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Resumo. Foram avaliadas as caracteristicas de prevencdo ao desgaste do componente solido MoSp e
de um novo composto, que € um sdlido sintetizado com estrutura cristalina ®melhante a do MoS»,

podendo ser considerado um "fullerene like -IF". Foram formuladas dispersdes com estes compostos,
em concentragOes de 0,5, 1 e 2,5 % em massa, e testadas em equipamento 4esferas ("4-ball"), sob
cargas de 400 N e 800 N. Avaliouse &s cicatrizes de desgaste, carga de soldagem e energia de atrito.
As particulas foram caracterizadas por microscopia eletrénica de varredura.  Os resultados mostraram
que o novo material em desenvolvimento, apesar de apresentar resultado inferior a0 MoSy tem um

bom potencial como aditivo solido.
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1. INTRODUCAO

Como resultado do crescente desenvol vimento tecnol 6gico, novas maguinas com condicoes severas
de funcionamento, folgas cada vez menores e maiores temperaturas de trabaho, tém sido projetadas.
Os lubrificantes desempenham um papel importante para o funcionamento das mesmas e as
caracteristicas de desgaste progressivo e de extrema pressdo sao da maior importancia para permitir
menores atritos, desgaste, temperaturas de contato e maior confiabilidade e disponibilidade dos
equi pamentos.

Em aguns casos os lubrificantes liquidos e pastosos podem ndo atender a solicitacdo de alta
temperatura e os lubrificantes solidos podem apresentar uma solucdo melhor do que os liquidos.
Compostos como PTFE (Politetra Fluoretileno), Bissulfeto de Molibdénio (MoS;) e grafite séo
correntemente usados (Scott, 1972; Bartz e Muller, 1972; Gansheimer e Holinski, 1971). Outros
compostos lamelares como WS, PbS e BN (Nitreto de Boro), tém sido usados, mas néo sdo téo
comuns como os primeiros (Kimura et a, 1999). Os lubrificantes silidos podem ser usados para
formulacbes de dispersdes liquidas lubrificantes e de graxas. S&o conhecidos como elementos de
extrema pressdo, que sob altas cargas e baixas velocidades formam filmes nas superficies em contato,
atuando como elementos de incompatibilidade metallrgica, reduzindo atrito e desgaste e retardando
falhas severas por “scuffing”.



Ha poucos anos alguns grupos de pesquisa comecaram a desenvolver compostos “fullerenes’ ou
“fullerenes-like”, que sdo estruturas formadas por hexagonos e pentdgonos, de tamanho nanomeétrico.
Estes compostos podem atuar como nano-esferas, melhorando as condi¢Bes tribolégicas de
funcionamento de equipamentos (Rapoport et al, 1999; Rapoport et a, 2003). Um dos tipos de
“fullerene-like” mais comum € o bissulfeto de tungsténio (WS,). Pretende se apresentar, através deste
trabalho, um estudo de comparacdo das respostas triboldgicas do MoS, e de um novo composto
desenvolvido Centro de Pesquisas da Petrobras, CENPES. Este novo composto é constituido de
nitretos e carbonitretos especiais, em faixa de tamanho submicrométrica.

2. MATERIAISE METODOS

As nanoparticulas de nitretos e carbonitretos usadas no presente trabalho foram sintetizadas em
reator especial, sob condi¢des controladas. O tamanho e a forma das particulas foram estudados por
microscopia eletrénica de varredura (MEV). As particulas apresentam forma quase esférica e possuem
tamanhos médios na faixa de 300-400 nm. As amostras de MoS; foram adquiridas no mercado. As

suas caracteristicas basicas sdo apresentadas na Tab. (1). As particulas podem ser visualizadas na
Figura 1.

Tabela 1. Propriedades gerais dos compostos lubrificantes usados

Propriedade Nitretos/Carbonitretos M aos;
Tamanho Meédio (nm) 300-400 800
Forma Edférica lamelar

@
Figura 1. Imagens das particulas feitas por MEV, usando detector de elétrons
secundario. (a) particulas de nitretos/carbonitretos (forma esférica) —10.000x. (b)

particulas de MoS; (formalamelar) —10.000x

Foram formuladas dispersbes estaveis com os compostos estudados, usando como base um
lubrificante mineral neutro pesado, de viscosidade tipica: 100 cSt (40 °C) e 10 cSt (100 °C). As
concentracOes nas quais as dispersdes lubrificantes foram desenvolvidas podem ser vistas na Tab. (2).

Por simplificacdo os grupos nitretos/carbonitretos seréo denominados por CIL (composto intermetélico
lubrificante).



Tabela 2. Formulagdes preparadas

Formulagdo | Teor de Nitretos/carbonitretos | Teor de MoS (% massa)
(% massa)
FNP 0 0
F1CIL 0,5 -
F2CIL 1,0 -
F3CIL 2,5 -
FIMoS, - 05
F2MoS, - 1,0
F3MoS; - 2,5

O estudo tribolégico de comparacdo foi realizado em uma méaquina 4esferas (4- ball), modelo
TE92 daPlint & Partner Ltda Nesta méaquina utilizam se corpos de prova padréo, esferasde aco AlSI
52100, com didmetro de 12,7 mm, superficie extra polida e dureza média de 64-66 HRC. Neste
equipamento, trés das quatro esferas sdo posicionadas (iméveis) dentro de uma cuba. Esta € cheia com
o lubrificante a ser testado. Uma quarta esfera, montada em um mandril, gira sobre o intersticio
formado pelas outras, numa rotagéo definida com uma determinada carga aplicada.
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Figura 2. Esbogo esquemético da configuragdo de contato entre esferas, em
equipamento 4-esferas

Os testes tribolégicos foram realizados sob condicfes diferentes de carga, com o objetivo de se
avaliar os lbrificantes formulados quanto ao desgaste progressivo e severo. Os testes de desgaste
progressivo foram realizados sob velocidade, carga e temperatura do banho de 6leo constantes durante
um periodo de uma hora, enquanto o teste de desgaste severo foi executado sob alta carga e velocidade,
durante o periodo de 10 segundos.

No teste de desgaste progressivo, inicialmente se aplicava carga de 400 N ou 800 N e em seguida
aquecia-se 0 banho de Oleo até 40 °C. ApOs carga e temperatura estabilizadas, o motor détrico era
girado a 1200 rpm. O controlador de temperatura era mantido acionado por 10 minutos e desligado em
seguida. O teste era conduzido durante 0s cinquienta minutos restantes nesta condi¢cdo e o aguecimento
do sistema era proveniente apenas do atrito. Durante todo o periodo de ensaio, monitorou-se torque de



atrito e temperatura do banho de 6leo. A intensidade de desgaste foi medida, indiretamente, através da
leitura das cicatrizes ou calotas de desgaste formadas nas trés esferas imoveis.

Para realizacdo dos testes de desgaste severo, também conhecido como de extrema pressdo ou
“scuffing”, aplicouse carga constante, normalmente 1260 N, 1600 N ou 2000 N e ap0s sua
estabilizacdo o motor era acionado a 1800 rpm. Nesta condi¢do, monitorava-se o torque de atrito por
um periodo de 10 segundos. Caso, antes da finalizacdo do tempo, ocorresse soldagem das esferas ou o
torque de atrito atingisse o valor de 10 N.m, o teste era automaticamente finalizado. Na Tabela (3) séo
apresentadas as condic¢des de teste

Tabela 3. Condigdes de teste

Condigdes de Teste Desgaste Progressivo Desgaste Severo
Rotac&o (rpm) 1200 1800

Carga (N) 400 e 800 Iniciou-se com 1260 e aumenta-
se em seguidaaté ocorrénciade

“soldagem”

Temperaturainicial (°C) | 40, durante os primeiros 10 minutos de Ambiente.

teste.
Duracdo 60 minutos 10 segundos

3. RESULTADOSE DISCUSSAO

A prevencdo ao desgaste dos lubrificantes formulados foi diferente para MoS, e CIL (Composto
Intermetdlico Lubrificante) tiveram comportamentos diferentes, quando andisada a influéncia da
concentragdo dos compostos ou aditivos solidos sobre o desgaste progressivo e severo.

Para o dominio ou faixa de concentracdo estabelecida neste trabalho ha uma concentracdo de
composto que tem melhor resposta ao desgaste progressivo. Quanto ao desgaste severo, dispersdes ou
lubrificantes formulados com maiores concentragbes apresentaram maiores cargas de “ soldagem”.

3.1 Desgaste Progressivo

Na Figura 3 sdo apresentados os resultados de desgaste progressivo para as cargas de 400 N e de
800 N.
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Figura 3. Resultados de desgage para cargas de 400 N e 800 N



Os lubrificantes sdlidos atuam como agentes de extrema pressdo (EP), ou sga a sua maior
efetividade ocorre em tribosistemas submetidos a atas cargas e baixas velocidades de funcionamento.
Na Figura 3 pode-se observar que menores desgastes relativos ocorreram para os testes realizados em
carga de 800 N, paratoda a faixa de concentragdo dos aditivos, tanto parao MoS, quanto parao CIL.
O bissulfeto de molibdénio pode atuar de acordo com dois mecanismos: cisalhamento dos planos
hexagonais paralelos, caracteristicos da sua estrutura hexagona e/ou formacéo de filme através da
reacdo do Enxofre com a superficie ferrosa, resultando no compostos FeS, classicamente conhecido
como redutor de atrito e desgaste. O MoS, atua melhor, segundo estes mecanismos, em atas
temperaturas de contato. O CIL € um composto de dureza superior a do MoS; e pode ter apenas um
mecanismo de atuacdo, que pode ser a agcdo das nano-esferas, atuando como nano-rolamentos entre as
superficies em contato, reduzindo atrito e desgaste. Pelo fato b M0S, poder formar sulfetos nas
superficies ferrosas em contato e o CIL provavelmente ndo formar qualquer tipo de composto
lubrificante, ele tem um desempenho superior tanto para baixas quanto para atas cargas.

Exceto para o caso do CIL sob carga de 400 N, ha uma concentracdo de lubrificantes solidos que
resulta em melhor comportamento ao desgaste. Isto pode acontecer devido ao grau de interagéo entre
as particulas. Em menores niveis de concentracdo, a interacdo entre elas € menor que em altas
concentracdes e a agdo das particul as diretamente com as superficies sob movimento relativo pode ser
mais intensa, resultando em melhores condicdes de deslizamento.  Semelhantemente, para cargas altas,
sob funcionamento em regime de lubrificacdo limite, no qual existe suporte de carga partilhado pelas
asperezas superficiais além do suporte conferido pelo filme de dleo, a interacdo entre as particulas
solidas pode ser pequena e passam a interagir diretamente com as superficies moveis, reduzindo atrito e
desgaste.

O bissulfeto de molibdénio € reconhecido como excelente aditivo solido para sistemas sob
condicdes severas de funcionamento, no entanto ainda € um composto de alto custo e, principalmente
por esta razdo, € usado apenas para aplicagdes especificas. O CIL € um novo composto, que pode ter
um custo muito inferior a0 do MoS, e, assim, tem um potencia para utilizagdo em grande nimero de
aplicacdes, inclusive para sistemas simples.

3.2 Desgaste Severo — Extrema Pressao (EP)

Também com relacéo a carga de soldagem, o MoS, apresentou melhor resultado que o CIL. Isto
pode ser devido a formacéo de FeS nas superficies em contato, ao passo que o CIL em princpio, atua
apenas sob acdo de rolamento das nano-esferas.

A carga de soldagem foi crescente com a concentragdo do MoS,. As superficies ndo conformes das
esferas em contato, sob as condi¢des de alta carga do teste de extrema pressdo, estdo muito proximas, o
gue pode reduzir bastante a interacdo entre particulas e, assim, a acdo € direta com as superficies sob
movimento relativo. Na Figura 4 séo apresentados os resultados de carga de soldagem.
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Figura 4. Resultados de carga de soldagem

O comportamento do CIL, quanto a carga de soldagem, em funcéo do teor de aditivacdo, foi
uniforme. Testes adicionais deverdo ser realizados com a finalidade de compreender melhor o seu
mecanismo de atuagéo.

Curvas tipicas de torque de atrito durante os testes de carga de soldagem sd0 apresentadas na Figura
5.
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Figura 5. Torque de atrito durante o teste de carga de soldagem

Quando o dleo forma filmes sdlidos lubrificantes, o atrito ou torque de atrito diminui tdo logo sgja
formado este composto. Isto aconteceu para as amostras formuladas com MoS,. Nos testes realizados
com 6leo bésico o torque de atrito foi crescente até a ocorréncia da “soldagem” total das esferas, o que
era esperado ja que ndo havia qualquer aditivo capaz de reduzir o atrito. As amostras formuladas com
CIL apresentaram comportamento melhor que aquele do 6leo basico, mas inferior ao do MoS,. No
caso do CIL ndo houve aregido de formagdo de compostos, que é caracterizada pela reducéo brusca no
torque de atrito, como ocorreu para o bissulfeto de Molibdénio, mas o torque de atrito foi
progressivamente reduzindo, o que pode ser uma indicacdo da acdo puramente fisica deste tipo de
[ubrificante sdlido.



4. CONCLUSOES

1. O bissulfeto de molibdénio apresentou melhores resultados que o CIL. Este resultado pode ter

sdo decorrente da formagéo de filmes lubrificantes.

A acdo do CIL pode ser puramente fisica, de agdo direta entre as superficies em contato.

Os compostos solidos tém melhor atuagdo sob altas cargas, podendo ser devido a menor atuagéo

das particulas entre si, naregido de contato.

4. Houve uma concentragdo intermediéria, na qual o comportamento ao desgaste foi melhor.

5. O CIL, apesar de comportamento inferior ao MoS, , tem potencia para ser usado como agente
EP, para condi¢des moderadas de operacéo.
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Abstract. It was evaluated the wear prevention characteristics of the MoSp sp|id component and a new

compound, that is a synthesized solid with the same crystalline structure of the M0, considered as a
fullerene like — IF. Some dispersions were prepared with these compounds, in the concentrations of
0,5, 1 and 2,5 %wt., and tested in a four ball machine, under loads of 400 N and 800 N. The wear scars

were measured as well as the weld load and friction energy. The particles were characterized by
scanning electron microscopy (SEM). The results showed that the new compound that is being

developed, in spite of the better results of MOS2, has a good potential as a solid additive.

Keywords wear, friction, solid lubricants, fullerene, energy.



