coeficiente
de 0,16 0,04 0,05 0,06 0,08 0,03

Atrito
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Figura 4.7: Grafico dos coeficientes de atritos na distancia percorrida de 10 a 40 metros.
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Figura 4.8: Gréfico dos coeficientes de atritos na distancia percorrida de 10 a 40 metros.
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Analisando os coeficientes de atrito que estdo presentes na Tabela 4 e na figura

4.7 observa-se que ocorre uma diminuicdo do coeficiente de atrito estatico em relagéo

ao PTFE puro, para todas as composi¢des. Houve exce¢do, porém, na composi¢do com
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5% de QC (COF 0.69) comportamento relativamente diferente aos outros compdsitos.
Sugere-se que pode ter havido problemas durante o processamento deste compdsito,
especificamente, durante o processo de sinterizacdo. A mé sinterizacdo pode ter gerado
uma quantidade excessiva de particulas soltas, que pode ter contribuido para intensa
delaminacdo inicial durante o processo de desgaste. De acordo com CONTE (2012) , as
regides que ocorre aumento acentuado no coeficiente de friccdo como observado para o
compésito de 5%, pode ser explicado pelo desmoronamento de particulas
quasicristalinas e sua acao abrasiva, devido aos debris e as delaminagfes presentes na
pista de desgaste do composito. Justificando o comportamento destoante para a
composicdo especifica.

Na figura 4.9 é possivel observar a intensa formagdo de debris, particulas
abrasivas que podem ter contribuido para o intenso desgaste inicial, na composicédo de
5% Vol. De p6 de QC.

Figura 4.9 : Imagens do MEV da composicédo de 5%
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A anélise das outras composi¢bes (0, 10, 15, 20% Vol. QC), apresentaram um
comportamento uniforme e coerente, de diminuicdo de coeficiente de atrito com
aumento de carga, como visto na figura 4.5. Conforme KAWAKAME e BRESSAN
(2005), a taxa de desgaste e o tamanho dos debris de PTFE diminuem com o
prolongamento do deslizamento, mas somente a exposicdo do PTFE com desgaste
apontou a degradacao na interface, estas modificacGes quimicas levam a maior dureza e
maior fragilidade, provavelmente destas ligacfes cruzadas e conjugacdo e superficies

poliméricas mais resistentes ao desgaste.

De acordo com os autores Wang (2003), Bahabur (1992), Sirong (2007), UNAL
(2006) (2004), Mimaroglu (2007) e Feyzullahoglu (1989), a influéncia da velocidade de
deslizamento no atrito e desgaste do polimero e seu compoésito € maior que a da carga
aplicada, embora alguns outros pesquisadores tenham pontos de vista diferentes, no qual
eles informam que a carga aplicada exerce maior influéncia no desgaste deslizante do
polimero e seus compdsitos do que a velocidade de deslizamento. O filme de
transferéncia tem efeitos importantes sobre 0 desempenho tribolégico do polimero e seu
reforco. Se a pelicula de transferéncia é fina, uniforme e continua, a perda de desgaste e
0 coeficiente de atrito sdo baixos. Os resultados dos estudos deles mostraram que o
desempenho tribolégico do material polimérico pode ser melhorado significativamente
por reforco.

De acordo com H Li et al 2014, em estudos triboldgicos concretizados em
compésitos de PTFE/kevlar, ao estudar o procedimento tribolégico de compdsitos
fabricados com PTFE/kevlar, garantem que os debris sdo produtos de experimento de
atrito e analisa-los ajuda no entendimento do mecanismo triboldgico, pois 0s mesmos
podem agir, por exemplo, em forma de fita ou lamina indicando delaminacéo.

Segundo Conte (2012), o coeficiente de friccdo, medido estd diretamente
relacionado a estrutura molecular do polimero. PTFE que é composto de moléculas de
haste rigidas com um perfil molecular suave, mostra um baixo coeficiente de friccdo
devido das correntes de deslizamento nas interfaces das cadeias. Considera-se que a
adicdo da carga proporciona uma camada de transferéncia fina coerente e seguramente
anexada aos corpos de provas de polimeros na contra faces adjacentes. Uma camada de
transferéncia estavel promove baixa friccdo e baixo desgaste. Durante o deslizamento
do desgaste, o desgaste adesivo é gerado consequentemente da reorientagdo do PTFE na

direcdo do deslizamento.
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Em associacdo as teorias apresentadas por CONTE e IGARTUA, 2012 e H Li et
al 2014 pode-se associar a diminuicdo do coeficiente de atrito dos compositos as
caracteristicas das ligas quasicristalinas que apresentam, também um baixo coeficiente
de atrito inerente a este material, conforme comprovado (CAVALCANTE, 2016)

Segundo Franceschini (2014), essas alteracfes de picos no grafico, que ocorreu
durante o percurso do ensaio que é possivel verificar essas curvas sdo sigmoidais
decorrentes do fendmeno de sitck-slip, sendo na ascendente da curva o stick e na
descendente o slip. Se a forca de atrito (ou velocidade de deslizamento) ndo permanece
constante em funcdo da distancia e produz um tipo de oscilacdo, sendo assim chamado

de fendmeno stick-slip.

De acordo com Bhushan (2002) o deslizamento de um corpo sobre outro, sob uma
forca de tracdo constante segue as vezes, a uma Vvelocidade constante ou
aproximadamente constante, e em algumas ocasifes, as velocidades variam
significativamente. Se a forca de atrito (ou velocidade de deslizamento) ndo permanecer
constante em funcdo do tempo e produz um tipo de oscilagdo isto é chamado de
fendmeno de stick-slip. E um tipico exemplo de oscilagio induzida por atrito observada
em baixas velocidades de deslizamento e geralmente resulta em vibracdes que geram

ruidos graves e rangidos que isso pode ser verificado na figura 4.7(b).
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Profundidade de Desgaste

A seguir observar-se os resultados da profundidade das pistas de desgaste em

funcdo do aumento da carga, conforme apresentados no grafico da figura 4.10:

Figura 4.10: Grafico da Profundidade de Desgaste em relagdo ao ensaio
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Figura 4.11: Grafico do afundamento da pista em funcéo do percentual de cargas e com
0s seus desvios padrbes
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De acordo com estudos uma das caracteristicas do PTFE é baixa resisténcia ao
desgaste como é possivel observar na tabela e grafico referentes ao fundamento da pista
no corpo de prova de PTFE puro, ao se adicionar percentuais de quasicristais ha
obtencdo de aumento de resisténcia. E possivel observar que o compésito com
percentual de 20% de quasicristal teve um menor afundamento de pista. Isso implica

maior resisténcia ao desgaste, se comparado com o PTFE puro.



Massa (g)

Figura 4.12: Gréfico de reducao de massa nos compositos
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Na tabela 6 é possivel observar os dados de reducdo de massa em fun¢do do

acréscimo da quantidade de pds de refor¢co na matriz, que fornece mais um dado de

resisténcia ao desgaste.

Tabela 6 Amostras pesadas antes e depois dos ensaios

Reducdo em
Percentuais QC Peso Antes Peso Depois massa Reducéo em %
0% 14,9632 14,8953 0,0697 0,46%
1% 11,1234 11,1078 0,01568 0,15%
5% 12,872 12,8593 0,01267 0,10%
10% 13,4184 13,411 0,0074 0,06%
15% 13,9249 13,9185 0,0064 0,05%
20% 14,7591 14,7553 0,0038 0,03%
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Podemos comparar a reducdo de massa entre 0s corpos de provas que foram
pesados antes e depois do ensaio de pino sobre disco como podemos observar a figura
412 e a tabela 6, observa-se uma redugcdo de massa ao adicionar a carga de
quasicristais. Esses dados corroboram os resultados apresentados anteriormente,

aumento de resisténcia ao desgaste com aumento da fracdo volumétrica de quasicristal.

Rugosidade

Com base na figura 4.13 verifica-se que com a adic¢do da carga a rugosidade do

composito aumenta.

Figura 4.13: Gréfico da rugosidade e suas respectivas formulacdes
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Como visto na Figura 4.13 apds o ensaio de desgaste observa-se que a
rugosidade aumentou, um Gnico compdsito que obteve um resultado de rugosidade em

comparagdo ao PTFE puro foi 0o de 10%. De acordo com estudos, 0s compositos
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desenvolvidos a partir da mistura mecanica do PTFE em p6 com a carga de quasicristal,
exibem particulas presentes sobre a superficie aumentando de forma significativa a
rugosidade, a qual também ¢é afetada pela adesdo do reforco na matriz. Essa adesdo é
influenciada pela presenca de grupos funcionais, propriedades quimicas do reforco,
conformacdo e constituicdo da matriz, entre outros fatores. Como o PTFE e os
quasicristais sdo considerados materiais inertes, acredita-se que a interface, que ja é um
local de instabilidade e descontinuidade, tornou-se ainda mais susceptivel a falha,
justificando o aumento da rugosidade dos compdsitos quando comparados a rugosidade

do PTFE puro, com excecdo da amostra de 10% como foi supracitado (ver Apéndice II).

Molhabilidade

Analisando os resultados apresentados na tabela 7 e figura 4.12 pode-se observar

0 comportamento de molhabilidade dos compositos PTFE/QC.

Tabela 6: Angulos de contato

Composicdes Agua Destilada (°) Agua Salina (°)
0% 83,1° 71,2°
1% 81,7° 90,3°
5% 86,4° 80,9°
10% 72,4° 82,9°
15% 85,2° 83,7°

20% 82,3° 82,7°
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Figura 4.14: Gréafico dos angulos da molhabiidade com a agua destilada nos compasitos.
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O PTFE é um polimero perfluorado com fortes ligagdes carbono-flior que
contribui para a elevada resisténcia quimica do material. Pode-se observar na Figura x
gue o aumento na concentracdo de QC no composito ndo influenciou a hidrofobicidade
do material. Exceto para a composicdo com 10% de QC que teve uma diminuicdo
significativa do angulo de contato, fato que pode estar relacionado a uma provavel
regido de menor rugosidade da amostra.

A capacidade molhante de um sélido por um liquido estd diretamente
relacionada entre as forcas adesivas do liquido no sélido e as forgas coesivas do liquido,
ou seja, as forcas adesivas fazem o liquido se espalhar no sélido enquanto as coesivas
fazem com que ele se comprima. Autores como Vogler (1998) consideram o material
hidrofébico para angulos ©>65° e hidrofilicos ©<65°, desta maneira 0s compositos
analisados nesse trabalho apresentaram carater hidrofobico. De fato, o PTFE ¢
conhecido por sua propriedade hidrofobica, resultado das ligagcGes quimicas de seus
componentes. Como podemos observar na Tabela 7 os angulos de contato (ver

Apéndice 1) e verificando que os compositos séo hidrofobicos.
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Segundo Rajib (2014) a molhabilidade de superficies solidas por solucdes de
liquidas estd bem focada na literatura. Os fluidos também s&o capazes de reduzir a
tenséo superficial, bem como influenciar o &ngulo de contato na interface sélida, liquida
e gasosa. A reducdo da tensdo superficial dos fluidos depende fortemente da
propriedade do material, do tamanho das particulas e da concentracdo. Estes parametros
também influenciam a mudanca no angulo de contato em superficies hidrofilicas (de
vidro) e hidrofébicas (PTFE). Trés fatores importantes, como a tensdo superficial, a
hidrofobia superficial apds a deposicdo de particulas sobre uma superficie solida, e a
pressdo disjuntiva influenciam o angulo de contato final dos fluidos em uma superficie
solida. Os fluidos TiO , apresentam redugdes maximas na tensdo superficial (25,4 mN
/' m) e ngulo de contato na superficie de PTFE (17,7 °) em relagdo a 4gua pura.

Outro fator de grande influencia na capacidade hidrofobica ou hidrofilica de um
material é a rugosidade. Como visto nos dados apresentados anteriormente, mesmo com
aumento de segunda fase, ndo houve grande perda ou ganho na rugosidade da matriz
(houve um aumento discreto), resultado de grande importancia, visto que este é uma das
caracteristicas importantes do PTFE.

Por outro lado, a adi¢do de uma gota de agua salina (Figura 4.13) aumentou em
aproximadamente 10° o angulo de contato das amostras independentemente da
concentracdo de QC adicionada a matriz.
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Figura 4.15: Gréfico dos angulos da molhabilidade com a 4gua destilada nos
compositos.
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A natureza das solucdes explica a diminuicdo da molhabilidade. Visto que,
solucdes de agua salina apresentam alto teor de minerais, em compara¢do a agua
destilada, além disso, a densidade dos liquidos interfere consideravelmente, na
molhabilidade dos materiais com valores de 1,0 g/L para agua destilada e 1,03 g/L para
agua salina.

Como se pode ver, pelos resultados apresentado na figura anterior, houve um
aumento médio de 10% na hidrofobicidade dos compdsitos. Este resultado é
especialmente importante, visto que a adicdo de p6 quasicristalino ao PTFE, torna este
compdsito um bom candidato, por exemplo, & revestimentos de dutos em agua salina,

devido a diminuicdo da molhabilidade neste ambiente.
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4.1.3 Analises das propriedades mecanicas

Dureza

Os ensaios de dureza foram realizados na escala Shore D, onde podemos
observar 0s resultados a seguir na Figura 4.14 e na tabela 7

Figura 4.16: Grafico da Dureza Shore D e suas respectivas formulagdes
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Através do gréfico e da Tabela 8, podemos observar que a dureza medida para o
PTFE puro é de 43,8 Shore D e a medida que aumenta o percentual de quasicristal
adicionado, 1%, 5%, 10%, 15% e 20%, obtém-se o aumento da dureza. Aumentando a
dureza com adigdo de carga de quasicristais. Estes resultados, ja esperados, estdo em
concordancia com aqueles apresentados por Souza (2015) com os estudos realizados

com o0s compositos do mesmo PTFE com a carga mineral com adi¢do de carga mineral.
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Tabela 7: Resultados obtidos do ensaio de Dureza Shore D

FormulagGes 0% 1% 5% 10% 15% 20%
Dureza 43,8 44,6 47: 48,2 49,4 51,4
Shore D

Ultramicrodureza

A sequir, na figura 4.17, séo apresentados os dados de médulo de elasticidade
em funcdo do aumento de carga de reforco a matriz PTFE.

Figura 4.17: Graficos do resultado do ensaio de ultramicrodureza
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Como pode observar na figura 4.17 que, ao adicionar as cargas de quasicristais

ao PTFE, o mddulo de elasticidade comega a ocorrer um aumento do modulo de
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elasticidade a partir da composicdo de 10%. Podemos observar na Figura 4.18 o

comportamento de todos os ensaios realizados em tomas as composigoes.

De acordo com CHEN et al., 2003 e JOYCE, 2004, essas cargas que sdo
adicionadas aos polimeros, que um dos efeitos de incorporagdo desse agentes de
enchimento aos polimeros, € uma das modificacdes das propriedades mecanicas. Devido
aos estudos dos autores eles descobriram que ao utilizar esses agentes de enchimentos, o
modulo de elasticidade dos polimeros pode ser aumentado, permitindo que os polimeros

suportem cargas mais elevadas quando submetidos a menor deformagéo.

Figura 4.18: Grafico do Modulo de Elasticidade de Todas as ComposicGes
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CAPITULO V

CONCLUSOES

e Foi possivel a obtencdo de compositos de PTFE com adicdo de até 20% em
fracdo volumétrica de quasicristal através de sinterizacdo por compressao a

quente;

e Melhoria da resisténcia ao desgaste com adi¢do de quasicristal a matriz de
PTFE, fato comprovado pela diminuicdo das pistas de desgaste no ensaio de
pino sobre disco, bem como diminuicdo da profundidade das pistas de desgastes
e diminuicdo de perda de massa;

e Diminuicdo no coeficiente de atrito estatico, mesmo com adicéo de quasicristal,
provavelmente devido ao baixo coeficiente de atrito inerente, também, ao
reforco. O que é um oOtimo resultado visto que se manteve uma importante
caracteristica do PTFE puro;

e O Coeficiente de atrito do Composito de 5%,teve um aumento em relacdo aos
outros compositos, devido a formacdo de Debris e Delaminacgdes, formacgédo de
“terceiros corpos” dificultando o deslizamento do pino.

e Manutencdo de hidrofobilidade em relacdo a agua destilada, mantendo as
caracteristicas da matriz, e ganho de 10% de hidrofobicidade em relacdo a agua
salina;

e Aumento da dureza e do moédulo de elasticidade dos compdsitos em relacdo a
matriz;

e Sugestdo para uso potencial dos compdsitos em revestimento de dutos, incluindo
em 4guas salinas; revestimentos em pecas com movimentos relativos,
substituindo compdsitos ja consagrados no mercado (PTFE/Carbetos,
PTFE/Alumina, PTFE/TIO2), porém, com precos mais competitivos, dadas
caracteristicas de exceléncia do reforco quasicristalino como baixa coeficiente
de corrosdo, baixa energia de superficie, resisténcia a fluéncia associados aos

resultados obtidos neste trabalho dos compdsitos.
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Rugosidade na pista apds o ensaio de Pino sobre Disco.

0% de QC

TI777 777777777777 7777 77 77 77 77 P T Y T I T [V [T I T T T T r ey Yy 0
0 50 100 150 200 250 300
um

z

P




1% de QC

& W PR it A

(e S A A P A Ay A Rl G A S S o i o S LA A O L G I B I W
50 100 150 200 250 300
pm

I,

pum
336
2,13

pm

2.0

1.5

1.0

0.5

0.0

5% de QC

0

0

% .

I

27277777 7 /I/I/l[l/l[l,l/l[l,',"l[I'l,l,l"l'l'lllll‘ll“l“
50 100 150 200 250 300
pm

{

pm
336
1.64

pm
1.6
1.5
1.4
1.3
1.2
1.1
1.0
0.9
0.8
0.7
0.6
0.5
0.4
0.3
0.2
0.1

0.0




10% de QC

77

pm

0 336

1.14

0
z
L Y
15% de QC

pm
1.1
1.0
0.9
0.8
0.7

pm

0 336
1.14 0.6
e A g S e ey Ay ey E sy N R S N S e B e E e e m s o o e 0.5

0 50 100 150 200 250 300
wm 0.4
0.3
Z

0.2
l > Y 0.1

0.0




20% de QC

78

pm
0 336
4.28

//’//'/’/’/'/’/’/’/’I’/’/'l'I'I’I'l"'l"'i"’l'l'l'l'l‘l““' 0
50 100 150 200 250 300
pm

.

pm

4.0

3.5

3.0

25

2.0

1.5

1.0

0.5

0.0




APENDICE II

79



80

Conversao %peso para %Volume

m—xm,+ (1 —xhms

Poovin+ (I —Fle + F

¥—0
¥V — me
K K, ¥,
m= E=Ff+ (1—yi=
¥ ¥y [(I—7% W
T e R L S
g g d el
i+ 3T,
m— & L Fl 5T,
= xm_+ ([ —xm,
—
=¥
1—v¥
1 == oz
@ 9="_"a
da - A
=+ -y —==1
o O-y7

vd, + i1l—vidy— &

(11— xliyd, + (1L —¥)ds )~ (1 —7)d,
vd, 1 (1 widy xpd. x(1 yldp={1 ¥)Mds
wi, 1dy pdy xwl, i | vydy=d{l ¥l
=yd, yd; xpd, \xyd, \yd=d;, d;) vdg

vfdu dr._ ::-:.f.__, I Id’:l_ I d’i:_l = Id_i
'_E"EIEE: I ':'I:I'f', I &a-j= I'ﬂ.r',

...

Y a1 20 4
Il:.‘rda +01 —}']d,:,l =vd,
xpd, T ady —xvE:; —Fd,

?{:dux d.a.l.:-' Iy di = Id.':
vid, 1 z{d, d,)= =i,

wed

i xlds )



