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RESUMO

Neste trabalho foram realizados ensaios tribolégicos envolvendo o par poliuretano (PU) e
poliamida (PA) em escala real e reduzida. Nos ensaios em escala real, os materiais foram
submetidos a condi¢fes similares as observadas em plataformas de 6leo e gas. O desgaste
destas amostras foi avaliado utilizando uma maquina de medir por coordenadas. Nos
ensaios em escala reduzida foram avaliados os efeitos da geometria do contato, da
velocidade de deslizamento, da amplitude de deslizamento e da presséo de contato sobre o
coeficiente de atrito (COF), bem como sobre os mecanismos de desgaste. Para as amostras
de ambas as escalas, os mecanismos de desgaste da PA e do PU foram observados
através de microscopia eletrdnica de varredura. O comportamento térmico das amostras de
PA foi investigado através da calorimetria exploratdria diferencial. A analise fisico-quimica foi
realizada utilizando difracdo de raios-x e espectroscopia Raman para a PA e a
espectroscopia no infravermelho para o PU. Nos ensaios em escala real foi observado que
as capas dos dutos flexiveis tém uma taxa de desgaste maxima de 0,016 mm/km, enquanto
no liner essa taxa foi de 0,264 mm/km. Observou-se também que variacdes na dureza do
PU do liner levaram a uma importante alteragdo dos mecanismos atuantes e,
consequentemente, da taxa de desgaste. Essa taxa de desgaste foi também fortemente
influenciada pela temperatura no contato. Essas alteracdes foram verificadas mediante a
introducdo de afastamentos peridédicos entre os corpos durante o teste. Neste caso, 0
desgaste do liner foi minimo. Todavia, a PA da capa externa ndo apresentou variagdo
significativa na taxa de desgaste. Nos ensaios em escala reduzida, sob mesmas condi¢bes
de velocidade e pressdo observadas em campo, ndo foi obtida a mesma resposta
tribolégica. Notou-se também que o aumento da pressdo ou reducdo da amplitude de
deslizamento reduz o COF, enquanto a velocidade somente alterou este parametro caso
houvesse uma alteracao significativa da temperatura no contato. Mediante a utilizacdo de
parametros de teste na escala reduzida que levavam ao aumento da temperatura no

contato, foi possivel reproduzir o comportamento tribol6gico observado em escala real.

Palavras-Chave: PU, PA, Desgaste por Deslizamento, Dutos Flexiveis, Enrijecedores.
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Abstract

In this work small and large-scale wear tests of polyurethane (PU) sliding against polyamide
(PA) were carried out. In the large-scale tests, PU and PA samples were submitted to
conditions similar to those found in oil and gas platform operations. The wear of these
samples was measured using a coordinate measuring machine. Using the small-scale test
configuration, the influence of contact geometry, sliding velocity, sliding stroke and contact
pressure at the coefficient of friction (COF) and on the wear mechanisms was evaluated. In
both test scales, the wear mechanisms of PA and PU samples were analyzed using a
scanning electron microscope. The thermal behavior of PA samples was investigated using
differential scanning calorimetry. The PA physic-chemical analysis was performed using X-
ray diffraction and Raman spectroscopy and infrared spectroscopy for PU. In large-scale
tests was observed that the outer cover of flexible riser pipes had a maximum wear rate of
0.016 mm/km, while in the liner this wear rate was 0.264 mm/km. It was also observed that
variations in the hardness of PU liner lead to an important change on the wear mechanisms
and, consequently, on the wear rate. The wear rate at large-scale was also strongly affected
by the contact temperature. Due to the reduction of the contact temperature, a sharp
reduction on the liner wear rate was observed. However, no significant variation in the rate of
wear of PA riser cover was noticed. In small-scales tests, under the same sliding velocity and
contact pressure observed in the field, the tribological wear behavior was changed. It was
also observed that increasing the contact pressure or reducing the sliding stroke leads to a
decrease the COF, while the sliding velocity only induced a change in this parameter if the
contact temperature was significantly increased. Using test parameters in small scale which
lead to a temperature rise in the tribocontact, it was possible to reproduce the tribological

behavior observed in large-scale test.

Keywords: PU, PA, wear by sliding, Flexible Risers Pipers, Bend stiffeners.
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CAPITULO |

INTRODUCAO

A producéo de petroleo no Brasil em maio de 2015 foi de 2,412 milhdes de barris por
dia, sendo que 93,3% desta quantia foram extraidas de campos maritimos operados pela
Petrobras (PORTAL BRASIL, 2015). Estes valores somente se tornaram possiveis gragas a
exploracdo de petréleo em aguas profundas (laminas de agua acima de 400 metros) e
ultraprofundas (laminas de agua acima de 2000 metros), usando plataformas flutuantes
(SANTOS, 2007). A Figura 1.1 mostra a evolucéo da profundidade de extracédo ao longo dos
anos, sendo que a plataforma “IRACEMA SUL” comecou a produzir na profundidade de
2200 metros no ano de 2014 nédo esté representada na imagem (PETROBRAS, 2015).

Este avanco na profundidade de extracao se deve, em parte, a utilizacdo de dutos
flexiveis conectando os pocgos de petroleo até as plataformas, uma vez que este tipo de duto
tem uma rigidez axial aproximadamente 100 vezes menor que um duto rigido (VIGNOLES,
2002). A estrutura béasica de um duto flexivel € mostrada na Fig. 1.2.

Os dutos flexiveis podem ser classificados de acordo com a sua posi¢cdo em relacéo
ao solo maritimo durante a aplicagdo, como mostra a Fig. 1.3. Os segmentos de dutos
apoiados no solo marinho sdo denominados de Flow Line, enquanto os segmentos nos
trechos verticais sdo denominados de Riser. A interface entre essas duas regides é
conhecida por TDP (Toutch Down Point) (RAMOS NETO, 2003).

A falha da linha flexivel devido ao desgaste gera custos indesejaveis, lucros
cessantes e, eventualmente, pode causar derramamento de petr6leo no ecossistema. Por
estas razdes, alguns trabalhos buscaram caracterizar e propor melhorias para aumentar a
vida util e confiabilidade dos dutos flexiveis na regido que fica em contato com o leito

marinho. Atualmente, para minimizar o desgaste no TDP, sé&o utilizadas, geralmente, calhas



confeccionadas em poliuretano (PU), que protegem a capa do duto flexivel contra o
desgaste abrasivo gerado pela movimentacdo do duto em relac&o ao leito marinho.
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Figura 1.1 — Recordes da Petrobras ao longo dos anos em profundidade de extragdo de

petréleo. Disponivel em: <https://diariodopresal.wordpress.com/> Acesso em out. 2015.

Figura 1.2 — Representacéo da estrutura de um duto flexivel. Fonte: Costa (2003).
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Figura 1.3 — Classifica¢cdes dos dutos flexiveis com relagdo ao seu contato com o solo.
Fonte: Ramos Neto (2003).

Outra regido em que os dutos flexiveis apresentam falha por desgaste é a regiao do
enrijecedor. Esta parte tem o intuito de evitar flexdes exageradas nos conectores dos dutos
localizados na vertical (risers) em virtude do movimento relativo proveniente das correntes
maritimas e das ondas. Em muitas plataformas, a interacdo entre o duto flexivel e a
estrutura do enrijecedor ocorre numa profundidade de cerca 30 metros abaixo da lamina da
agua (MORAES, 2013). O modelo esquematico desta regido é mostrado na Fig. 1.4. De
modo a evitar o contato da capa externa dos dutos diretamente com superficies metalicas
na regido do enrijecedor, como mostrado na Fig. 1.5, pode-se utilizar um material
intermediario de sacrificio, denominado de liner, podendo esse ser confeccionado em
poliuretano (LEMOS et al., 2004). Com isso, 0 movimento relativo passa a ser entre o liner e
o duto flexivel, o que aumenta a vida Gtil do duto em operacao.

Este modelo de enrijecedor est4 sendo aplicado em campo ha pouco mais de uma
década, sendo assim, ainda é necessaria a criagdo de métodos para avaliar o desgaste
gualitativamente e quantitativamente durante sua aplicacdo. Desta forma, serd possivel
fazer uma previsdo mais assertiva sobre sua vida Util e também para que sejam estudadas
novas alternativas visando aumentar a vida do par em questdo (LEMOS et al., 2004,
MORAES, 2013).
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Figura 1.4 — Modelo esquematico da regido do enrijecedor. Fonte: Hwang et al. (2006),
adaptado.
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Figura 1.5 — Regido de contato entre o duto flexivel e a parte metdlica do enrijecedor. Lemos
et al. (2004).



Tendo isto em vista, o Laboratorio de Tecnologia em Atrito e Desgaste (LTAD) da
Universidade Federal de Uberlandia (UFU) projetou e construiu um tribdmetro capaz de
simular as condi¢cbes de campo, como pressdo de contato, velocidade de deslizamento e
condi¢cbes ambientes.

1.1. Objetivos

1.1.1. Objetivo Geral

O presente trabalho tem por objetivo estudar o comportamento tribol6gico do par PA
11/PU em ensaios de deslizamento alternado, em escala real, buscando a identificacéo de
métodos para que se possa reduzir o desgaste no referido par. Adicionalmente, pretende-se
desenvolver procedimentos de teste em escala reduzida, que tem menor custo e sdo mais
rapidos, tornando possivel a reproducdo dos mecanismos de degradacao observados na

escala real.

1.1.2 Objetivos Especificos

a) Reproduzir as condi¢cdes de campo em ensaios em escala real e determinar a
taxa de desgaste da capa externa do duto flexivel e dos materiais utilizados
em liners, bem como as incertezas associadas a estas medi¢coes.

b) Obter mapas de desgaste para as amostras de liner em escala real,
permitindo uma melhor compreensao dos fenbmenos envolvidos no processo
triboldgico;

c) Caracterizar os mecanismos de desgaste predominantes nas amostras apos
0S ensaios;

d) Analisar através de ensaios térmicos e fisico-quimicos alteracdes estruturais
ocorridas na PA durante os ensaios de desgaste;

e) Estudar nos ensaios em escala reduzida a influéncia dos fatores presséo de
contato, velocidade de deslizamento e amplitude de deslizamento nos
mecanismos de desgaste e no coeficiente de atrito;

f) Verificar a influéncia da geometria de contato nos resultados em escala
reduzida;

g) Analisar a alteracdo de propriedades térmicas e fisico-quimicas nas amostras
oriundas do ensaio em escala reduzida de maneira similar ao realizado nos

ensaios em escala real;



1.2 Estrutura do Trabalho

Visando facilitar o entendimento dos assuntos abordados neste trabalho, o Capitulo I
apresenta uma revisdo da literatura sobre os temas pertinentes, apresentando as
propriedades dos materiais utilizados, bem como uma secdo sobre as propriedades
triboldgicas dos materiais poliméricos.

No Capitulo Ill, sdo apresentados os procedimentos experimentais adotados. Além
disso, trata-se da caracterizagdo das amostras através da microscopia eletrdnica de
varredura, calorimetria exploratéria diferencial, difracdo de raios-X, da espectroscopia
Raman e das demais técnicas empregadas para obtencao das propriedades dos materiais.

No Capitulo IV sdo apresentados e discutidos os resultados com base no que a
literatura apresenta, bem como um tdpico sobre a empregabilidade destes resultados em
situacdes praticas e em testes acelerados.

Por sua vez, o Capitulo V sintetiza os principais resultados obtidos, seguido de
sugestdes para trabalhos futuros no Capitulo VI e das referéncias no Capitulo VII.

Por fim, os Apéndices deste trabalho fornecem detalhes sobre alguns métodos e
resultados apresentados, mas nao discutidos ao longo dos Capitulos anteriores, e sao
seguidos pelos relatorios de calibragdo da maquina de medir por coordenadas e também do

termohigrometro.



CAPITULO 11

REVISAO BIBLIOGRAFICA

Em meados do Século XX havia apenas alguns dos polimeros sintéticos que sao
utilizados hoje. O emprego deste tipo de material comecou a crescer apo6s 1913 com a
invencao do policloreto de vinila. Na década de 30 surgiram outros polimeros amplamente
usados hoje, como o polietileno e o policloreto de vilidieno (1933), poliamidas (1934),
poliuretanos (1937) e o politetrafluoretileno (1938) (SONNENSCHEIN, 2015).

A expansao na utilizacdo destes materiais é devida a facilidade de se obter pecas
com geometrias complexas, baixo custo relativo, resisténcia ao meio, baixa densidade,
baixo coeficiente de atrito e excelente resisténcia mecéanica especifica e a rigidez
(BRANDRUP et al., 1998; KUMAR; PANNEERSELVAM, 2015). Atualmente os polimeros
séo aplicados em diversos segmentos da industria, sendo que o consumo deste material é
utilizado inclusive como indicador econémico (CANEVAROLO, 2006).

O termo polimero vem do grego poli (muitos) e meros (unidades de repeticao).
Sendo assim, um polimero é uma macromolécula composta por dezenas de milhares de
unidades de repeticdo, unidas entre si por ligagbes covalentes. Dependendo do tipo de
estrutura quimica, nimero médio de meros por cadeia e do tipo de ligacdo covalente, os
polimeros sdo divididos em trés classes: termofixos (ou termorrigidos), termoplésticos e
elastdbmeros (CALLISTER; RETHWISCH, 2014).



2.1. Propriedades Mecéanicas de Materiais Poliméricos

As propriedades mecéanicas destes materiais sdo caracterizadas pelo modo que
estes respondem as tensfes e/ou deformacdes que lhes sdo impostas. A natureza desta
resposta depende da estrutura quimica, temperatura e histdrico do polimero. Isto porque a
estrutura molecular dos polimeros proporciona um comportamento viscoelastico, isto €, com
uma componente viscosa (como um liquido) e uma elastica (como um soélido)
simultaneamente (CALLISTER; RETHWISCH, 2014).

A componente elastica deste comportamento é oriunda da variagdo do angulo e da
distancia de ligagdo entre os atomos tanto da cadeia principal quanto de grupamentos
laterais. Por sua vez, o atrito entre as cadeias poliméricas ocasiona a componente plastica
da deformacdo. Sendo assim, ha uma defasagem entre a solicitacdo e a resposta do
material, pois o mesmo demora um tempo finito para responder a solicitacdo
(CANEVAROLO, 2006).

Para pequenas deformagdes, este comportamento € modelado como associagfes de
molas elasticas e amortecedores de fluido newtoniano. Os modelos mais utilizados para
descrever esta associacdo sdo o de Maxwell, Kelvin-Voight e os arranjos entre os dois
(BRISCOE; SINHA, 2009).

O modelo de Maxwell é um dos modelos mais simples para viscoelasticidade de
polimeros e associa uma mola com um amortecedor em série conforme a Fig. 2.1a. Ao lado
dessa figura sdo mostradas as respostas da tensdo (o) para uma deformacéo (¢) constante
aplicada ao longo do tempo (t), também conhecida como relaxacdo (Fig. 2.1b) e a
deformacdo para uma tensdo constante aplicada, denominada de fluéncia (Fig. 2.1c)
(BRISCOE; SINHA, 2009). Neste modelo, a redugcdo da tensdo pode ser total e a
deformacao sera linear com o tempo, o0 que ndo é observado na préatica. Contudo ele prevé
que havera uma deformacao residual dependendo do tempo em que a carga for aplicada, o
que é observado na pratica (RIANDE et al., 2000).

Outro modelo com o mesmo grau de complexidade para a representacdo deste
comportamento € o modelo Kelvin-Voigt. Neste caso, a mola e o amortecedor s&o colocados
em paralelo. A Figura 2.2 mostra tanto o modelo mecanico quanto as repostas para a
relaxacdo e para a fluéncia. Aqui, mantendo-se uma deformacd@o constante ha uma
manutencdo da tensdo, o que ndo é observado na prética, enquanto isso a deformacéao
cresce assintoticamente até dado limite na fluéncia, o que é mais factivel do que o
comportamento apresentado no modelo de Maxwell (RIANDE et al., 2000). Em um eventual
descarregamento, este modelo prevé uma recuperacdo total, apesar de retardada pelo
componente viscoso (CANEVAROLO, 2006).



=

o)

(a) (b) (©)
Figura 2.1 — Modelo de Maxwell para viscoelasticidade de um material. (a) modelo
mecanico, (b) relaxacéo e (c) fluéncia.

(a) (b) (€)
Figura 2.2 — Modelo de Kelvin-Voight para viscoelasticidade de um material. (a) modelo

mecanico, (b) relaxacao e (c) fluéncia.

Tendo em vista a limitagdo dos modelos acima, foram propostos modelos com trés
elementos, conforme mostrado na Fig. 2.3. O modelo de Zener (modelo Kelvin-Voigt com
uma mola em série) é o modelo mais simples e que melhor representa condi¢des praticas.
Isto porque esse modelo imp&e um limite, tanto para a relaxagéo, quanto para a fluéncia do
material, o que, de fato, ocorre na pratica. Existe ainda o modelo de Burgers que associa o

modelo de Maxwell com o de Kelvin-Voigt em série (também chamado de modelo Maxwell-
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Voigt). Contudo, esse modelo tem uma resposta muito semelhante ao de Zener, sendo mais
complexo matematicamente (RIANDE et al., 2000; CANEVAROLO, 2006).

(b) (©)

(d) (e) (f)
Figura 2.3 — Modelos de viscoelasticidade com trés elementos. Modelo Kelvin-Voigt com
mola (a) e seu comportamento em relaxacao (b) e em fluéncia (c). Modelo Kelvin-Voigt com

amortecedor (d) e também em relaxacéo (e) e em fluéncia (f).

Entretanto, os parametros elésticos e plasticos aplicados nestes modelos sé&o
altamente dependentes do estado fisico em que o polimero se encontra. Canevarolo (2006)
define os trés estados que um polimero pode encontrar-se: vitreo, borrachoso e viscoso. O
estado vitreo ocorre em temperaturas abaixo da temperatura de transicdo vitrea (Tg), isto
porque as macromoléculas ndo tém energia suficiente para apresentar mobilidade. Assim, a
resposta do polimero € majoritariamente elastica. Apesar disso, a componente viscosa

existe, sendo sua contribuicdo minoritaria.
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O comportamento borrachoso ocorre em temperaturas acima da Tg e abaixo da
temperatura de fusdo do polimero (Tm). O nivel energético deste estado € suficiente para
dar mobilidade somente a fase amorfa do material, mantendo a fase cristalina rigida. Por
esta razdo, quanto maior a cristalinidade do material maior sera& o componente de
contribuicdo elastica do mesmo (CANEVAROLO, 2006).

Acima da Tm, nos polimeros que a possui, a contribuicdo da resposta plastica a
deformacdo é alta, uma vez que, todas as cadeias poliméricas estdo altamente méveis
devido a sua energia. Ainda que em menor parcela, a deformacéo elastica também existe
neste regime. Por esta razdo, a maioria dos polimeros termoplasticos é processada neste
estado, pois apresentam maxima capacidade de conformac¢do (CANEVAROLO, 2006). Vale
salientar que o termo fundido é restrito aos termoplasticos semicristalinos, uma vez que
somente eles apresentam cristais que podem ser fundidos. Em alguns casos, como o do
policarbonato que é totalmente amorfo, utiliza-se a temperatura de amolecimento para
designar a temperatura a partir da qual o material pode ser processado com maior
facilidade.

O moédulo de elasticidade dos polimeros € uma das propriedades mais afetadas pelo
estado fisico dos mesmos. A Figura 2.4 mostra o comportamento desta propriedade com a
temperatura para diversos tipos de polimeros. Os polimeros termofixos apresentam menor
perda do médulo de elasticidade com a temperatura devido a existéncia de ligacdes
covalentes entre as cadeias, proporcionando estabilidade e mantendo-os no limiar entre o
estado vitreo e borrachoso. Por apresentarem um menor nimero de ligacbes cruzadas, os
elastbmeros vulcanizados tém uma perda exponencial no médulo de elasticidade até atingir
um novo patamar na regido borrachosa. Enquanto isso, os polimeros termoplasticos que
possuem estrutura cristalina além de apresentarem um comportamento semelhante aos
elastbmeros tém uma queda brusca nesta propriedade apds a temperatura de fusédo. Por
sua vez, os polimeros termoplasticos amorfos, ap0s sua Tg, experimentam uma grande
queda no moédulo de elasticidade, passando do estado vitreo diretamente para o
borrachoso.

A variacdo no comportamento mecéanico do polimero com a temperatura é de
fundamental importancia para as propriedades tribologicas deste tipo de material. O
aumento de temperatura no contato dificulta, e até impossibilita, correlagdes entre ensaios
em diferentes escalas, como sera visto mais adiante (BRISCOE; SINHA, 2009).

Neste trabalho foram utilizados dois polimeros de classes diferentes: as poliamidas
gue sao polimeros termoplasticos semicristalinos e os poliuretanos que séo elastdmeros.
Por esta razdo, na sequéncia sera feita uma revisdo sobre as caracteristicas de cada um

destes materiais.
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Figura 2.4 — Variacdo logaritmica do modulo de elasticidade (E) com a temperatura para

diferentes classes de polimeros. Fonte: Canevarolo (2006) adaptado.

2.2. Propriedades das Poliamidas

As poliamidas séo polimeros termoplasticos sintéticos lineares identificados pela
presenca do grupo amina (-CONH). Originalmente conhecido como Nylon, sua producéo
comecou em meados de 1930 pela empresa DuPont sendo um dos primeiros polimeros de
engenharia comercializados (HAGE, 1998; STRONG, 2006).

A grande aplicabilidade das poliamidas é devida as suas boas propriedades
mecanicas, como alta resisténcia, tenacidade, resisténcia a abrasdo, ao desgaste e ao
impacto (STRONG, 2006; POGACNIK; KALIN, 2012).

Além disso, as poliamidas possuem alta resisténcia térmica e quimica. A temperatura
de trabalho pode chegar a 150 °C sem grandes perdas nas propriedades mecanicas. Na
temperatura ambiente, somente solventes fendlicos, cresois e acidos férmicos sdo capazes
de dissolver este tipo de polimero, 0 que o torna resistente a maioria dos O6leos
(BILLMEYER, 1984).

As poliamidas podem ser sintetizadas através de dois métodos: policondensacéo e

abertura de anel (CANEVAROLO, 2006). Os mondmeros utilizados na polimerizacdo sao os
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que definem a classificagdo da poliamida. Quando séao obtidas a partir da policondensacédo
de diaminas e &cidos carboxilicos, sua nhomenclatura recebe dois digitos separados por um
ponto, onde o primeiro digito é referéncia ao numero de carbonos na diamina e o segundo
do &cido carboxilico (BISPO, 2008). Na Figura 2.5 é exemplificado o processo de
polimerizacdo da PA 6.6, onde a diamina possui 6 carbonos em sua estrutura, bem como o

acido carboxilico.

Figura 2.5 — Reacao de policondensacéo da PA 6.6. Fonte: Bispo (2008).

A nomenclatura das poliamidas obtidas a partir da policondensagdo de acidos
carboxilicos w-aminos ou abertura de anel é feita com apenas um digito, que se refere ao
namero de carbonos presentes no mondmero. A Figura 2.6 mostra a obtencdo por
policondensacdo da PA 11, enquanto a Fig. 2.7 apresenta a reacdo de polimerizagdo por

abertura de anel da PA 6.

H O
| [ -H,0 H O
C

_N

| II+
. - — —(CH-),~—C+0OH
"y {CH'I':DH Hﬁc—EN (CH,), )

Figura 2.6 — Reac¢éo de policondensacéo da PA 11. Fonte: Bispo (2008)

A razéo entre grupamentos CH, e CONH influencia diretamente nas propriedades
das poliamidas, como registrado na Tab. 2.1. Quanto menor esta razdo, maior a capacidade
de compactacdo das macromoléculas, isto porque had uma atracdo polar entre o nitrogénio
de uma cadeia com o oxigénio da outra, o que se reflete em um aumento da densidade, da

resisténcia a degradacao e das temperaturas de fusdo e de transicao vitrea (BISPO, 2008).
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Figura 2.7 — Reac¢do de abertura de anel para obtencdo da PA 6. Fonte: Bispo (2008).

Tabela 2.1 — Propriedades das PA mais utilizadas. Fonte: Page (2000).

o . o Temperatura de
Poliamida Densidade Resisténcia a L Temperatura de
Transi¢cao Vitrea
(CH,:CONH) (g/cm3) Tragéo (MPa) 0 Fuséo (°C)
6 (5) 1,13 70 55 223
11 (10) 1,03 38 50 188
12 (11) 1,02 45 45 179
6.6 (5) 1,14 85 70 255
6.10 (7) 1,07 55 55 223

A absorcao de agua pelas poliamidas provoca a perda da estabilidade dimensional e
a diminuigéo das propriedades mecanicas (POGACNIK; KALIN, 2012). A razdo CH,/CONH
afeta diretamente a absorcdo de agua, como representado na Fig. 2.8. Deve-se lembrar de
gue a agua é uma molécula polar. Assim, sua absorcao é favorecida pela polaridade dos
grupos CONH (MACIEL, 2005), e, por isso, ha uma redugdo na absorcdo com o aumento
desta razéo.

Pelo exposto, as poliamidas preferidas para aplicagbes marinhas sdo as com
maiores razdes CH,/CONH, isto é, a PA 11 e PA 12.

Na confeccdo das capas de dutos flexiveis, normalmente sdo empregadas as PA 11,
PA 12 e o polietileno. Em 2001, quase dois tercos dos dutos flexiveis em servico eram
fabricados contendo diversas camadas de PA 11, incluindo a capa externa (MACIEL, 2005).
Por esta razéo, escolheram-se dutos com capa externa confeccionada nesse material para
os estudos realizados neste trabalho. Assim, as caracteristicas da PA 11 sdo apresentadas
na sequéncia.

A poliamida 11 é um termoplastico semicristalino obtido pela primeira vez em 1935

por Carothers através da policondensacdo do acido aminoundecandico e, atualmente, é
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utiizado amplamente em setores importantes da economia que vao desde a industria
automotiva até aplicagées maritimas (MACIEL, 2005; ZHANG et al., 2006; BISPO, 2008).

28 + A .

24 . )100% de Umidade Relativa

Absorgéo de Agua (%)
=)

0 2 4 6 8 10 12 14
Raz&o CH2/CONH

Figura 2.8 — Absor¢éo de agua das poliamidas em relagéo a razdo CH,/CONH. Fonte: Bispo
(2008).

A cristalinidade deste material € afetada especialmente pelas condicbes de
processamento podendo ter uma variacdo de até 40% no grau de cristalinidade, o que
influencia nas demais propriedades do polimero (CANEVAROLO, 2006; BISPO, 2008). A
literatura mostra que, somente a PA 11, pode apresentar seis estruturas cristalinas distintas,
sendo que algumas estruturas sdo obtidas apenas através de métodos especificos, como a
evaporacdo de um determinado solvente, como o m-cresol, ou através de deformacdo no
regime viscoelastico (YU, 1998; JOLLY et al., 2002).

Considerando que o foco deste trabalho nédo esta na obtencdo do material em si,
mas na analise de suas propriedades, serdo abordadas aqui apenas as formas cristalinas
mais comuns, seus respectivos métodos de obtencdo e os fatores que levam a
transformagdes de uma estrutura para outra.

Zhang e colaboradores (2001) estudaram algumas estruturas cristalinas da PA 11 e
descreveram o meio de obtencdo de cada uma delas a partir do diagrama mostrado na Fig.
2.9 onde:

a) O resfriamento rapido da estrutura & (T>95 °C) a transforma em &’;

b) O aquecimento acima de 95 °C leva a estrutura &' reverter a transformacao

anterior;

c) O aquecimento em uma isoterma acima de 95 °C transforma a estrutura a em §;
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d) Mantendo uma isoterma acima de 95 °C a estrutura o se transforma em a;

e) O aquecimento acima de 95 °C transforma a estrutura &’ em q;

f) A deformag&o em temperaturas menores que 95 °C transforma a estrutura a em
5’

g) O resfriamento lento a partir da fusédo gera a estrutura §;

h) Com o resfriamento rapido a partir da fusdo obtém-se &’;

i) Com cristalizacao isotérmica acima de 95 °C tem-se a.

Estrutura

[[w]

a//b c\\ d
Fusdo
h i
e
Estrutura & = : Estrutura a

Figura 2.9 — Transicao de estruturas cristalinas na PA 11. Fonte: Zhang et al. (2001).

A Figura 2.10 representa a estrutura a que é triclinica, diferentemente das outras que
sdo pseudo-hexagonais. Os parametros de rede destas estruturas dependem de diversos
fatores, variando assim de acordo com a referéncia utilizada (NEWMAN et al., 1977; ZHANG
et al., 2001; JOLLY et al., 2002).

O trabalho de Maciel (2005) visou monitorar por difracdo de raios X (DRX), o
envelhecimento da PA 11 na agua e em 6leo a 80 °C. Nota-se na Fig. 2.11 que mesmo
permanecendo na agua a 80 °C por 14 dias, ndao houve variacdo significativa nos
difratogramas, o que reforca a teoria que alteracdes na estrutura cristalina s6 ocorrem acima
de 95 °C.

Além disso, Zhang et al. (2001) observaram que partindo da estrutura cristalina & ou
0, em 24 horas na temperatura de 165 °C ha a transformacao destas estruturas para a
estrutura a, como mostrado na Fig. 2.12. Segundo esses autores, a forma a apresenta dois
picos, (100) e (010,110), enquanto as estruturas & e & sao caracterizadas apenas pelo pico

(100) e diferenciadas pela melhor definicdo do pico.
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Figura 2.10 — Estrutura cristalina a da PA 11. Fonte: Jolly et al. (2002).
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Figura 2.11 — Difratogramas em funcdo do tempo de envelhecimento da poliamida 11 na
agua a 80 °C. Fonte: Maciel (2005).
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Figura 2.12 — Recristalizagdo da PA 11 com estrutura & mantida a 165 °C ao longo do

tempo. Fonte: Zhang et al. (2001) adaptado.

Outra observacdo de Zhang e colaboradores (2001) € que, ainda que se parta da

estrutura a, ao aquecer o material até a temperatura de 165 °C, depois de uma hora ocorre

a transicdo para a & e depois de 12 horas para &. Contudo, depois de 24 horas de

cristalizac&o isotérmica volta a ser predominante a estrutura cristalina a, como mostra a Fig.

2.13.

Intensidade
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Figura 2.13 — Recristalizacdo da PA 11 com estrutura a mantida a 165 °C ao longo do

tempo. Fonte: Zhang et al. (2001) adaptado.
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Além da estrutura cristalina, a temperatura de trabalho dos dutos flexiveis também
pode modificar os mecanismos de degradacdo da PA 11. Para temperaturas acima de 100
°C, a poliamida pode apresentar trincas depois de longos periodos devido a hidrélise
(SERPE; CHAUPART, 1997). A hidrélise atua na cadeia polimérica rompendo a ligacéo
amina o que provoca uma diminuicdo da massa molar da PA, e consequentemente, um
comportamento mais fragil da amostra. Contudo, essa reducédo da massa molar do polimero
tende a aumentar sua mobilidade, o que associado a alta temperatura pode ocasionar uma
recristalizagdo da amostra. Além disso, ha um tamanho minimo de cadeia para que ocorra a
hidrdlise, sendo que, a partir desse patamar os processos de quebra e recombinacgédo ficam
em equilibrio para temperaturas entre 90 e 140 °C (JACQUES et al., 2002; MEYER et al.,
2002).

Bispo (2008) verificou que o envelhecimento das amostras de PA 11 provoca uma
significativa variagdo em suas propriedades mecénicas, mudando em determinadas

condi¢cBes até mesmo o tipo de comportamento de ductil para fragil.

2.3. Propriedades dos Poliuretanos

Os poliuretanos séo caracterizados pela ligagdo —NH — CO — O, sendo encontrado
como termoplastico, termofixo ou elastbmero, podendo ser expandido ou ndo, em fungéo da
estrutura quimica e dos meios de produg¢éo empregados (CANEVAROLO, 2006).

A versatilidade desta classe de polimeros é oriunda dos diversos arranjos que podem
ser obtidos com seus blocos construtivos, sendo que é possivel se obter polimeros com
diferentes durezas, resisténcia a tracdo, a compressao, ao cisalhamento, a fadiga, ao rasgo
e a abrasdo. Além disso, os PU também possuem resisténcia a hidrolise, solventes
aromaticos, hidrocarbonetos alifaticos, é&cidos organicos e bases (SANTOS, 2007,
SONNENSCHEIN, 2015).

Os poliuretanos séo copolimeros sintéticos formados pela poliadicdo de isocianatos e
compostos que apresentam hidroxilas, cujo principal grupo é o poliol dos tipos poliéter e
poliéster (SANTOS, 2007).

Os isocianatos, especialmente os poliisocianatos, sao responsaveis por fornecer
rigidez e dureza aos poliuretanos, atuando como segmentos rigidos. A estrutura basica
desses segmentos é mostrada na Fig. 2.14, onde as ligacdes duplas sdo abertas durante a
polimerizacdo. Entendem-se como poliisocianatos estruturas que possuem mais de um
grupo —N=C=0 (SONNENSCHEIN, 2015). Os isocianatos aromaticos mais utilizados sé@o o

tolueno diisocianato (TDI), difenilmetano diisocianato, naftaleno diisocianato e o para-
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fenileno diisocianato em suas diferentes isomerias (SANTOS, 2007). Estes isocianatos tém
como grande desvantagem a decomposicao pela luz, isto é, a fotélise. Como alternativa a
estes compostos podem ser utilizados os isocianatos alifaticos como isoforona diisocianato,
hexametileno diisocianato, diciclohexametileno diisocianato e o0s isocianatos bloqueados
(SANTQOS, 2007).

R——N C O

Figura 2.14 — Estrutura de um isocianato. Fonte: Sonnenchein (2015).

Os polidis, por sua vez, representam o0 maior volume de materiais utilizados nos
poliuretanos e sado responsaveis pela flexibilidade do material. Além disso, as propriedades
desejadas e o processo de producdo definem o melhor poliol a ser utilizado devido as
diversas estruturas e as funcionalidades dos grupos hidroxis que podem ser encontradas
(SONNENSCHEIN, 2015).

Os polidis mais utilizados sdo o poliéter, poliéster, politetrametileno éter glicol
(PTMEG), polioxipropilenos glicéis e a policaprolactona. O PTMEG é utilizado em
poliuretanos de alto desempenho mecénico e resisténcia ao desgaste e a hidrélise. Este
composto quimico é mostrado na Fig. 2.15 (SANTOS, 2007; OLIVEIRA, 2011).

O

Figura 2.15 — Estrutura do politetrametileno éter glicol.

Outro componente importante na producdo dos poliuretanos é o agente de cura. Os
agentes de cura sdo compostos polifuncionais de baixa massa molar que reagem com 0s
isocianatos. Normalmente sao utilizados para finalizar o pré-polimero, reagindo com os
isocianatos em excesso, sendo, assim, responsaveis pela dureza obtida no polimero
(SANTOS, 2007). Os agentes de cura sdo divididos em &gua, &lcoois e aminas
(SONNENSCHEIN, 2015). A agua é utilizada como extensor de cadeia principalmente na
industria calcadista, enquanto os alcoois séo polidis de baixa massa molar. As aminas mais
comuns sédo alifaticas e aromaticas, sendo que a mais utilizada em elastdbmeros com base
em TDI é a 4-4’-metileno-bis(orto-clorianilina) (MOCA) (SANTOS, 2007).



21

Vale salientar que o foco deste trabalho ndo € a sintese de poliuretanos. Por esta
raz&o, apenas foram apresentados aspectos fundamentais para entendimento da escolha do
material das amostras neste trabalho. Para uma revisdo mais completa sugere-se o trabalho
de Santos (2007), Oliveira (2011) e Sonnenchein (2015). A seguir, é apresentada revisédo

sobre tribologia em materiais poliméricos.

2.4. Tribologia de Materiais Poliméricos

A tribologia é definida por Zum Gahr (1987) como sendo “a ciéncia e tecnologia das
superficies em movimento relativo”. O estudo da tribologia € multidisciplinar e envolve
campos como o da engenharia mecanica, engenharia de materiais, quimica e fisica, dentre
outros. A tribologia trata de assuntos como o atrito, o desgaste e a lubrificagdo do sistema
estudado (ZUM GAHR, 1987).

Diferentemente das propriedades mecanicas e térmicas que dependem do material
estudado, as propriedades tribolégicas ndo sdo intrinsecas dos materiais e dependem do
sistema triboldgico (tribossistema) onde estdo inseridas. O tribossistema é caracterizado
pelo material e geometria dos corpos envolvidos, elementos interfaciais existentes e
caracteristicas operacionais do sistema (ZUM GAHR, 1987; CZICHOS, 2001).

Os ensaios tribolégicos podem ser classificados pela norma DIN 50322 (DIN, 2003)
de acordo com sua fidelidade ao que ocorre na pratica. Pode-se ver esta classificacdo na
Fig. 2.16. Alguns autores preferem classificar os ensaios de acordo com as dimensdes da
area de contato normalmente em escala reduzida (ou pequena escala) e escala real (ou
grande escala). Além destes, ha também os testes de campo, 0s ensaios em nano-escala e
meso-escala (entre a nano e a pequena escala) (BRISCOE; SINHA, 2009). Para que uma
andlise seja feita de forma adequada e exista correlacdo entre as diferentes escalas, faz-se
necessario que o ensaio reproduza os resultados obtidos em campo o mais fielmente
possivel. Com este intuito, utilizam-se os mesmos materiais, a mesma geometria do contato,
0 mesmo tipo de movimento relativo, as mesmas condi¢des operacionais, etc. (ZUM GAHR,
1987; BRISCOE; SINHA, 2009).
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Figura 2.16 — Classificagdo dos ensaios triboldégicos conforme norma DIN 50322 (2003) em

ordem decrescente de complexidade. Fonte: Zum Gahr (1987) adaptado.

A maioria dos trabalhos apresentados na literatura apresentam ensaios em escala
reduzida com testes padronizados com contatos metalicos. Dentre os ensaios nesta escala
envolvendo polimeros, a maioria trata de pares polimero/metal, sendo pouco frequente a
utilizacdo de contatos entre polimeros. Estes ensaios proveem importantes informacoes
sobre o atrito e os mecanismos de desgaste, servindo assim para uma classificacdo geral
dos materiais. Estes ensaios possuem area de contanto de 1 a 102 mm?2 e sao preferidos
devido a facilidade de manusear as amostras e a relacdo custo beneficio (BRISCOE;
SINHA, 2009). O Laborat6rio Nacional de Fisica do Reino Unido identificou mais de 400
tipos de ensaios diferentes nesta escala ainda no inicio dos anos 2000 (NEALE; GEE,
2001). As configuracdes geométricas destes ensaios podem ser adaptadas de acordo com a
geometria que se deseja reproduzir. A Figura 2.17 mostra alguns exemplos de ensaio muito
utilizados em escala reduzida.

Na literatura, ensaios em escala real sdo menos frequentes do que os em escala
reduzida, especialmente aqueles que envolvem materiais poliméricos. Assim, 0s primeiros
relatos de ensaios nesta escala sdo da Universidade de Gent (Bélgica) em 1989 em que é
descrito um tribdmetro construido para simular o desgaste em mancais de deslizamento

utilizados em barragens que controlam o nivel da agua na Holanda (VERMEULEN, 1989).
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Figura 2.17 — Exemplos de configuragfes utilizadas em ensaios em escala reduzida. Fonte:
Briscoe e Sinha (2009) adaptado.

A utilizacdo de amostras com area de contato aparente entre 10* e 10° mm?2 reduz o
efeito da concentracdo de tensdo nas bordas e torna o ensaio mais sensivel a
movimentacdo dos fragmentos de desgaste (BRISCOE; SINHA, 2009). Esta escala de
ensaio ja foi utilizada para avaliar o comportamento tribolégico de telescopios, trilhos de
trens, esquis e rolamentos, uma vez que, fornece resultados mais préximos aos observados
nas aplicacbes praticas (BAETS, 1995; JENDEL, 2002; BAURLE et al., 2006; SAMYN;
SCHOUKENS, 2008; BRISCOE; SINHA, 2009).

Os ensaios em escala real tém como principal desvantagem o custo operacional para
sua realizacdo, pois necessitam de maquinas com maior rigidez e mais caras, além de
amostras com maiores dimensdes, o0 que implica em maior dificuldade de manuseio
(BRISCOE; SINHA, 2009). Soma-se a isso, também, a necessidade de maiores tempos de
ensaio.

Tendo em conta as vantagens de cada escala, o ideal seria a realizacdo de testes
em escala reduzida que tivessem seus resultados confirmados na escala real. No entanto,
devido aos diversos parametros que podem influenciar o comportamento tribolégico dos
materiais, a extrapolacdo de resultados obtidos em escala reduzida geralmente ndo condiz
com aqueles observados em escala real. A analise dos resultados utilizando polimeros
torna-se ainda mais complexa em decorréncia das propriedades viscoelasticas dos mesmos.

Isto ocorre pela variagdo no comportamento mecénico destes materiais como consequéncia
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do aumento da temperatura e/ou da carga aplicada juntamente ao tempo de aplicagdo da
mesma (BRISCOE; SINHA, 2009; DASARI et al., 2009).

Samyn (2007) apresenta trés formas de correlacdo entre a escala reduzida e a real:
com um Unico parametro mecanico (a pressao de contato), com dois parametros (presséo
de contato e velocidade de deslizamento) e o modelo de geometria macroscopica. Contudo,
apenas os ultimos dois levam em consideracdo os efeitos térmicos no tribossistema. Para
comparar esses trés modelos, o0 autor realizou ensaios em ambas as escalas utilizando
poliacetal homopolimero (POM-H) e PET/PTFE (politereftalato de etileno com lubrificantes
de politetrafluoroetileno (PTFE)) e tentou a correlacdo utilizando os trés métodos.

Os ensaios em escala reduzida foram realizados por Samyn (2007) com a geometria
cilindro contra plano com forgas normais de 50, 100, 150 e 200 N e velocidades de 0,3; 0,6;
0,9 e 1,2 m/s. Os ensaios em escala real utilizaram a geometria plano contra plano, com
forcas de 190 kN (8 MPa), 380 kN (16 MPa), 560 kN (25 MPa), 1260 kN (55 MPa) e 3380 kN
(150 MPa) e velocidade de 5 mm/s. Os resultados obtidos sdo mostrados na Fig. 2.18 e Fig.
2.19 para o0 POM-H e PET/PTFE, respectivamente. Um contracorpo de acgo alta liga foi
utilizado em todos os testes. O autor observou que o0s polimeros ndo apresentam uma
relacdo continua entre o coeficiente de atrito e a pressdo de contato por causa de sua
viscoelasticidade. Em condic6es térmicas controladas, os ensaios com o0 POM-H mostraram
uma concordancia com uma equacao potencial p = Cp~%2¢ onde p é o coeficiente de atrito,
C uma constante do material e p a pressdo de contato. O expoente da pressdo sendo
proximo a 1/3 € um indicativo de que a amostra sofre deformagéo elastica. Os ensaios com
velocidade de 0,3 m/s ndo tiveram sua temperatura controlada e, por esta razdo, seguem
outra relagdo. Para os ensaios em escala real, a partir da pressdo de 16 até 150 MPa, o
coeficiente de atrito manteve a mesma relagdo e seu parametro exponencial foi alterado
para 0,63. Este valor, proximo a 2/3, € indicio de deformacdes viscoelasticas. A
extrapolacdo dos resultados neste caso ndo pbéde ser feita por causa da transicdo dos
regimes elastico, viscoelastico e plastico. Estes limites foram obtidos utilizando
carregamentos estéticos e verificando-se a deformacéo residual (SAMYN et al., 2007).

Os coeficientes de atrito para o PET/PTFE mostram uma melhor extrapolacdo para
os valores no intervalo estudado. Isto porque devido a sua resisténcia mecanica maior que a
do POM-H, apenas na pressdo de 150 MPa o material se encontrava no regime
viscoelastico (SAMYN et al., 2007).
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Figura 2.18 — Relacdo entre o coeficiente de atrito e presséo de contato para 0 POM-H em

(e) escala reduzida e (o) escala real. Fonte: Briscoe e Sinha (2009) * adaptado.
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Figura 2.19 — Relacdo entre o coeficiente de atrito e pressédo de contato para o PET/PTFE

em (e) escala reduzida e (o) escala real. Fonte: Briscoe e Sinha (2009) adaptado.

! Os resultados de Samyn (2007) foram plotados de outra maneira no trabalho de Briscoe e Sinha

(2009).
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O modelo mais utilizado na literatura para caracterizar pares envolvendo polimeros é
0 modelo pv (produto da presséo e velocidade). Com o auxilio da andlise térmica dos
fragmentos de desgaste oriundos dos ensaios j& apresentados na andlise passada, Samyn
(2007) verificou que a temperatura durante o ensaio aumenta linearmente com este fator em
ambas as escalas, como se observa na Fig. 2.20. Esta informacéo possibilita observar o
momento em que ocorre a transicdo entre o comportamento elastico e viscoelastico no
tribossistema. Contudo, o fator que correlaciona a temperatura com o produto pv é diferente
para cada escala, o que impossibilita a extrapolagéo dos resultados. A utilizagéo do produto
HpV mostrou a mesma tendéncia. O autor argumenta que este modelo leva em consideracao
a geracdo de calor no contato, mas negligencia a dissipacdo de calor no deslizamento
durante o ensaio (SAMYN, 2007).
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Figura 2.20 — Relacao entre o coeficiente de atrito e a temperatura (X) com o produto pv nos

ensaios em (e) escala reduzida e (o) escala real. Fonte: Samyn (2007), adaptada.

O terceiro modelo apresentado por Samyn (2007) considera fatores geométricos e
térmicos da amostra. Para isto, o autor definiu um pardmetro adimensional que leva em
consideracdo a razéo area/borda denominado de “modelo de geometria macroscopica” (G)
sendo definido na Eg. (2.1), onde “2L x 2b” é a area de contato, “2L + 2b” é o contorno do
contato e st € a amplitude de deslizamento. A justificativa encontrada para esta relagéo é

gue quanto maior a area de contato, maior o acimulo de energia no mesmo. Por sua vez,
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quanto maior a amplitude e/ou a area sem contato, a dissipacdo de calor é facilitada
(SAMYN, 2007).

_2blL
"~ st.(b+L) 2.1)

Outro adimensional neste modelo é o numero de Peclet (Pe) que é utilizado para
simulacdes da temperatura no contato (FRIEDRICH et al., 1999). A definicdo deste numero
€ mostrada na Eq. (2.2), onde “v” é a velocidade, “L” € comprimento de contato e “a”
difusividade térmica. Vale salientar que estad sendo considerada uma se¢éo retangular e o
contato polimero/metal (FRIEDRICH et al., 1999; SAMYN, 2007).

v.L
Pe = —

= (2.2)

A temperatura méxima no contato € mostrada na Fig. 2.21 em relacdo a dois fatores
de escala: pvvPeG (Fig. 2.21a) e pvvPeG (Fig. 2.21b). A melhor correlacdo encontrada por
Samyn (2007) é notoriamente a da Fig. 2.21b. Segundo o mesmo, estas sdo as Unicas
combinagdes de parametros que forneceram resultados correlacionados. Evidentemente, os
resultados ndo podem ser extrapolados para temperaturas abaixo da Tg (60 °C) nem acima
da Tm (175 °C) devido a variagdo nas propriedades dos polimeros.

Apés definir o fator de escala mais adequado na correlacdo com a temperatura, o
autor utilizou este fator visando a correlagdo entre as escalas para o coeficiente de atrito.
Observa-se na Figura 2.22a que esta correlacdo néo foi alcancada, tendo os ensaios em
escala real sempre coeficientes menores do que o em escala reduzida. Deve-se atentar que
a maioria dos ensaios em escala reduzida produz deformacdes elasticas e que os em escala

real produzem deformacgdes viscoelasticas. Foi aplicado na Fig. 2.22b um fator empirico

v 1+p/py para considerar a transicdo de regimes, que ocorre em po = 16 MPa, que
aproximou os resultados obtidos em ambas as escalas (SAMYN, 2007).

Diante dos trés modelos apresentados, ainda levando em consideracdo os fatores
geométricos, nota-se que o comportamento viscoelastico dos polimeros é uma limitacéo a
extrapolacdo dos resultados para o coeficiente de atrito de uma escala para outra. Vale
salientar que todos estes modelos apresentados sao para o par polimero/metal, sendo que,
para um par polimero/polimero ambos o0s polimeros podem vir a ter 0 comportamento
viscoelastico diante da temperatura do contato. Contudo, estes sdo 0s modelos mais

proeminentes em se tratando de extrapolacdo de escala envolvendo materiais poliméricos.
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Figura 2.21 — Relagdo entre os fatores de escala utilizados e a temperatura no contato para

0s ensaios em escala reduzida (¢) e escala real (¢). Fonte: Samyn (2007) adaptado.
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Figura 2.22 — Resultado do ensaio de desgaste do POM-H em escala reduzida (¢) e escala

real (¢) em funcéo do par@metro geométrico para (a) coeficiente de atrito (b) coeficiente de

atrito corrigido pela deformacao no contato. Fonte: Samyn (2007) adaptado.
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Outro fator a ser considerado na transposicdo de escalas € o mecanismo de
desgaste atuante. Os mecanismos de desgaste sdo divididos em dois grandes grupos: o
coesivo e o interfacial. O desgaste coesivo € proveniente de interac¢des fisicas, enquanto o
interfacial € oriundo de intera¢gdes quimicas (BRISCOE, 1981).

No desgaste coesivo a energia é dissipada pelo atrito em um volume adjacente
relativamente grande do material. Isto ocorre devido a distribuicdo de tensdes gerada pela
carga aplicada ou pelo bloqueio geométrico no contato provocado pelos fragmentos de
desgaste. Sendo assim, 0s mecanismos de desgaste deste tipo sdo dependentes das
propriedades mecénicas dos corpos envolvidos. Os principais mecanismos de desgastes
deste tipo sé@o o abrasivo e a fadiga de contato (DASARI et al., 2009).

Por sua vez, o desgaste interfacial envolve a dissipagédo da energia em uma regido
menor (Fig. 2.23) o que ocasiona uma maior densidade de energia e consequentemente
maiores temperaturas no contato. Neste caso, as propriedades fisico-quimicas dos materiais
devem ser levadas em consideracao. Os desgastes triboquimico e adesivo sao classificados
como desgaste interfacial (DASARI et al., 2009).
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Figura 2.23 — Distribuicdo das zonas coesiva e interfacial de um polimero em contato com

uma aspereza. Fonte: Briscoe (1981) adaptado.

Segundo Hutchings (1992), a adesdo é o mecanismo de desgaste interfacial mais
relevante. Neste tipo de desgaste é necessaria uma superficie lisa para que haja a
transferéncia do polimero para o contra corpo e uma subsequente extragao.

Por sua vez, Zum Gahr (1987) afirma que a adesdo é formacdo e ruptura das
ligacOes interfaciais. Segundo Dasari et al. (2009), no caso de polimeros, esse fendmeno é
gerado pelas forgcas de van der Waals e/ou pontes de hidrogénios. O processo de remogao
de material por adesédo se d4 de acordo com o local onde a junta formada é rompida,

conforme é mostrado na Fig. 2.24.
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(o) [13))

(d)

Figura 2.24 — Processo de remocdo de material pelo desgaste adesivo de acordo com a
ruptura da junta formada: (a) na formacdo da jungéo, (b) se o material mais mole for A, (c)
se 0s materiais tiverem dureza parecida e (d) em ambas as parte iguais. Fonte: Zum Gahr
(1987).

Ainda segundo Zum Gahr (1987), neste tipo de desgaste fatores como velocidade,
carga excessiva e temperatura favorecem o aumento do coeficiente de atrito e o desgaste
proveniente deste mecanismo. A taxa de desgaste por adesdo é regida pelo
desprendimento dos fragmentos de desgaste aderidos no corpo de maior dureza. A
micrografia da Fig. 2.25 mostra uma superficie com sinais de desgaste por adesao em um
polimero.

Figura 2.25 — Micrografia de uma pista de desgaste predominantemente adesiva em um

material polimérico. Fonte: Dasari et al. (2009).
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O desgaste triboquimico é outro exemplo de desgaste interfacial. A existéncia deste
tipo de desgaste depende necessariamente da reatividade quimica dos corpos em contato
(ZUM GAHR, 1987). O eventual rompimento da cadeia principal e/ou existéncia de radicais
livres pode gerar combinacdes entre os dois materiais ligados covalentemente entre si.
Sendo assim, caso os fragmentos de desgaste produzidos por este mecanismo nao sejam
eliminados, eles aumentardo a pressdo de contato. Quando estes forem eliminados,
ocorrera uma queda na pressdo de contato e esses ciclos poderdo ocasionar vibracdo
mecéanica no conjunto (JINTANG, 2000; DASARI et al., 2009). No caso de poliamidas e
poliuretanos esta hip6tese existe, uma vez que, os dois apresentam afinidade quimica (LI et
al., 2010).

Em se tratando de desgastes coesivos, 0 mais importante é a abrasao,
especialmente em se tratando de polimeros. Este processo é dividido em desgaste por
deslizamento e rolamento de particulas, como ilustrado na Fig. 2.26. A abrasdo por
deslizamento ocorre quando a particula abrasiva é parte constituinte de um dos corpos, ou
esta ancorado ao mesmo, enquanto na abrasdo por rolamento o abrasivo pode ser um
fragmento de desgaste ou um contaminante externo (HUTCHINGS, 1992; DASARI et al.,
2009).
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Figura 2.26 — Desgaste por abrasao através: (a) do deslizamento da particula e (b) do

rolamento da particula. Fonte: Zum Gahr (1987).

No desgaste abrasivo, fatores como a dureza dos materiais, geometria das particulas
abrasivas, distancia percorrida e forca normal sdo aspectos fundamentais. O desgaste
abrasivo se manifesta através do microsulcamento, microcorte e microtrincamento (Fig.
2.27). No microsulcamento puro o material € acomodado fora da trilha do abrasivo,
enquanto no microcorte puro ha a remogéao do material gerando fragmentos de desgaste ou
debris. No caso de materiais frageis pode ocorrer a concentracdo de tensdo e propagacao

de trincas, fazendo com que os fragmentos de desgaste tenham maiores dimensdes do que
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a largura do risco. No entanto, na grande maioria dos casos, tem-se uma combinacdo
destas interacdes fisicas (ZUM GAHR, 1987; DASARI et al. 2009).
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Figura 2.27 — Interagdo fisica entre a particula abrasiva e a superficie do material. Fonte:
Zum Gabhr (1987) adaptado.

Diversos modelos sédo apresentados para modelar o desgaste abrasivo, sendo que a
grande maioria dependente da dureza do material. Contudo, a dissipacdo de calor no
contato pode alterar as propriedades dos polimeros, como visto anteriormente, em especial
dos elastdmeros, e isso ndo é levado em consideracdo nos modelos existentes (GLAESER,;
BHUSHA, 2001).

Ainda tratando do desgaste abrasivo, a correlagdo Ratner-Lancaster é amplamente
reconhecida por apresentar uma boa correlagdo entre a taxa de desgaste e os valores de
1/0reR, ONde gy € e; S0 a tensdo e alongamento na ruptura, respectivamente, do polimero
medido em um ensaio de tracdo convencional (HUTCHINGS, 1992). Esta correlacdo é
aplicavel principalmente em materiais termoplasticos sofrendo desgaste predominantemente
abrasivo.

Outro desgaste coesivo é 0 desgaste por fadiga de contato ou superficial. Segundo
Zum Gahr (1987), o desgaste por fadiga superficial € o processo de geragéo e propagacao
de trincas na superficie, ou abaixo dela, causadas pelo carregamento ciclico imposto a uma
superficie. A fadiga superficial pode ter origem em deformacgfes elasticas e plasticas,
dependendo do nuamero de ciclos e da magnitude da forga normal (GLAESER; BHUSHA,
2001).

Schallamach (1971) observou o comportamento dos elastdmeros no processo de
desgaste. O autor notou que quando uma esfera rigida é deslocada em cima de um
elastdbmero ndo ocorre apenas o deslizamento puro. Em vez disso sdo geradas ondas
perpendiculares ao sentido do deslocamento, que vieram a ser conhecidas como “Bandas
de Schallamach” (Schallamach Waves) (SCHALLAMACH, 1971; FUKAHORI et al., 2010).
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Fukahori e colaboradores (2010) mostram que, em geral, as bandas de Schallamach
aparecem periodicamente com frequéncias de 1 a 20 Hz, o que demonstra sua dependéncia
da velocidade e da amplitude de deslizamento. Estas ondas se originam na parte da frente
do contato e se movem para a regido posterior com uma velocidade ligeiramente maior que
a de deslizamento. Ainda segundo os autores, em baixas velocidades as ondas sdo mais
finas e, apds o centro da amostra, tendem a serem divididas, como se observa ha Fig. 2.28.
Sendo assim existe um valor critico de velocidade, onde abaixo desta velocidade nao se
podem observar estas ondas, e esta velocidade aumenta com a forga normal aplicada e

com a temperatura.

Figura 2.28 — Primeiras observac¢des do que ficou conhecido como bandas de Schallamach.
Fonte: Schallamach (1971).

Outra dificuldade inerente aos ensaios em escala real € a quantificacdo do material
removido. A literatura mostra diversos métodos de se avaliar o desgaste tanto com contato
como sem contato, contudo alguns ensaios sdo vidveis dependendo da amostra a ser
avaliada e/ou quantidade de material removido.

As medi¢cdes sem contato podem ser feitas por forca atdmica ou métodos oOticos.
Gahlin e Jacobson (1998) mediram as amostras antes e depois dos ensaios de desgaste em

amostras metélicas com o auxilio de um microscopio de forga atbmica, gerando assim
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mapas de desgaste 3D dos resultados. Schofer e Santner (1998) também utilizam esta
técnica para medir a nanodureza e o desgaste de revestimentos.

Mapas de desgaste 3D também foram obtidos através de microscopia utilizando o
método de mudanca de fase através dos padrdes de franjas para ferramentas de usinagem
(WANG et al.,, 2006), levantamento da topografia e analise 3D utilizando um programa
compativel através de um perfildmetro (PACZELT et al., 2012) ou de um interferémetro
(COSTA et al.,, 2015) para o desgaste entre cerdmicas e metais. O método confocal
cromaticamente codificado permitiu a visualizacdo e o célculo do desgaste em uma protese
de quadril (TUKE et al., 2010) e também foi feito um mapeamento da superficie em tempo
real com um microscépio de interferéncia utilizando luz branca (TASAN et al., 2005).

A norma ASTM G99 (ASTM, 2010), que normatiza o ensaio pino sobre disco,
apresenta formas aproximadas de se calcular o desgaste volumétrico de acordo com as
dimensdes finais da amostra, considerando o degaste somente no pino ou no disco. Esta
mesma norma indica a possibilidade da utilizacdo de uma balanca para medicdo da massa e
posterior calculo do volume removido.

Em tribossistemas em que somente um dos corpos apresenta o0 desgaste, a
utilizacdo de um sensor de deslocamento acoplado pode ser um método pratico de medir o
desgaste em tempo real, ja que esta técnica permitiria associar o desgaste com o
coeficiente de atrito (GARCIA-PRIETO et al.,, 2004; BURRIS; SAWYER, 2007). Neste
aspecto, os LVDT (Linear Variable Differential Transform) tém grande aplicabilidade devido
a sua flexibilidade quanto a faixa de medicéo e resolucao. Contudo, este método apresenta
algumas desvantagens, especialmente em se tratando de materiais poliméricos, a saber:
ndo é possivel identificar qual a parcela de desgaste de cada amostra em um par
polimero/polimero; pois o comportamento viscoelastico dos polimeros pode dificultar a
medicao do desgaste. Adicionalmente, a absor¢do de agua em ambientes submersos pode
alterar as dimensfes dos componentes. Além disso, a necessidade de maiores faixas
nominais reduz a resolucdo do LVDT, como ocorre em um equipamento em escala real,
tornando este método inadequado para esta aplicagdo (MORAES, 2013).

Devido a sua simplicidade, a avaliacdo do desgaste através da perda (ou ganho) de
massa das amostras é amplamente utilizada. Conhecido como método gravimétrico
interrompido, este método consiste em medir a massa das amostras antes a apos 0sS
ensaios de desgaste. O volume desgastado, neste caso, é calculado utilizando a densidade
do material (MORAES, 2013).

Contudo, ao lancar mao deste método deve-se atentar para a necessidade de se
utilizar uma balanca cuja resolucéo seja, pelo menos, de uma ordem de grandeza maior do

gue o mensurando a ser medido, pois, em alguns trabalhos, esse desgaste fica proximo a
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resolucdo da balanca o que pode vir a prejudicar a avaliacdo do desgaste (UNAL et al.,
2004; SANTANA, 2009).

O trabalho de Tedesco (2010) comparou 0 método gravimétrico descrito em norma
(ASTM, 2010) com o método de alteracdo dimensional através de microscépio 6tico e, em
alguns casos, 0 microscopio eletrdnico de varredura para 0 ensaio pino contra disco
envolvendo materiais ceramicos. O autor observou que, utilizando uma balanca com
resolucdo 0,1 mg, o método gravimétrico forneceu maior volume desgastado do que o
método geomeétrico.

O autor apresenta duas justificativas para esse comportamento: a primeira é que a
fracdo volumétrica de material removida é muito pequena, o que torna a variagdo da massa
da mesma ordem de grandeza da resolucdo do equipamento. A segunda justificativa € que,
no momento da medi¢do da massa das amostras, as perdas de material por lascamento,
oriundas de trincas no ponto de apoio do pino, sdo erroneamente computadas como
desgaste. Além disso, devido a condi¢do Unica de alta temperatura e pressao, o corpo de
alumina pode reagir com a pinca de fixacdo gerando 6xidos na superficie da amostra o que
também afetaria o resultado de medicao pelo método gravimétrico (TEDESCO, 2010).

Neste trabalho a utilizacdo do método gravimétrico apresenta como maior limitacéo a
absorcdo de agua do poliuretano. Na escala reduzida, o desgaste das amostras, além de
estar préximo do valor da resolugcdo da balanca, € menor que a absorcdo de agua. Nos
ensaios em escala real, além da absorcdo de a4gua, a massa das amostras € um grande
impeditivo para esse método. Uma amostra de poliuretano utilizada tem aproximadamente 8
kg de massa, enquanto um segmento de duto flexivel utilizado tem uma massa de
aproximadamente 50 kg. As balangcas comercialmente existentes com essas faixas hominais
ndo apresentam resolucdo necessaria para medir o desgaste e as balancas que tém a
resolucéo apresentam a repetibilidade da ordem do desgaste a ser medido.

Além disso, a perda massica ndo prové informacdes sobre a distribuicdo do desgaste
nas amostras e também néo registra o deslocamento de material provocado pelo ensaio
(CARMIGNATO et al., 2011). Do ponto de vista de durabilidade, a regido que apresenta o
maior desgaste € até mais importante para o projeto do que a perda média, pois a falha
nesta regido comprometeria a aplicagdo da peca como um todo.

Outra op¢do que vem ganhando adeptos para a medicdo e geracdo do mapa de
desgaste das amostras € a utilizacdo da maquina de medir por coordenas (MMC). Este tipo
de maquina tem sido aplicado em setores das industrias para inspecdo da producdo com
agilidade e preciséo, no controle dimensional e geométrico das pecas fabricadas (MORAES,

2013). Isto porque este equipamento é capaz de avaliar diversas caracteristicas geométricas
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e dimensionais de uma peg¢a com apenas uma montagem, substituindo diversos
instrumentos convencionais de medicdo (MORAIS, 2012).

Visto que as MMC tém grande capacidade na aquisicdo de pontos, elas exigiram o
desenvolvimento de programas capazes de fazer a engenharia reversa (criacdo do modelo
da peca a partir dos pontos apalpados na sua superficie). Estes programas sao capazes de
efetuar o calculo do volume desgastado (pela diferenca entre o volume calculado e o
tedrico) e também produzir mapas entre suas variacdes (BILLS et al., 2007).

Bills e colaboradores (2007) apresentaram um método baseado na ISO 14242-2
(ISO, 2000) para medir o desgaste de préteses de quadril submetidas a teste de desgaste
em escala real de um par metal/metal. Para isso 0s autores compararam o modelo CAD da
protese com os valores médios obtidos, de seis medi¢des, apds o0 ensaio de desgaste com
uma MMC utilizando uma malha de medicdo 0,5 mm x 0,5 mm. Este método foi
desenvolvido justamente pela ineficiéncia do método gravimétrico em avaliar o desgaste
destas amostras (BILLS et al., 2005).

Em outro trabalho, Bills e colaboradores (2012) avaliaram o desgaste de préteses
utilizando diversas malhas de medicdo em uma MMC juntamente com a incerteza associada
a cada uma das malhas. Os autores verificaram que a malha de medicdo influencia o
resultado de medic&do, bem como sua incerteza, contudo, nem sempre a melhor malha de
medicao apresenta viabilidade operacional devido ao tempo de medicdo necessario para
sua execucao.

A incerteza de medicdo do volume desgastado em proteses de quadril, com par
ceramica/metal, também foi objeto de estudo de Carmignato e colaboradores (2011). Estes
autores conseguiram avaliar o desgaste através dos métodos gravimétrico e dimensional,
encontrando consonancia entre os resultados fornecidos por ambos. Além disso, obtiveram
mapas de desgaste para as pecas, comparando-as com o modelo CAD.

Moraes (2013) utilizou uma MMC para avaliar o desgaste de capas de dutos flexiveis
e amostras de enrijecedores ensaiados em escala real. A autora avaliou o desgaste da capa
de poliamida através da variacdo da espessura e o volume através de dois programas: 0
Dimension Volume® e um desenvolvido em Matlab®. Segundo a autora, o programa
Dimension Volume® somente pode ser aplicado em pecas de geometria regular, ndo sendo
apropriado para avaliar o desgaste por utilizar o método dos minimos quadrados. Outra
limitacdo identificada foi que o nimero de pontos suportados pelo programa Dimension
Volume®, na versao utilizada, ndo era capaz de efetuar o célculo do volume, pois o
programa era interrompido.

Contudo, Moraes (2013) mostrou que o calculo do volume pelo método do trapézio é

viavel, e apresenta resultados préximos aos obtidos através do programa comercial. Além
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disso, para essa aplicagdo, a autora, apresenta um estudo mostrando a estabilizacdo da
malha, para uma regido central, com uma matriz de medicdo de 1 mm x 1 mm. Outro
avanco obtido neste trabalho foi a avaliagdo das incertezas associadas ao processo de
medi¢éo, tanto para a capa do duto, quanto para a amostra de liner utilizado.



CAPITULO 111

PROCEDIMENTOS EXPERIMENTAIS

Neste Capitulo sdo apresentados os ensaios de desgaste e a caracterizacdo dos
materiais utilizados neste trabalho.

A caracterizagdo das amostras foi conduzida utilizando os mesmos parametros e
eguipamentos para as amostras provenientes dos ensaios em escala real e reduzida. Este
procedimento foi adotado visando a comparacao entre os resultados obtidos.

J4 os ensaios tribolégicos foram divididos conforme sua escala e suas
caracteristicas, onde se buscou replicar os resultados obtidos em ensaios de escala real nos
ensaios em escala reduzida. Os materiais utilizados neste trabalho foram a poliamida 11 (PA
11), oriunda de dutos flexiveis ja utilizados em campo, e elastbmeros de poliuretano
termofixo (PU) com base TDI-PTMEG-MOCA, que podem ser utilizados em liners como
material de sacrificio.

A sequéncia utilizada durante este trabalho pode ser observada na Fig. 3.1. Os
resultados dos ensaios em escala reduzida tiveram seus resultados comparados com os de
escala real. Assim, foram propostas adequacbes progressivas, até a obtencdo de um
resultado considerado satisfatério em termos de equivaléncia entre 0os ensaios em escala
reduzida e escala real.

As sec¢Oes caracterizadas das amostras utilizadas nos ensaios em escala real s&o
vistas na Fig. 3.2, sendo que o0 mesmo padrao de corte foi executado em todos os casos. A
escolha destas regides foi baseada nas diferentes morfologias apresentadas pelo PU (Fig.

3.2a) e nas diferentes zonas de contato da capa (Fig. 3.2b).
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*sem refrigeragao;
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Ensaios em Escala Real
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Ensaios em Escala
Reduzida

*Geometria Cdncavo-Convexa;
*Geometria Plano contra Plano:
*Reducdo da Amplitude;
*Ambiente Aquecido.

v Vv

Caracterizacao das A

*MEV, DRX, Raman, DSC, Dureza,
FTIR, Viscosimetria, Interferometria.

mostras

Comparacéo e Analise dos

Adequacdao a

N Resultados
Proposicéo S l
de Melhoria 5
Redagao da
Tese

Escala Real

Figura 3.1 — Organograma seguido na metodologia deste trabalho.
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Figura 3.2 — Secdes retiradas para analise das amostras de (a) liner de PU e (b) da capa de
PA 11.

3.1. Caracterizagdo das Amostras

A caracterizacdo das amostras foi baseada na analise morfologica, térmica, fisico-
guimica e de dureza. Através da andlise morfolégica foram identificados os mecanismos de
desgaste atuantes. A andlise térmica, por sua vez, foi escolhida por fornecer indicativos de

transformacfes térmicas que a PA 11 por ventura tenha sofrido, sendo seus resultados



42

complementados por ensaios fisico-quimicos. A dureza do PU foi medida, pois se trata de
um parametro de facil controle no recebimento dos liners e foi analisada em conjunto com os

espectros no infravermelho.

3.1.1. Microscopia Eletrdnica de Varredura (MEV)

A analise da morfologia das superficies das amostras apds os ensaios de desgaste,
em escala real e reduzida, foi realizada com um microscépio eletrénico de varredura (MEV)
do fabricante Zeiss, modelo Supra 40, utilizando os elétrons secundarios. As micrografias
foram registradas com uma inclinacdo de 25° em relagdo ao plano de deslizamento das
amostras. Também foi utilizado um detector de EDS (energy dispersive x-ray spectrocopy)
da marca IXRF, modelo Silicon Drift, para a analise de fragmentos aderidos na superficie da
PA.

3.1.2. Difragdo de Raios-X (DRX)

A caracterizacdo das amostras de PA, de ambas as escalas, pela difracdo de raios-X
empregou um difratdmetro Shimadzu® modelo XDR 6000. A fonte de CuKa; foi utilizada com
a voltagem de 40,0 kV e corrente de 20,0 mA. A medi¢éo foi realizada entre os angulos (26)
de 10,0°? e 35,0° com a velocidade de varredura 0,5 °/min e resolucéo de 0,02°. Todos os
difratrogramas foram normalizados em relacéo aos seus respectivos picos de maximo.

Vale salientar que, foram utilizados fragmentos inteiricos das amostras e sua
superficie apresentava irregularidades do processo de desgaste, o que pode influenciar

esses resultados.

3.1.3. Espectroscopia Raman

Para a obtenc&o do espectro de micro-Raman foi utilizado como fonte de excitacdo a
linha 780 nm do espectrdbmetro da Ocean Optics. Para cada amostra, com a espessura da
capa, foram realizadas trés medi¢Bes consecutivas, de tal forma que a curva apresentada
corresponde as médias das mesmas. A resolucdo das leituras era de 2,89 cm™. Apds as
medicdes nas superficies da PA, os resultados foram normalizados e as linhas bases foram
removidas, visando uma comparacdo mais adequada entre 0s espectros. Este tipo de
Raman foi escolhido por sua capacidade de analisar regides menores das amostras, o que

era mais adequado neste trabalho.

% As unidades de angulo plano e velocidade angular estdo apresentadas de maneira usual para este
ensaio, embora esteja diferente do recomendado pelo Sistema Internacional de unidades (INMETRO,
2012).
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3.1.4. Calorimetria Exploratoria Diferencial (DSC)

As andlises de DSC foram realizadas em parceria com a UFSCar/CCDM, em um
equipamento da marca Mettler Toledo, modelo DSC822. As amostras de PA foram retiradas
da superficie que esteve em contato durante o ensaio tribolégico e também das regifes de
referéncia. O ciclo utilizado no ensaio é mostrado na Fig. 3.3. A temperatura de transicao
vitrea (Tg) foi medida no primeiro aquecimento, seguindo a norma ASTM 7426 (ASTM,
2013) no ponto central da Tg. Além disso, no primeiro aquecimento foram avaliados o grau
de cristalinidade e a temperatura de pico de fusdo (Tm). No resfriamento e no segundo
aquecimento foram avaliados o grau de cristalinidade e a temperatura de cristalizagéo e
fusao, respectivamente.

Devido a indisponibilidade, os ensaios de DSC da Matriz 04 foram realizados no
Calorimetro DSC 214 Polyma Netzsch. Destaca-se aqui que esses dois equipamentos tém

resolucdes equivalentes.

Aguecimento de 20 °C até 200 °C
Taxa de 10 °C/minuto

Manutencéao em 200 °C por 3 minutos

Resfriamento de 200 °C até 20 °C
Taxa de 40 °C/minuto

Manutengao em 20 °C por 3 minutos

Aquecimento de 20 °C até 200 °C
Taxa de 10 °C/min

Figura 3.3 — Ciclo de aquecimento e resfriamento das amostras de PA no ensaio de DSC.

3.1.5. Ensaio de Dureza Shore A

A dureza das amostras foi medida utilizando um durémetro analégico e manual
Woltest G709 com resolugcédo de 0,5 Shore A. O procedimento de medicdo foi baseado na
norma ASTM D 2240 (ASTM, 2015). As medicdes foram realizadas em uma sala

climatizada, com a temperatura ambiente de 20,0 £ 1,0 °C e umidade relativa de 50,0 + 5,0
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%, na qual as amostras permaneceram por no minimo 24 horas antes da medi¢do para
atingirem o equilibrio térmico.

As quatro amostras utilizadas de PU nos ensaios em escala real foram medidas oito
vezes cada em torno do seu didmetro. As amostras utilizadas em escala reduzida tiveram a
média calculada com base em dez medicbes — sendo uma medicdo em cada amostra
diferente. A Lei de propagacdo de incerteza foi aplicada neste caso levando-se em
consideracdo apenas o desvio entre as leituras e a resolu¢cédo do equipamento, uma vez que,

eram as unicas informacgdes disponiveis.

3.1.6. Espectroscopia no Infravermelho (FTIR)

Para espectroscopia FTIR das amostras de PU, utilizou-se um equipamento da
Thermo Nicolet, modelo 4700, com resolucdo de 1,93 cm™. Foram efetuadas, em média, 24
leituras para cada amostra. A obtencdo dos resultados foi feita através do software OMINIC

7.0 do mesmo fabricante.

3.1.7. Ensaio de Viscosimetria

O ensaio de viscosimetria das amostras de PA, com amostras oriundas dos ensaios
em escala real, foi realizado com base na norma ISO 307 (ISO, 2007). O método utilizado
levou em consideracdo os tempos de fluxo do solvente e de uma solucdo de PA com
concentracdo de 5 mg/ml medidos a 25 °C, sendo utilizado o mesmo viscosimetro para
todas as medicbes. A quantidade necessaria de cada amostra (75,0 mg) tornou este ensaio
inviavel para as amostras testadas em escala reduzida, pois seria necessério retirar
fragmentos com mais de 1 mm de espessura, 0 que comprometeria os resultados obtidos.

O solvente utilizado foi o &cido sulfarico com 96,00 + 0,20 % de pureza, onde as
amostras foram diluidas por mais de 8 horas sob agitagdo magnética em um frasco
hermeticamente fechado em temperatura ambiente.

O viscosimetro empregado foi um Ubbelohde Tipo Il e as medi¢des foram realizadas
dentro de um banho-maria com suporte para viscosimetros na temperatura de 25,00 + 0,05
°C, medido com termopar com resolugéo de 0,05 °C. Os tempos de fluxo foram medidos trés
vezes para cada amostra com um crondmetro digital da marca Cassio com resolug¢édo de
0,01 s.

O numero de viscosidade foi calculado com base na Eq. (3.1), onde VN é o nimero
de viscosidade, em ml/g, ¢ € a concentracdo em g/ml e n/ny € a viscosidade relativa de uma
solucdo do polimero em um determinado solvente. Considerando que a viscosidade relativa
possa ser substituida pela razdo dos tempos de fluxo obtém-se a Eq. (3.2), onde t é o tempo

de fluxo da solucdo, t, € o tempo de fluxo do solvente, t. e t,. sdo as correcdes de
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Hagenbach para cada tempo respectivamente (ISO, 2007). Esta correcdo deve ser feita

caso o tempo de fluxo seja menor que 60 s, 0 que ndo ocorreu em nenhuma das medicdes

efetuadas.
— | _ 1
VN = [no 1].C (3.1)
_ t_tc _ l
VN = [to—toc 1].C (3.2)

3.1.8. Interferometria

A rugosidade das amostras foi medida em um interferobmetro Talysurf Cli 2000 com
resolucdo de 0,01 pm utilizando luz branca. Todas as amostras medidas receberam um
recobrimento de ouro para adequar suas propriedades Gticas a medigcdo. O comprimento
das linhas de amostragem, trés por amostra, foi de 5 mm e aplicado o cut-off de 0,8 mm.

A medicao da rugosidade inicial das amostras de PU, utilizadas em todas as matrizes
de escala reduzida, foi feita por amostragem em trés amostras, medindo-se em cada uma
cinco locais proximos da trilha de desgaste. O Ra médio das amostras foi de 1,04 um com
uma incerteza expandida de 0,07 um, com intervalo de confianga de 95%.

As amostras de PA utilizadas na Matriz 01 foram medidas em trés regides préximas
ao centro de cada uma das amostras desgastadas. Neste caso, o Ra médio das amostras
foi de 1,02 pum com uma incerteza expandida de 0,26 pum, com intervalo de confianga de
95%. Devido a necessidade de recobrimento essas medi¢Ges foram feitas apenas apos os
ensaios.

A poliamida utilizada nas demais matrizes foi lixada até a lixa #1200, uma amostra
referéncia foi medida cinco vezes e obteve o resultado de 0,80 + 0,07 um para o Ra, com
um intervalo de confianca de 95%. Além disso, as amostras tiveram suas rugosidades
medidas apds 0s ensaios.

O mesmo interferdmetro foi utilizado com laser (resolucdo de 3 um) para a medicao

dos perfis das amostras nas trilhas de desgaste do PU na Matriz 03.
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3.2. Ensaios em Escala Real

Os ensaios tribolégicos em escala real foram realizados em um tribbmetro
desenvolvido no LTAD visando simular o contato de uma linha flexivel na regido do
enrijecedor (HWANG et al., 2006). Na Figura 3.4 apresenta-se um esquema detalhado do
eguipamento, sendo que para cada teste sdo necessarios um segmento de duto flexivel e
duas amostras referentes ao enrijecedor — que podem ser de polimero ou metal. O modelo

esquematico de funcionamento deste tribébmetro € mostrado na Fig. 3.5.
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Figura 3.4 — Representagcdo esquematica do tribbmetro construido. (1) cilindro hidraulico

horizontal, (2) estrutura em ago, (3) célula de carga para medi¢do da forca normal, (4) porta
amostra, (5), amostra de liner, (6) sensor de posi¢cao do tipo LVDT, (7) cilindro hidraulico

vertical, (8) amostra do riser e (9) reservatorio de agua. Fonte: Paes et al. (2012).
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Sentido do
Deslizamento

Liners

Forca
Normal

Forca
Normal

Figura 3.5 — Modelo esquematico do tribbmetro em escala real desenvolvido por Hwang et
al. (2007).

Neste ensaio utilizaram-se segmentos de dutos flexiveis e amostras de PU
representando o liner. Os parametros de ensaio foram definidos de acordo com as
condi¢des de campo, que sdo mostradas na Tab. 3.1. No entanto, devido a complexidade do
contato e das propriedades mecéanicas do PU, a for¢a necesséria para obtengédo da presséo
de contato desejada precisou ser obtida através de simulagdo numérica. Esta simulagéo é
detalhada no Apéndice A e o resultado obtido para a distribuicdo da pressdo no contato €

mostrado na Fig. 3.6. Enquanto a Fig. 3.7 mostra o desenho da amostra.

Tabela 3.1 — Parametros utilizados nos ensaios em escala real.

Velocidade de Deslizamento 4,0 mm/s
Amplitude de Deslizamento 30 mm
Distancia Percorrida Total 30 km
Pressédo de Contato 2,0 -3,0 MPa
NUumero de Ciclos 500 mil

Devido ao contato entre o duto flexivel e o liner acontecer a cerca de 30 metros
abaixo da lamina d"agua, os ensaios foram realizados imersos em agua de torneira com a
temperatura controlada em 17,0 + 1,0 °C. A escolha deste tipo de agua foi devido a
facilidade operacional e necessidade de constante reposicdo. Nguyen e colaboradores
(2013) estudaram o efeito da agua no coeficiente de atrito do PET e UHMWPE (polietileno

de ultra alto peso molecular) e concluiram que a 4gua de torneira provoca um maior
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coeficiente de atrito em comparagdo a outros tipos de agua. Pires (2014) realizou ensaios
em escala reduzida, envolvendo o par PA-PU, submersos em agua de torneira, agua
destilada e 4gua do mar. O autor concluiu que a condicdo menos severa foi aquela que
utiliza a agua do mar, sendo a condicdo mais severa com agua de torneira, corroborando

assim a escolha deste tipo de agua para 0s ensaios em escala real.

Diregéo do
movimento
simulado

i

Figura 3.6 — Distribuicdo de pressdo no contato para forga aplicada de 55 kN obtida através

100.00 (rmm)

25.00 75.00

de simulacdo com elementos finitos.

/ Diametro (300 mm)

Raio de
Arredondamento

(30 mm)

Raio de
Concordancia
(10 mm) Espessura no
centro
(120 mm)

Raio de Curvatura
(125,8 mm)

Figura 3.7 — Desenho da amostra de liner empregada neste trabalho.
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O primeiro ensaio (chamado de E16) foi realizado sem afastamento, onde somente
foram feitas paradas programadas e para manutencdo do equipamento. Este ensaio teve
duracéo de 96 dias. No segundo ensaio (denominado de E17) foi realizado a cada 10 ciclos
de deslizamento um ciclo de afastamento entre as amostras, com duracdo de 10 segundos,
visando a refrigeracdo do contato e uma possivel liberacdo dos fragmentos de desgaste.
Este processo aumentou a duracdo do ensaio para 102 dias. As paradas programadas
aconteciam a cada 50 mil ciclos aproximadamente para registro fotografico das amostras e
troca da agua. Durante essas pausas também se coletaram fragmentos de desgaste,
principalmente no ensaio sem ciclos de resfriamento.

A medicdo do desgaste das amostras utilizadas nos ensaios em escala real foi
efetuada com uma maquina de medir por coordenadas (MMC), fabricada pela Carl Zeiss
modelo Contura G2 RDS/XXT, do tipo ponte mével com o programa Calypso 5.2° (Fig. 3.8)
haja vista que as dimensbes das amostras tornaram a utilizagdo de outros métodos de

medicao de desgaste inviaveis, devido as dimensdes das amostras.

CONTURA G2

Figura 3.8 — Maguina de medir por coordenadas utilizadas para calcular o desgaste nas

amostras oriundas dos ensaios de escala real.
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O relatorio de calibragédo de n°® 42/2012 desta MMC (Anexo |) indica que a incerteza
expandida linear da MMC é de 0,7 + L/278 um para um fator de abrangéncia k = 2,00 e 95%
de probabilidade abrangéncia para os trés eixos, sendo L o valor medido em milimetros. A
MMC possui resolucao, e também, o erro de apalpacado de 0,2 um e tem as seguintes faixas
de medicdo nominal:

e X =1000mm
e Y =1200mm
e Z=600mm

As medi¢bes com a MMC foram realizadas em uma sala com temperatura ambiente
de 20,0 £ 1,0 °C e umidade relativa entre 45% e 65%. Estes dados foram registrados
através de um termohigrémetro digital RHT 20 da Extech, com memdria para até 16.350
pontos, cuja resolucao é de 0,1 °C para temperatura e de 0,1% para a umidade relativa e
faixas nominais de medicdo -40 a 70 °C e de 0% a 100%, respectivamente. Segundo o
certificado de calibracdo n° TI0322/12 (Anexo Il), este instrumento tem uma incerteza
expandida de 0,3 °C para a temperatura e de 3% para umidade relativa, com um fator de
abrangéncia k = 2,0 e 95% de probabilidade de abrangéncia em ambos os casos.

A metodologia adotada na medi¢éo foi semelhante & de Moraes (2013) como forma
de se obter o desgaste das amostras, bem como as incertezas associadas ao processo de
medicao utilizado. Também se optou por verificar algumas sugestdes feitas pela autora para
trabalhos futuros. Além disso, criou-se uma estratégia para obtencdo dos mapas de
desgaste, devido a sua reconhecida importancia na avaliacdo do desgaste das amostras e o
elevado poder de diagnostico dos mesmos. Para isso a metodologia foi adaptada de acordo
com essas necessidades. Essas modificagdes na metodologia sdo devidamente indicadas e
explicadas em detalhes no Apéndice B deste trabalho.

As etapas iniciais do processo de medicdo proposto por Moraes (2013) foram
mantidas inalteradas: qualificacdo da ponta de medic&o, alinhamento da peca, definicdo do
cubo de seguranca e execucado da estratégia de medicao, todos as etapas gerenciadas pelo

programa Calypso®.

3.2.1. Avaliagéo do desgaste das amostras de liner

A avaliacdo do desgaste nas amostras de PU foi baseada na variacdo do volume
medido antes e depois do ensaio de desgaste em uma &rea central selecionada de 100 x
150 mm?2, conforme mostrado na Fig. 3.9. A malha de medicé&o utilizada possuia 301 pontos
em X e 101 linhas em Y, efetuada com a op¢ao de apalpacdo ponto a ponto. A ponta de
medi¢cdo possuia esfera de rubi com didmetro de 2 mm e comprimento de haste de 20 mm.

A escolha destes parametros visaram a otimiza¢do do tempo de medicdo e a reducao dos
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desvios entre medi¢cdes consecutivas. Os estudos sobre estes parametros sado detalhados
no Apéndice B.

0.00 50.00 100,00 (mm)

25.00 75.00

Figura 3.9 — Regido da amostra de PU que teve o desgaste avaliado por meio de MMC.

Apb6s cada medicao, os 30 401 pontos eram exportados para um arquivo de texto e,
em seguida, o volume de cada medicdo era calculado através de um programa préprio
criado pelo autor para esta finalidade. O programa foi desenvolvido em Fortran® e utilizou o
mesmo método empregado em outro programa desenvolvido por Moraes (2013). Através
dos valores medidos em cada posicdo, o programa calculou o desgaste em cada ponto,
possibilitando a obtencdo de um mapa de desgaste para cada amostra. Os fundamentos

tedricos e a validacdo do programa utilizado sédo mostrados no Apéndice C.

3.2.2. Avaliacdo do desgaste das amostras de capa externa

O célculo do desgaste no duto flexivel foi realizado através da medi¢do da reducéo
de espessura na capa na linha central do contato em relacdo a regido ndo desgastada. Para
isto, as amostras foram cortadas preservando esta linha e a mesma foi marcada 25 mm
antes e depois da regido desgastada, como mostrado na Fig. 3.10. A regido RI-O
corresponde a regido inferior das amostras. Vale salientar que as amostras tiveram as

regides delimitadas a partir de uma andlise visual, baseada nas amostras oriundas do
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ensaio sem afastamento. Isto porque no ensaio com afastamento, a interface entre as

regides de contato permanente e intermitente ndo eram prontamente identificadas.

Figura 3.10 — Linha de medig&o nas capas de dutos flexiveis, onde as regides RI-0 e 3-RF
nao tiveram contato com o liner. As regides 0-1 e 2-3 tiveram contato intermitente, enquanto

gue a regido 2-3 esteve em contato com o PU.

A fixagdo da amostra foi realizada por meio de dispositivos, como mostra a Fig. 3.11.
Estes dispositivos auxiliaram durante a execugédo do alinhamento da amostra e da medi¢céo
da mesma. A origem do sistema de coordenadas foi fixada no ponto Rl e as medi¢des foram
executadas com a direcdo de apalpacdo normal a linha medida, conforme a Fig. 3.12. As
amostras tiveram suas linhas internas e externas medidas cinco vezes, sendo que em cada

linha foram apalpados 701 pontos espacados de 0,5 mm totalizando 350 mm entre Rl e RF.

Figura 3.11 — Fixacdo das capas dos dutos flexiveis na MMC.
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(a) (b)

Figura 3.12 — Direcéo da apalpacéo das linhas (a) externa e (b) interna.

3.3.3 Avaliacado das Incertezas associadas aos resultados de desgaste do liner e da capa
externa
Além da medicdo do desgaste das amostras, tanto da capa como do liner, foram
analisadas as incertezas associadas a cada processo de medi¢do. Este processo foi
baseado no JCGM 100 (BIPM et al., 2008), considerando todas as variaveis que influenciam
no resultado da medi¢do. Novamente, o trabalho de Moraes (2013) foi utilizado como base,
para a identificacéo das fontes de incertezas.
As fontes de incerteza identificadas foram:
e ADP: Variabilidade entre os valores do mensurando — variagdo de volume nos
enrijecedores e espessura has capas;

e ARes: Correcao associada a resolucdo da MMC;

e ACywmc: Correcao devido a calibracao da MMC;

o Ala: Correcéo correspondente ao erro de apalpacdo da MMC;

e ADel: Correcao em consequéncia da deformacéo elastica da amostra;

e AT: Correcao pela diferenca entre a temperatura ambiente e 20 °C;

e OT: Correcéo em virtude da variacdo da temperatura durante as medigoes;

e Aap.: Correcdo associada ao coeficiente de expanséo térmica do material da

amostra;
e L: Valor da coordenada medida.
o Aint: Correcdo devido a integracdo numérica — presente somente no calculo

do volume.
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O modelo matemético contemplando todas as grandezas que afetam o processo de
medi¢cdo pode ser observado nas Eq. (3.3) para o liner e Eq. (3.4) para a capa. Aplicando a
Lei de Propagacdo de Incertezas nestas equacles, obtém-se as Eq. (3.5) e (3.6),
respectivamente, sendo que a raiz positiva de cada uma das equacdes fornece a incerteza

padrdo combinada associada & medi¢cdo do desgaste em questdo (MORAES, 2013).
ME = ADP + ARes + ACyyc + Ala+ ADel + L.Aap,. AT + L.AaPe.ST + Aint (3.3)
MC = ADP + ARes + ACyyc + Ala + ADel + L.Aap,.AT + L.AaPe.ST (3.4)
Z(ME)_(aME)Z 2 +(6ME)2 2 +( OME )2 2 +(6ME)2 2
Ue = \awpp/) "H40P T \Gares)) “Y4Res T \gaacumo)) HAcume T \Bara)) - YAla
OME \2 5 IME \? 5 AME\%2 OME \2
(6(ADel)) +Udper F (a(AT)) Uiy + (a(m) ‘Usr + (G(Aape)) +Ukape T (3.5)

( OME )2 2
a(aint)) " Aint

2 _(aMCc % 5 (6MC)22 (aMC)zz aMc \% 5
uC(MC)_(a(ADP)) “Uspp T \Gares)) ““res ¥ \Gacymo 'uACMMc+(a(A1a)) Udra +

(5" s + (o) + (2oas) i + (5ms) kere (3.6)

Os parametros utilizados para definir a Eq. (3.3) sdo mostrados na Tab. 3.2, onde N
€ 0 numero de leituras realizadas, GL sdo os graus de liberdade, Def é a deformacéo
oriunda da forca de apalpacéo obtida por elementos finitos e a Pen a penetragdo de malha.
A obtencéo destes dois parametros é detalhada no Apéndice D.

Vale salientar que se considerou que a medicéo era executada apenas na direcédo do
eixo Z. Por esta raz&o, o coeficiente de sensibilidade de alguns parametros foi a Area de
medicao (A). Isto também foi considerado para a dilatagdo volumétrica, sendo assim,
eliminando o fator 3 da férmula de dilatacao (AV = V,.3a.AT originalmente).

Por sua vez, a Tab. 3.3 apresenta os parametros utilizados para definir a Eq. (3.4),
que sao similares aos da tabela anterior, modificando-se principalmente os coeficientes de
sensibilidade e ndo havendo a incerteza devido a integragdo numérica.

A incerteza devido ao afastamento da temperatura de 20 °C, em ambas as tabelas,
ja contemplam as incertezas oriundas da resolucao e calibragdo do termohigrébmetro e, por

esta razdo, a variacido da temperatura durante a medi¢do ndo apresentam elas.
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Tabela 3.2 — Parametros utilizados na determinacdo da incerteza padrédo combinada na

quantificacdo do desgaste do liners (MORAES, 2013) adaptado.

Coeficiente de

Avaliacdo da Incerteza Padréo

Sensibilidade
OME Tipo A. Distribuicdo T-Student (N<30).
=1 "N -
d(ADP) GLIN-1 2
w2, =
ADP N
Tipo B. Distribuicdo Retangular.
OME p GL: Infinitos
d(ARes) " _ Resolugao
ARes 2\/§
Tipo B. Distribuicdo Normal.
OME___ GL: Ve
d(ACymc) _ Ucmmc
Urcmmc = K
Tipo B. Distribuicdo Normal.
OME  _ GL: Vet
d(Ala) Ula
Upjg = T
Tipo B. Distribuicdo Triangular.
OME ., GL: Infinitos 7 P
a(ADel) w2y, = 26"t Pen J6r en
Tipo B. Distribuicdo Normal.
OME GL: Infinitos
—— =LA« 2 2 2
d(AT) ) OAT \* OAT \* OAT X
var = (6AT20> Uarzo (C’)ART) Uarr ¥ ((MICT) -Warer
Tipo A. Distribuicdo Normal.
oMC GL: Pontos Medidos - 1
——=LAa 5
2(6T) . s
Ust = N
Tipo A. Distribuicdo Retangular.
OME GL: Infinitos
——— =V (AT + 6T
dayy) VAT +0D) L _00Lay,
AaPe \/§
OME Tipo A.. plstrlbU|gao Retangular.
—=1 GL: Infinitos
d(Aint)

Upine = 1,2392 mm3
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Tabela 3.3 — Parametros utilizados na determinacdo da incerteza padrdo combinada na

guantificacdo do desgaste nas capas dos dutos flexiveis (MORAES, 2013).

Coeficiente de

Avaliacdo da Incerteza Padréo

Sensibilidade
Tipo A. Distribuicdo T-Student (N<30).
omMc GL:N-1
d(ADP) , s
Uppp = N
Tipo B. Distribuicdo Retangular.
omc 1 GL: Infinitos
d(ARes) " _ Resolucao
ARes 2\/§
Tipo B. Distribuicdo Normal.
omMc  _ 1 GL: Vet
d(ACymc) _ Ucmmc
Uacmmc = X
Tipo B. Distribuicdo Normal.
oMC 1 GL: Ve
d(Ala) _Upq
Upja = T
Tipo B. Distribuicdo Triangular.
aMcC GL: Infinitos , ,
3(aDel) 2, = D"’f#
Tipo B. Distribuicdo Normal.
aMc GL: Infinitos
aan ¢ , ([ OAT N\ AT \2 AT \2
Upr = (aA—T20> -Uprz0 T (m) -Uppr + (m) -Uprcr
Tipo A. Distribuicdo Normal.
omMc Ll GL: Pontos Medidos - 1
a(sT) , _ S(T)?
Ust = N
Tipo A. Distribuicdo Retangular.
oMC GL: Infinitos
d(Aap,) V(AT +oT) 0,01.ap,

Upape = NG
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3.3. Ensaios em Escala Reduzida

Os ensaios em escala reduzida foram divididos de acordo com suas caracteristicas

em guatro matrizes e estdo detalhados a seguir.

3.3.1. Geometria de contato concavo-convexa — Matriz 01 (MO1).

A Matriz 01 foi a precursora dos ensaios em escala reduzida. Por esta razao,
utilizaram-se amostras retiradas diretamente da capa de dutos flexiveis usados (para manter
a mesma geometria) e as amostras que representavam o liner possuiam a mesma curvatura
da amostra em escala real e foram especialmente produzidas no mesmo material e pelo
mesmo fabricante das amostras de escala real. A Figura 3.13 mostra as dimensdes das
amostras na vista frontal ao deslizamento.

Os ensaios da Matriz 01 tiveram como parametros fixos a amplitude de 25 mm,
distancia percorrida de 1000 m e foram realizados todos sem a presenca de agua. A
aquisicao dos dados foi realizada na taxa de um ponto por milimetro deslizado. A Tabela 3.4
mostra as velocidades e pressdes utilizadas nesta matriz, sendo que em cada condicao
foram realizadas trés repeti¢cdes. O equipamento utilizado foi da marca CETR, modelo UMT-
3MT350, mostrado na Fig. 3.14.

(a) (b)

15

/— R82,5

Figura 3.13 — Corpos de prova para o ensaio de deslizamento da Matriz 01 (a) PU e (b)
PA11.
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Tabela 3.4 — Pardmetros de presséo e velocidade utilizados nos ensaios em escala reduzida
na Matriz 01.

Amostra P(r&?osaé)lo Ve(lﬁ]%iﬁgde
MO1 - A > 2
MO01 - B 3 4
MO1-C 2 6
MO01-D 3 5
MO1 - E 5 5
MO1 - F 3 0

Figura 3.14 — Tribdmetro utilizado em escala reduzida nas Matrizes 01, 02 e 03.

3.3.2. Geometria de contato plano contra plano — Matriz 02 (M02).

Através dos ensaios da Matriz 02 buscou-se analisar o efeito da simplificacdo da
geometria nos resultados obtidos em ensaios de escala reduzida. Esta simplificagédo teve
como base a alta raz&o entre os raios das amostras e as suas dimensofes. Além disso, como
as amostras de PA eram obtidas a partir das capas, sendo assim, fizeram-se acabamentos
superficiais para obtencéo de menores variagdes na rugosidade.

Por esta razdo, todos os parametros utilizados nos ensaios na Matriz 01 foram
mantidos e 0s ensaios realizados no mesmo equipamento. Nesta matriz de ensaios (Tab.
3.5), as amostras de PA foram lixadas até a lixa #1200 para um controle melhor sobre sua
superficie. Com isso, o valor de Ra médio das amostras de PA foi de 0,80 um com incerteza

de 0,07 um, para o intervalo de confianca de 95%. As amostras de PU seguiram com a
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rugosidade obtida no processo de producdo das mesmas, de 1,04 pum com incerteza
associada de 0,07 um, também com intervalo de confianga de 95%.

Tabela 3.5 — Parametros de presséao e velocidade utilizados nos ensaios em escala reduzida
na Matriz 02.

Amostra Presséo Velocidade
(MPa) (mm/s)
M0O2 - A 2 4
M02 -B 3 4
M02 - C 2 6
M02 -D 3 6
MO02 - E 2 20
M0O2 - F 3 20

3.3.3. Reducgao da Amplitude — Matriz 03 (M03).

A Matriz 03 teve como proposta a reducdo de amplitude de 25,0 mm para 3,5 mm,
gerando nas amostras uma regido de contato entre corpo e contracorpo permanente, ou
seja, sem resfriamento entre 0s movimentos alternados. Estes ensaios também foram
realizados no tribbmetro CETR, modelo UMT-3MT350. A geometria de contado utilizada foi
a plano contra plano. A distancia percorrida, a taxa de aquisicédo, as pressdes de contato e
as velocidades foram mantidas idénticas as das matrizes anteriores, como se vé na Tab.
3.6. A manutencao destes parametros teve o intuito de fazer-se uma comparacéo direta dos
resultados visando isolar o efeito de cada uma das variaveis do par triboldgico nos

resultados obtidos.

Tabela 3.6 — Parametros de presséo e velocidade utilizados nos ensaios em escala reduzida
na Matriz 03.

Amostra Presséao Velocidade
(MPa) (mm/s)
MO3 - A 2 4
M03 -B 3 4
M03 -C 2 6
M03 -D 3 6
MO3 - E 2 20
MO3 - F 3 20
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3.3.4. Efeito da temperatura ambiente — Matriz 04 (M04).

Como visto na revisao bibliogréfica, a temperatura pode alterar as propriedades dos
polimeros e também mudar o comportamento tribolégicos dos mesmos. Visando obter uma
maior temperatura nas superficies das amostras foi realizado um ensaio em ambiente
aquecido.

Devido a limitacdes fisicas do tribdmetro CETR, estes ensaios foram realizados em
um tribdbmetro desenvolvido previamente no LTAD, mostrado na Fig. 3.15. Neste
equipamento podem ser realizados ensaios de desgaste alternado com amplitude minima
de 50 mm e velocidade de deslizamento de 10 mm/s. Por esta razdo, nesta matriz foram
realizados ensaios com geometria plano contra plano, amplitude de 50 mm, velocidade de
10 e 20 mm/s, pressdes de contato 2 e 3 MPa, sempre submersos em agua de torneira a
60,0 £ 2,0 °C. As amostras ficavam submersas por trés horas nesta temperatura antes do
inicio dos ensaios.

A manutencdo desta temperatura foi realizada utilizando um banho termostético da
marca Tecnal, modelo TE-184. Esse banho, bombeava agua através do trocador de calor

acoplado no porta amostra, mantendo o ambiente na temperatura desejada.

Carregamento Motor
Célula de carga Inversor dg
Frequéncia

Porta Pino

Biela Manivela

Porta Amostra

Brago

Mesa

Figura 3.15 — Tribdmetro utilizado em ensaios aquecidos em escala reduzida,

correspondentes & Matriz 04. Fonte: Suriane (2014).



CAPITULO IV

RESULTADOS E DISCUSSOES

Inicialmente apresenta-se a caracterizagdo do poliuretano utilizado neste trabalho. A
seguir, sdo apresentados e discutidos os resultados obtidos em escala real, tendo em vista
gue eles sdo as referéncias do que se deseja obter nos ensaios em escala reduzida. A
seguir, os dados dos ensaios em escala reduzida sdo apresentados e discutidos,
comparando-se entre si e com os resultados de escala real.

Por fim, séo feitas consideracBes sobre a aplicabilidade dos resultados encontrados

neste trabalho.

4.1. Caracterizagdo do PU

Um dos testes mais simples e com larga aplicabilidade no controle do recebimento
de materiais € o0 ensaio de dureza. Uma das especificacbes de dureza para PU aplicados
em liners é de 95,0 + 5,0 Shore A. Vale ressaltar que uma tolerancia de + 5,0 Shore A é
prevista pela norma ASTM D2000 (ASTM, 2012). A Figura 4.1 mostra a dureza dos PU
utilizados neste trabalho com probabilidade de abrangéncia de 95%. As amostras de escala
real usadas nos ensaios estao identificadas pelo ensaio (E16 ou E17) e posi¢cdo (Esquerda
ou Direita) aonde atuaram. As amostras dos ensaios em escala reduzida sdo denominadas
de ER, com excecédo dos PU utilizados da Matriz 04 que foram oriundos da amostra E16-E.

Observa-se que todas as amostras tém a dureza dentro da especificacdo para esta
aplicacdo. Ainda assim, algumas durezas séo estatisticamente diferentes das demais, como,

por exemplo, a da amostra E16-D. As amostras ER, utilizadas nos ensaios em escala
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reduzida, correspondentes as Matrizes 01, 02 e 03, tiveram uma dureza diferente das
observadas nas amostras utilizadas em escala real. Enquanto o par de amostras utilizado no
ensaio E-17 teve sua dureza semelhante, o par do ensaio E-16 teve uma variacdo de dois
pontos na média. No entanto, ainda que exista a diferenca estatistica, como a amostra E16-

D se encontrava dentro da especificacdo, ela foi submetida ao ensaio de desgaste.

100

99
98—-
97-
96—-
95-:

9 1

93

Dureza (Shore A)

—
—

—

92

91

90

I I 1 1
E16-E E16-D E17-E E17-D ER
Amostras

Figura 4.1 — Dureza dos PU utilizados neste trabalho nomeados de acordo com o ensaio
utilizado. As incertezas séo apresentadas com o intervalo de confianga de 95%. Onde: E16-
E, E16-D, E17-E, E17-D indicam as amostras utilizadas nos ensaios em escala real e ER

indica as amostras usadas nos ensaios em escala reduzida.

Apesar da diferenca na dureza, as amostras E16-E e E16-D mostram uma
correlagdo de 79% nos espectros de FTIR (Fig. 4.2), enquanto as amostras E17-E e E17-D,
gue apresentam a mesma dureza, tém correlacdo de 82%. Este percentual ndo permite
concluir que as amostras sejam consideradas quimicamente distintas. Visualmente, a maior
diferenca nos espectros esta na regidio da banda 1254 cm™ da amostra E17-D, que é
associada ao grupo C-O-C assimétrico, que se separou do grupo C-C(=0)-O (banda 1222
cm’l), também assimétrico (SILVERSTEIN et al., 2005; SANTOS, 2007). Tendo em vista a
proximidade das bandas, esta diferenca foi considerada insignificante, em consonancia com

o teste de correlacéo.
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Figura 4.2 — FTIR das amostras de PU utilizadas neste trabalho.

4.2, Ensaios em Escala Real

4.2.1. Ensaios sem afastamento (E16)

A Tabela 4.1 mostra a compilacdo dos valores obtidos para o coeficiente de atrito
(COF) no ensaio E16. Como nota-se na Fig. 4.3, ha uma redu¢cédo do COF nos 500 metros
iniciais de ensaio e, apos atingir um minimo, o valor aumenta até se estabilizar a partir do
sexto quildbmetro de deslizamento, como mostra a Fig. 4.4. Na regido considerada estavel, a
variacdo do COF é menor que 5%, em relacao a média, para ambas as amostras. Também
se observa que a amostra E16-D tem valores maiores de COF ao longo da regido estavel,
ainda que essa diferenca seja em média de apenas 3,2%, em relacdo a amostra E16-E.
Esta diferenca foi inicialmente atribuida a menor dureza, ja que isto tende a aumentar o COF
(TAN et al., 2013).

Tabela 4.1 — Valores dos COF encontrados no ensaio E16 para ambas as amostras, sem

afastamento. (*Apoés o transitério inicial de 6 km).

COF El16 - E E16 -D
Inicial 0,306 0,312
Minimo 0,228 0,214
Médio* 0,335 0,344

Desvio Padrao* 0,009 0,014
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Figura 4.3 — Transit6rio inicial (6 km) do ensaio sem afastamento (E16).
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Figura 4.4 — COF ao longo ensaio sem afastamento (E16).
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O desgaste volumétrico total das amostras de PU foi de 35,2804 + 0,6322 cm3 para a
amostra E16-E, enquanto que a amostra E16-D teve um desgaste de 20,7891 + 0,6218 cm?,
com uma reducédo de cerca de 70%. Estes valores sdo mostrados na Fig. 4.5, juntamente
com a perda de espessura média e as respectivas incertezas expandidas associadas, para
uma probabilidade de abrangéncia de 95%. Para a perda de espessura, a maior fonte de
incerteza foi a variacdo entre pontos. Isto era esperado devido a distribuicdo do desgaste ao
longo da superficie da amostra. Para a perda de volume, a maior parcela de incerteza esta
relacionada com a deformacdo elastica do material devido a forca de apalpacao,
responsavel por mais de 90% da incerteza de medicdo, seguidas das incertezas de fontes
térmicas, que deixavam os outros fatores avaliados com menos de 1% de influéncia. Ainda
assim, a incerteza associada para o desgaste das amostras foi menor que 5% do que o
valor medido, o que indica que o método de avaliagdo escolhido foi adequado para a
medicdo (MORAES, 2013).

40 - 8
Perda de Espessura Média[ ||
#5d = Perda de Volume Total [ || - R
§ 301 o €
o ©
© R
5 25- 52
e []
£ = >
£ o] -4 B
2 2
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© 1 -]
-c -
5 10+ [ -2 S
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1 1
E16-E E16-D
Amostra

Figura 4.5 — Desgaste nas amostras de liners no ensaio E16: Perda volumétrica total e de

espessura média com probabilidade de abrangéncia de 95%.

Moraes (2013) encontrou como fonte majoritaria de incerteza a variagdo devido as
medicdes sucessivas. Neste ponto devem ser feitas duas ressalvas: a primeira delas é que
no presente trabalho foi utilizada uma ponta de medicdo com menor didmetro, gerando
assim, uma maior deformagédo elastica no PU. Contudo, essa ponta de medi¢cdo diminuiu

sensivelmente o desvio padrdo das medicdes repetidas (ver Apéndice B).
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A outra ressalva a ser feita € que Moraes (2013) considerou o volume como um todo
sendo medido. No presente trabalho, considerou-se que a medicao foi feita no eixo Z, e que,
0s outros dois eixos, eram posicionados, sendo sua incerteza desconhecida. Assim, como
mostrado na Tab. 4.2, alguns parametros, como a resolugéo, foram aplicados ao longo de
toda a area medida, que neste caso foi considerado como coeficiente de sensibilidade
(aproximadamente 15451 mm?2). Por estas razdes, as incertezas associadas as medicdes do
desgaste das amostras de PU, oriundas do ensaio de escala real, tiveram uma incerteza
volumétrica préxima de 0,63 cm3 no presente trabalho, enquanto as obtidas por Moraes

(2013) ndo chegaram 0,08 cms.

Tabela 4.2 — Tabela de incertezas associadas ao volume medido em mm?3 antes do ensaio

de desgaste da amostra E16-D.

o Tipo de Distribuigao Graus de | Coeficiente de Incertgza
Grandeza | Estimativa Incerteza d?. Liberdade| Sensibilidade padrao
Probabilidade [mm3]
DP [mm3] | 16,6299 A Normal 3 1 [1] 8,3149
ARes [mm] | 0,0002 B Retangular 0 15451 | [mm?] 0,8920
AlCymc [mm]| 0,0010 B Normal o0 15451 | [mm?] 14,9775
Ala [mm] 0,00025 B Retangular 0 15451 | [mm?] 3,8628
ADel [mm] | 0,01428 B Triangular 0 15451 | [mm?] 220,6666
AT [°C] 0,40512 A Normal 11885 (83,446 |[mm3/°C]| 33,8060
Aape [1/°C] | 5,76E-05 B Retangular 0 41,832 |[mm3.°C]| 2,41E-03
oT [°C] 0,09618 A Normal 11885 (83,446 |[mm3/°C]| 0,07362
Aintfmm?] 1,2392 B Retangular 0 1 [1] 1,2392
Incerteza Padrdo Combinada (uc) [mm3] 223,93598
Graus de Liberdade Efetivos (Veff) 1476214
Incerteza Expandida [mm?] 438,9068

Com relacao a perda volumétrica das amostras, verificou-se que a diferenca de dois
pontos na escala Shore A provocou uma variagcdo de 70% no volume desgastado (ver Fig.
4.5). Na literatura também ha relatos que o aumento da dureza provoca um aumento no
desgaste dos PU. Embora os ensaios sejam baseados em eroséo, tiveram 0s mesmos
mecanismos de desgaste apresentados neste trabalho (LI; HUTCHINGS, 1990; HILL et al.,
1997). Entretanto, também h4 relato de ensaios contra papel abrasivo em que a dureza do
PU néo foi elemento determinante para o desgaste obtido (PADENKO et al., 2015). Santos
(2007) observou que ndo h& uma relacéo clara entre a dureza e a resisténcia ao desgaste
de PU, pois materiais com formulacdes diferentes podem apresentar a mesma dureza, mas

variagdo em outras propriedades mecanicas. Isto indica que, a variacdo de dureza é indicio
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que hé& variacdo em outras propriedades do PU, o que pode ter ocasionado esta variagdo na
taxa de desgaste.

Outra maneira escolhida para representar o desgaste destas amostras foi a
confeccdo de mapas de desgaste, apresentados na Fig. 4.6. Este método contempla o
desgaste em cada um dos 30 401 pontos medidos, mostrando a diferenca da coordenada Z
de cada ponto medido antes e apds o ensaio de desgaste. Vale salientar que a curvatura
inerente da amostra é retirada pelo método utilizado, resultando apenas no desgaste em
cada um dos pontos. Na amostra E16-E é perceptivel que hd um padrdo de desgaste a
partir de um centro oval que vai reduzindo até chegar as extremidades das regides medidas.
Por sua vez, a amostra E16-D apresentou um padrdo de desgaste semelhante, mas com
intensidade diferente. Comparando esses padrbes com a Fig. 3.6, observa-se que este
padrdo ndo estd associado, ao menos diretamente, com a distribuicdo de pressédo no
contato. Entretanto, este padrdo tem caracteristicas semelhantes ao que se espera para a
distribuicdo de temperatura nas amostras.

A medicao da espessura da capa do duto flexivel no lado esquerdo do ensaio E16
mostrou uma diferenca de espessura nas partes ndo desgastadas (que foram utilizadas
como referéncias), entre a regidao inferior e superior de 0,2963 mm. Por esta razdo, antes de
se realizar os célculos da perda de espessura, os resultados foram corrigidos linearmente a
partir das regibes ndo desgastadas. A Figura 4.7 mostra que a regido ndo desgastada de
menor espessura recebeu um acréscimo no seu valor. Esse acréscimo foi sendo reduzido a
medida que se avanca no eixo Y, transformando-se em decréscimo a partir de Y = 175 mm,
reduzindo assim os valores e fazendo com que a regido ndo desgastada de maior
espessura tenha seus valores reduzidos, a mesma média da outra regiéo.

A avaliacdo da perda de espessura, corrigida, para esta amostra é mostrada na Fig.
4.8.

O lado direito da capa, por sua vez, apresentou uma diferenca de espessura nas
regibes de referéncia de 0,2675 mm. Além disso, enquanto a espessura média das regides
ndo desgastadas da amostra da esquerda foi de 6,4900 mm, na da direita foi de 6,7749 mm,
mostrando que, além das varia¢cdes ao longo do eixo longitudinal, também havia variagdes

de espessura ao longo da circunferéncia.
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Figura 4.6 — Mapa de desgaste das amostras de PU (a) E16-E e (b) E16-D.
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Figura 4.7 — Exemplo da correcdo aplicada na espessura das capas para compensacao da
variacdo de espessura entre regides ndo desgastadas.
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Figura 4.8 — Perda de espessura da capa do duto flexivel no lado esquerdo (E16-E).

A perda de espessura corrigida na capa da amostra E16-D é mostrada na Fig. 4.9.
Observa-se que apenas nessa amostra o desgaste ficou concentrado na regido onde o
contato era permanente, enquanto na amostra E16-E houve um maior desgaste em um dos

lados na regido de contato intermitente.
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Figura 4.9 — Perda de espessura da capa do duto flexivel no lado direito (E16-D).

O resultado para a perda de espessura média das amostras no geral e por regides é
mostrado na Tab. 4.3, juntamente com as incertezas associadas para uma probabilidade de
abrangéncia de 95%. Considerando o desgaste ao longo de toda a linha do contato,
percebe-se que os valores médios, de cada lado, tem diferenca de apenas 1,3 um depois de
percorridos 30 km. Porém, ao observar o valor da incerteza tém-se valores da mesma
ordem de grandeza do desgaste. A fonte de incerteza que mais contribuiu para esses
valores, em ambos os casos, foi o desvio padrédo da medicdo, que foi responsavel por mais
de 90% deste valor, na maioria das regides, como mostra a Fig. 4.10. Isto pode ser
explicando com a observacdo da topografia tipica da regido interna de um duto flexivel
apresentada na Fig. 4.11. Nesta figura foi extraida a topografia primaria e aplicado o filtro
robusto de Gauss em uma &rea de 100 mmz, conforme norma ISO 25178-3 (ISO, 2012). A
rugosidade média da superficie (Sa) foi de 58 um, com uma incerteza expandida de 4 pm
para a probabilidade de abrangéncia de 95%. Soma-se a isso, também, o maior nimero de
pontos desta regido, sendo todos afetados por essa topografia, 0 que aumenta o desvio
padrédo desta regido. A segunda fonte de incerteza que mais contribuiu para a incerteza final

foi a deformacéo elastica devido a forca de apalpacao.
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Tabela 4.3 — Perda de espessura média para a capa do duto flexivel no ensaio E16.

Perda de Espessura Média + Incerteza de Expandida (mm)
Regido E16-E E16-D
0-3 0,1703 £ 0,2714 0,1690 + 0,1605
0-1 0,2216 £ 0,1219 0,0759 + 0,1033
1-2 0,1551 £ 0,2799 0,1723 £ 0,1614
2-3 0,3284 + 0,0732 0,2159 + 0,0682
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Figura 4.10 — Contribuicdo de cada fonte de incerteza para a incerteza padrdo combinada.
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Figura 4.11 — Topografia da superficie tipica da regido interna de uma capa externa em uma

regido ndo desgastada.

O fato do maior desgaste néo ser observado na regido central, como poderia ser
suposto, pode ser advindo da rugosidade superficial das amostras, como mostrado, ou
também de uma condicdo pré-existente da superficie. Esta segunda hip6tese é reforcada
principalmente pelo desgaste médio das amostras serem menores que a variagao entre as
regides de referéncia de cada uma delas.

Neste aspecto, a avaliacdo do desgaste quando feita apenas por comparagao
posterior leva uma grande desvantagem por incorrer na divida sobre se o evento foi gerado
durante o desgaste ou era pré-existente na superficie da amostra. Deve-se considerar
também que mesmo um segmento novo de duto flexivel ndo possui uma capa sem
variagfes dimensionais, que sao inerentes do processo de fabricacdo e podem prejudicar a
avaliacao do desgaste.

Moraes (2013) ao medir as espessuras de capas de dutos flexiveis com didmetro
interno nominal de quatro polegadas (101,6 mm) também encontrou essa variavel como
mais influente. Contudo, a maior incerteza expandida encontrada pela autora foi menor que
10 um. Essa variagdo da incerteza encontrada se deve ao método de avaliacdo que cada
autor escolheu. Moraes (2013) fez a média de cada regido e depois considerou o desvio
padrdo das trés médias. Neste trabalho optou-se por considerar a média da espessura em

cada ponto, nas cinco medicdes. A partir da curva de espessura média obtida, foi calculada



73

a média de cada regido, junto com o desvio padrdo. Isso foi feito para quantificar a variacdo
dentro da regido. Isto porque, a variagdo dentro da regido foi maior que a variacdo devido a
medicao sucessiva da mesma espessura. A utilizacdo do método com maior desvio implica
em uma maior incerteza, como visto que ele é o fator que mais contribuiu para a incerteza
expandida. Contudo, a utilizacdo dos valores obtidos por este método em projetos resultaria
em maior confiabilidade na consideracdo da espessura minima necessaria da capa.

Ainda com relacdo a perda de espessura, enquanto o trabalho de Moraes (2013)
apresenta um maior desgaste na area de contato permanente e menor desgaste na regiao
com contato intermitente, a maior média para perda de espessura neste ensaio foi
encontrado na regidao 2-3. Além disso, para a amostra E16-E o menor desgaste foi
observado na regido central, mas considerando o intervalo de confianca, essa perda de
espessura pode apresentar o maior valor de desgaste ente todas as regides. Isto reforca a
ideia que o duto flexivel utilizado possui uma topografia que influenciou os resultados
obtidos majorando os efeitos de desgaste.

As paradas programadas durante este ensaio serviram para que se acompanhasse
da evolucédo do desgaste ao longo de todo o ensaio. A seguir sdo apresentados alguns
registros considerados mais relevantes. A evolugdo completa das amostras pode ser
observada no Apéndice E, tanto para o0 ensaio com afastamento como para 0 sem
afastamento.

A primeira parada programada neste ensaio foi realizada ainda no transitério inicial,
aos 52 377 ciclos, conforme indicado na Fig. 4.3 e os registros fotograficos sdo mostrados
na Fig. 4.12. Observa-se que ha marcas de abrasao e fragmentos de desgaste (indicados
por setas), tanto nas amostras de PU, quanto no duto flexivel. Na primeira parada apo6s o
transitorio inicial, com 150 525 ciclos (Fig. 4.13), foram observados aspectos distintos na
amostra E16-D, enquanto na amostra E16-E os sinais de abraséo seguiram dominantes. No
duto flexivel pode-se notar a adesao de alguns fragmentos de desgastes de PU, bem como
mudanca de colorac&o na regido central, que estava permanentemente em contato com o
PU.
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Figura 4.12 — Registro fotografico das amostras utilizadas no ensaio sem afastamento (E16)

apos a primeira parada (52 377 ciclos).
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Figura 4.13 — Registro fotografico das amostras utilizadas no ensaio sem afastamento (E16)

apos a terceira parada (150 525 ciclos).

Na ultima parada feita antes do término do ensaio (Fig. 4.14), percebe-se o
surgimento de trincas e a formacgdo de uma camada protetiva na amostra de PU. A amostra
de liner E16-E seguiu por todo o ensaio tendo a abrasdo como mecanismo dominante. Por
sua vez, o liner E16-D que no transitorio inicial apresentava sinais de abrasdo, ao longo da
regido estavel desenvolveu sinais de fadiga (confirmados na sequéncia pelo MEV) que
foram evoluindo ao longo do ensaio e seus fragmentos foram readeridos a superficie de
contato.
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Figura 4.14 — Registro fotografico das amostras utilizadas no ensaio sem afastamento (E16)
na ultima parada antes do término do ensaio (431 575 ciclos).

Além dos registros fotograficos, ao término do ensaio, foi analisada a morfologia do
desgaste das amostras de PU em seis diferentes posi¢cdes para cada amostra, estas regides
estdo indicadas na Fig. 4.15. Elas foram escolhidas visando abranger os diferentes
mecanismos apresentados, em especial na amostra E16-D. Para isso, foram escolhidas
guatro amostras na parte central superior da trilha de desgaste e duas no centro da amostra
em direcdo a lateral esquerda da mesma.
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(a) E16 — E — Regi&o Superior (b) E16 — D — Regiao Superior

Figura 4.15 - Registro das amostras retiradas para MEV oriundas do ensaio sem

afastamento em escala real.

Na regido E16-1D, mostrada na Fig. 4.16, a abrasdo € o mecanismo predominante e
também se observa que ha fragmentos de desgaste nos sulcos e/ou riscos gerados, o que é
mostrado em sua ampliacdo. A seta indica o sentido do movimento relativo.

Na amostra E16-2D (Fig. 4.17), observa-se a presenca de alguns sulcos e/ou riscos,
gue nao sdo tdo dominantes como na E16-1D, e também o aparecimento de trincas
oriundas da fadiga superficial da amostra.

A propagacao destas trincas levou ao desprendimento de uma pelicula na regidao 3D
da amostra E16, revelando que o desgaste nesta regido foi majoritariamente por fadiga
superficial, como se observa na Fig. 4.18. Este tipo de desgaste é evidenciado pelas trincas
perpendiculares ao sentido do deslizamento, que ao se encontrarem na subsuperficie

provocam a remocao de material.
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Figura 4.16 — Morfologia da superficie da amostra de PU no ensaio E16-1D: (a) vista geral e
(b) detalhe de (a).

Figura 4.17 — Morfologia da superficie da amostra de PU no ensaio E16-2D: (a) vista geral e
(b) detalhe de (a).

Figura 4.18 — Morfologia da superficie da amostra de PU no ensaio E16-3D: (a) vista geral e
(b) detalhe de (a).
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No centro da amostra E16 (regido 4D), mostrada na Fig. 4.19, também nota-se o
mecanismo de fadiga superficial (trincas) no PU e, em uma maior ampliacdo, percebe-se
gue os fragmentos de desgaste apresentam sinais de amolecimento ou fusdo dos
fragmentos (indicados por setas). Este aumento excessivo da temperatura ocasiona
variagbes nas propriedades mecanicas dos polimeros, e, consequentemente, no

comportamento tribolégico, como visto nas sec¢des 2.1 e 2.4, respectivamente.

‘10.;0}(1(\ . iﬁ:w.‘uub\l . Slgna|A=;\E2 5 WD =3 \'
Figura 4.19 — Morfologia da superficie da amostra de PU no ensaio E16-4D: (a) vista geral e
(b) detalhe de (a).

A regido 5D da amostra E16 (Fig. 4.20), que se localiza a esquerda da 4D (Fig.
4.19a), apresentou trincas de fadiga superficial, com comportamento semelhante ao
observado na regido E16-2D. Ainda na regido 5D, pode-se inferir que ndo houve remogéao

de material, uma vez que ela se encontra na fronteira a esquerda da Fig. 4.6b.

" ENT=10.00 kV.

Figura 4.20 — Morfologia da superficie da amostra de PU no ensaio E16-5D: (a) vista geral e
(b) detalhe de (a).
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A regido 6D da amostra E16, por sua vez, voltou a apresentar sinais de abraséo,
como se verifica na Fig. 4.21. Contudo, em maiores aumento nota-se que este desgaste
ocorreu, possivelmente, sobre fragmentos de desgaste aderidos sobre a superficie de

oriundos de outra regido.

 Mag= 00X

Figura 4.21 — Morfologia da superficie da amostra de PU no ensaio E16-6D: (a) vista geral e
(b) detalhe de (a).

Considerando os mecanismos de desgaste atuantes, conclui-se que esta amostra
apresenta nas proximidades da borda o desgaste abrasivo e o desgaste por fadiga
superficial na regido central. Essa variacdo pode estar associada com o gradiente de
temperatura que ocorre na amostra. Além disso, o material removido tende a formar uma
pelicula de fragmentos de desgaste na interface entre a capa e o liner, como mostrado na
Fig. 4.14b. Na regido central da amostra houve um desprendimento desta pelicula (Fig.
4.15b), evidenciando o principal mecanismo de desgaste desta regido que foi a fadiga
superficial.

Na outra amostra de liner, E16-E, posicionada do lado esquerdo, apesar da variacdo
de apenas dois pontos na dureza, a amostra do ensaio E16-E apresentou uma resposta
tribolégica bastante distinta da E16-D (lado direito). A amostra E16-1E, localizada na borda
superior, mostrada na Fig. 4.22, ndo apresenta sinais de abrasdo e sim bandas de
Schallamach.

Os primeiros sinais de abrasdo sao vistos na Fig. 4.23, referente a regido E16-2E.
Ainda assim, nota-se que ha as bandas de Schallamach entre os sulcos e/ou riscos de
abrasdo, o que néo foi observado na E16-D (Fig. 4.17). Também se constata que as bandas
apresentam um aspecto diferente em relagdo a Fig. 4.22, que ndo apresenta os sinais de
abraséo.
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Figura 4.22 — Morfologia da superficie da amostra de PU no ensaio E16-1E: (a) vista geral e
(b) detalhe de (a).

Figura 4.23 — Morfologia da superficie da amostra de PU no ensaio E16-2E; (a) vista geral e
(b) detalhe de (a).

A Figura 4.24 mostra que os sulcos e/ou riscos de abrasdo na regido central
(amostra E16-3E) ficaram menos evidentes que os da Fig. 4.23 (E16-2E). Na regido E16-3E
ndo foram observadas bandas de Schallamach, nem em maiores aumentos. Além disso,
comparando com a mesma regido do par (E16-3D, ver Fig. 4.18) € notoria a diferenca.

A diferenga entre as morfologias das superficies de desgaste, resultante das
diferencas entre mecanismos de desgaste atuantes, podem ser atribuidas a diversos
fatores. O principal deles é a variagdo das propriedades mecénicas, entre as amostras. Isto
fez com que os fragmentos de desgaste da amostra E16-E fossem mais facilmente
expelidos, enquanto, na amostra E16-D, esses fragmentos formaram um filme acima da
superficie, facilitando assim a fadiga de contato apresentada pela amostra. Todavia, embora

na amostra E16-D tenha sido observado menor desgaste que a E16-E, as trincas existentes
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na amostra E16-D podem comprometer a funcionalidade do liner em sua aplicacdo. A
profundidade destas trincas néo foi avaliada neste trabalho.

: : i : {
Mag=-100X" "~ * EHT=1000KV.  Signal A=SE2 wo=k02nedy

Figura 4.24 — Morfologia da superficie da amostra de PU no ensaio E16-3E: (a) vista geral e
(b) detalhe de (a).

No centro da amostra (Fig. 4.25), observa-se que houve uma estabilizagdo do
comportamento, semelhante ao que ocorreu na amostra E16-D. Ainda assim, em maiores
aumentos, nota-se que houve um amolecimento da superficie do material, atribuido a
temperatura. Esses sinais mais brandos de abrasdo podem ser atribuidos ao rolamento dos
fragmentos de desgaste, uma vez que, a abrasdo por rolamento é menos severa do que a
por deslizamento (ZUM GAHR, 1987). Além disso, os fragmentos de desgaste que atuaram
como particula abrasiva com resisténcia inferior ao do material original, o que também
influencia na resposta final, pois evitam o contato direto entre a capa e o liner. O rolamento
destes fragmentos pode estar associado com o tamanho das amostras, 0 que mantinha os
fragmentos por mais tempo no contato, juntamente com a alternancia do movimento que
direcionava estes fragmentos para ambos os lados durante um ciclo.

A esquerda da regido central do liner, ou seja, na amostra E16-5E, os sinais de
abrasao se intensificaram, como se verifica na Fig. 4.26. Em maiores aumentos também se
observam sinais semelhantes de amolecimento do material devido a temperatura no
contato, ndo sendo encontradas bandas de Schallamach.

Na regiao da amostra E16-6E houve acumulo de fragmentos na regido mais préxima
a borda da amostra, como se observa na Fig. 4.27. Além dos fragmentos aderidos, nota-se
gue o mecanismo de desgaste predominante é a abrasdo, com sulcos e/ou riscos mais

profundos do que os apresentados pela amostra E16-6D.
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Figura 4.25 — Morfologia da superficie da amostra de PU no ensaio E16-4E (a) vista geral e
(b) detalhe de (a).
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Figura 4.26 — Morfologia da superficie da amostra de PU no ensaio E16-5E (a) vista geral e
(b) detalhe de (a).

Signal A = SE

Figura 4.27 — Morfologia da superficie da amostra de PU no ensaio E16-6E (a) vista geral e
(b) detalhe de (a).
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Observando os fragmentos de desgaste coletados, mostrados na Fig. 4.28, nota-se
gue os fragmentos oriundos do PU séo cilindricos como se atenta no detalhe. Isto corrobora
o que foi mostrado com relagédo a abrasao acontecer por rolamento, em especial na regido
central da amostra da esquerda. Sendo assim, conclui-se que além da variacdo na dureza, o

mecanismo de desgaste atuante é determinante para a perda volumétrica das amostras.

Figura 4.28 — Fragmentos de desgaste oriundo do ensaio E16 na parada de 52 mil ciclos
onde (b) é a ampliacédo da regido indicada em (a) no MEV.

Além das amostras de liners, também foram analisadas as morfologias das amostras
oriundas do duto flexivel deste ensaio. Assim como na medicdo da espessura, a capa do
duto foi dividida em duas partes. De cada parte da capa, foram retiradas cinco amostras,
conforme ilustra Fig. 4.29. Estas amostras foram utilizadas para todas as caracterizacdes
subsequentes. A amostra R é referente a parte superior da amostra, isto €, uma regido que
ndo sofreu desgaste. Na regido A, o contato era intermitente e nas demais regibes era
permanente. Destaca-se ainda, que a regido A tinha contato com a dgua durante o ciclo.

Figura 4.29 — Referéncia para a retirada de amostras para os ensaios de caracterizacdo das

capas dos dutos flexiveis.
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As amostras da capa externa que ndo sofreram desgaste, E16-ER (referente ao lado
esquerdo) e E16-DR (referente ao direito), sdo mostradas na Fig. 4.30. A diferenca mais
visivel entre as duas € que a da esquerda apresenta um grande nuamero de trincas preé-
existentes, que podem ser atribuidas ao envelhecimento e a fragilizagdo da poliamida
(SERPE; CHAUPART, 1997).

100 pm \ J . g A 5 : &
\Mag ={_100X EHT'=10.00 kv Signal & = SE2 WD =27.9 mm H Mag=_ 100X EHT2.10.00 kv Signal A = SE2 WD =27.7 mm

Figura 4.30 — Superficie do duto flexivel na regido onde ndo houve desgaste do lado: (a)
esquerdo (E16-ER) e (b) direito (E16-DR).

Na regido onde o desgaste foi intermitente (Fig. 4.31), nota-se que houve degaste
abrasivo nas duas amostras. Além disso, para a amostra da esquerda, as trincas mudaram
de morfologia, pela remocao de material da superficie por abrasdo. Para a amostra do lado
direito, a superficie, que era lisa, passou a apresentar trincas perpendiculares ao

deslizamento.

Mag=" 100X EHT=10.00 kV Signal A = SE2 WD =23.7mm

Figura 4.31 — Superficie do duto flexivel na regido onde houve contato com a agua do lado:
(a) esquerdo (E16-EA) e (b) direito (E16-DA).
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Contudo, a existéncia de sinais na superficie original, em especial para amostra E16-
EA, contraria o que foi observado para perda de espessura. Isto porque em ambos 0s
casos, estas foram as regides que apresentaram maiores desgaste, reforcando a hipotese
que as topografias das amostras influenciaram o resultado da medicdo da perda de
espessura.

Os sinais de abrasdo sdo ainda mais evidentes na regido de contato permanente
entre as amostras, como mostrado nas Fig. 4.32 e Fig. 4.33. Verifica-se também que ndo ha
mais tricas aparentes, 0 que evidencia que a camada envelhecida (que sofreu hidrolise
durante sua aplicacdo em campo) mais externa foi eliminada durante o ensaio. Outro
aspecto importante é a adesdo dos fragmentos de desgaste, em especial nos sulcos de
abrasdo presentes em ambas as amostras, mas em maior frequéncia de adesdo nas

amostras do lado direito.

Mag= 100X oo EHT=10:00 RV oSignal A =SE2 WD 2241 mm %)

Figura 4.32 — Superficie do duto flexivel na regido onde houve contato permanente com o
liner: (a) esquerdo (E16-EB) e (b) direito (E16-DB).

Comparando novamente a morfologia das amostras de capa externa com o resultado
da perda de espessura, observa-se que nas amostras E16-DB e E16-DC, os resultados
podem ser considerados condizentes, pois 0s sinais de abrasdo estéo presentes em ambos
e a superficie original ndo péde mais ser vista. Porém, a presenca de trincas atribuidas a
superficie original do material na regido E16-EB e os sinais de abrasdo mais severos na
E16-EC se contrapdem ao que foi obtido para a perda de espessura.
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Mag= 100X\ EHT=10.00kV = Signal A=8|

Figura 4.33 — Superficie do duto flexivel na regido onde houve contato permanente com o
liner: (a) esquerdo (E16-EC) e (b) direito (E16-DC) e suas respectivas ampliagdes (c) e (d).

Com o objetivo de verificar a origem do material aderido aos sulcos, optou-se pela
avaliacdo da composicao quimica através da espectroscopia de energia dispersiva de raios-
X do préprio MEV. Para isso foi escolhida a regido mostrada na Fig. 4.34, proveniente da
amostra E16-DC e foi comparada a porcentagem de cloro (que era componente somente do
PU) presente em seis pontos, trés na superficie de desgaste e trés nos fragmentos. A
utilizagéo desta quantificacdo para polimeros tem baixa exatiddo devido ao fato de boa parte
dos elementos quimicos presentes apresentarem baixo nimero atdbmico, mas ainda assim é
possivel afirmar qualitativamente se o ponto analisado contém PU ou nao. Isto porque o PU,
dentre os materiais que compdem o par, € 0 Unico que possui cloro em sua formulagéao.
Utilizando o mesmo método de analise, para fins de comparacao, o PU utilizado em contato
com esta amostra possuia em sua composicao (9,284 + 0,311) % em massa de cloro em
sua composicao. Os resultados da Fig. 4.34 indicam que o fragmento era um misto dos dois

materiais, 0 que pode ter ajudado no ancoramento do mesmo. Além disso, foram avaliados
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outros pontos, inclusive da amostra E16-E, que tiveram o resultado semelhante, apenas
alterando a porcentagem de cloro na composigao.

% de Cloro em massa * Erro da leitura

Capa Fragmento

1-0,765+0,102 | 4-5,875+0,267

2-0,631+0,097 | 5-5,593 0,255

3-0,708 +0,107 | 6-4,872+0,250

M=0,701+0,177 | M =5,447 + 0,446

Figura 4.34 — Avaliacdo da composi¢cdo quimica dos fragmentos de desgaste aderidos na

amostra E16-DC, onde M representa a média dos valores medidos (confiabilidade de 68%).

Devido a sua localizacdo, a morfologia na superficie de desgaste das amostras E16-
ED e E16-DD deveriam ser semelhantes ao que ocorreu nas E16-EB e E16-DB. A Figura
4.35 mostra que isto aconteceu apenas para a E16-DD, enquanto a E16-ED apresentou
uma superficie com sinais de abrasdo, mas ainda com muitos elementos da superficie
original. Vale ressaltar que a amostra da capa externa E16-E apresentou um desgaste nulo
na regido em que a amostra E16-ED foi retirada (ver Fig. 4.8), enquanto a amostra E16-D,

apresentou desgaste nessa regido (ver Fig. 4.9).
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Figura 4.35 — Superficie do duto flexivel na regido onde houve contato permanente com o
liner: (a) esquerdo (E16-ED) e (b) direito (E16-DD).

Além da andlise tribologica das amostras da capa externa e do PU foram feitas
analises fisico-quimicas da PA da capa visando detectar fenbmenos decorrentes do
processo de desgaste. A poliamida foi escolhida por ser um polimero termoplastico e passar
por transi¢cdes de primeira e segunda ordem acima da temperatura do ensaio (17 °C), o que
ndo ocorre com o PU. Vale salientar que as transi¢coes de primeira ordem séo a cristalizagéo
e a fusdo, enquanto a de segunda ordem é a transigao vitrea.

Inicialmente foi realizada a analise da viscosidade de material correspondente a
regibes com diferentes mecanismos de desgaste. Deve-se salientar que a fundamentacéo
desta andlise € que quanto maior a viscosidade, maior a massa molar do polimero
(CANEVAROLO, 2006). Contudo, esta variacdo entre as amostras foi analisada de forma
apenas qualitativa, uma vez que o foco do trabalho é a variacdo da viscosidade como
consequéncia dos efeitos tribolégicos e ndo o de quanto foi a variacdo em si.

Além da amostra referéncia, correspondente a um material ndo desgastado, mas que
experimentou o envelhecimento, foi medida também a viscosidade de uma regido do nucleo
da capa — que nao sofreu envelhecimento — para comparacdo. Na Figura 4.36, que mostra o
resultado para a viscosidade juntamente com a incerteza expandida para probabilidade de
abrangéncia de 95%, nota-se claramente que a maior variacdo da viscosidade foi entre a
superficie externa ndo desgastada e o nucleo. Isto era esperado ja que ha relatos na
literatura que dao conta de que, quanto maior grau de envelhecimento da PA 11, menor sua
massa molar (JACQUES et al., 2002; MEYER et al., 2002; MACIEL, 2005; BISPO, 2008).
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Figura 4.36 — Viscosidade das amostras de PA utilizadas no E16 em comparacdo com o
nucleo do duto, juntamente com suas incertezas expandidas com intervalo de confianca de
95%.

Outro fato notorio é a maior viscosidade a medida que se avanga ao centro da regido
do desgaste. As amostras E16-EA e E16-DA apresentaram, na média, maior desgaste do
gue as amostras E16-EC e E16-DC. Sendo assim, esperava-se que a maior remogao de
material nas amostras E16-EA e E16-DA se refletisse em uma maior viscosidade,
justamente por causa da remocao de material de sua superficie. Contudo, as amostras E16-
EC e E16-DC apresentaram maior viscosidade, o que poderia ser associado a um maior
desgaste. Isto indica que a topografia existente nos dutos pode ter influenciado no resultado
de medicdo da espessura.

Considerando a coloracdo final da capa de poliamida, a hipétese de que a
temperatura no contato durante o ensaio tenha sido elevada foi considerada. Para verificar o
possivel aumento da temperatura no material foi utilizada a calorimetria exploratoria
diferencial (DSC). A Figura 4.37 mostra as curvas obtidas no primeiro aguecimento para as
amostras da capa externa oriundas do ensaio E16. A linha pontilhada na vertical € apenas
um auxilio para comparac¢éo da variacao da temperatura no pico de fusao. Observa-se que,
de modo geral, que houve uma tendéncia de aumento da temperatura do pico de fuséo.

Na Tabela 4.4 sdo mostrados os valores que foram obtidos nos ciclos realizados.
Observa-se nesta tabela que as temperaturas de transicdo vitrea (Tg), para todas as
amostras na regido que manteve contato permanente com o PU, foram maiores do que as
gue ndo o tinham. Ainda sim, essa variagdo é pequena para uma Tg. Inicialmente ndo é

possivel correlacionar nenhum comportamento sistematico para os valores da temperatura
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de fusdo (Tm), da temperatura de cristalizacdo (Tc) e suas entalpias (AHf e AHc,
respectivamente). Ainda assim, observa-se que o maior intervalo de fusdo para as amostras
foi sempre para a amostra da superficie ndo desgastada. Essa reducao do intervalo indica

gue a cristalinidade se tornou mais homogénea nas amostras que sofreram desgaste.
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Figura 4.37 — Curvas de DSC das amostras de PA oriundas do E16 (a) Esquerda e (b)

Direita.
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Tabela 4.4 — Propriedades térmicas das amostras oriundas do E16 obtidas através do DSC.

Amostra 1° Aguecimento Resfriamento 2° Aguecimento
Tg(°C) Tm (°C) AHf(Jlg) Tc(°C) AHc(J/lg) Tm (°C) AHf (J/g)
E16-ER 44,64 181,67 -37,71 133,33 32,15 180,67 -37,78
E16-EA 44,43 185,67 -38,63 138,00 31,82 185,00 -36,11
E16-EB 45,32 184,33 -37,53 137,33 30,95 183,67 -36,57
E16-EC 47,16 184,67 -35,21 134,67 30,99 183,33 -35,62
E16-ED 46,10 187,33 -37,18 140,67 30,11 186,00 -36,26
E16-DR 45,81 185,33 -38,29 138,00 30,71 184,67 -34,98
E16-DA 44,62 182,00 -33,25 129,33 27,86 181,33 -33,76
E16-DB 46,47 187,33 -34,17 139,33 29,42 187,00 -34,66
E16-DC 47,29 188,00 -35,65 142,00 30,04 186,77 -35,06
E16-DD 46,61 184,67 -35,36 136,00 31,06 184,00 -36,11

Vale salientar que estes resultados sdo influenciados diretamente pela
heterogeneidade das amostras, pois a retirada de pequenas quantidades da superficie do
material acaba levando consigo a uma camada subsuperficial que influéncia no resultado.
Um método de minimizar esse efeito seria repetir os ensaios, contudo ndo havia amostras
suficientes para isto.

Bispo (2008) observou que o processo de envelhecimento da poliamida 11 em 6leo
nas temperaturas de 90 °C e 110 °C interfere na sua temperatura de fusdao, bem como na
entalpia, resultando na elevacédo destes dois parametros. Entretanto, a variacdo registrada
também ndo seguiu um padrao claro para os ensaios de envelhecimento a 90 °C, mostrando
qgue ha uma competicao entre efeitos neste caso.

Maciel (2005) verificou que o envelhecimento da PA 11 pode alterar sua Tg, tanto
para valores maiores que o do material virgem como para valores menores, em uma
amplitude total de 10 °C. O autor ainda percebeu que a temperatura de fusdo manteve-se
inalterada apesar da mudanca da Tg e da cristalinidade. Ele notou que a cristalinidade
apresentou uma maior reducao para o envelhecimento na agua a 80 °C em apenas um dia.

Romao e colaboradores (2009) também observaram um aumento da temperatura de
fusdo da PA 11, bem como para a cristalizacdo no resfriamento. Eles atribuiram esse
comportamento a redugdo da massa molar, que favorece o aumento da cristalinidade,
trazendo como consequéncia esses resultados.

Assim, como a literatura mostra que o préprio envelhecimento provoca um aumento
na temperatura de fusdo e variagbes na cristalinidade, isso torna mais complexo fazer a
analise através destes dois parametros (MACIEL, 2005; BISPO, 2008; ROMAO et al., 2009).
Contudo, a reducdo da largura do pico de fusdo é um forte indicativo que o material
experimentou altas temperaturas por um tempo suficiente para rearranjar as

macromoléculas, como mostrado por Zhang et al.(2006).



93

Visto isto, optou-se pela difragdo de raios-X (DRX) para identificar a estrutura
cristalina presente, bem como alteracdes nas mesmas devidas ao ensaio triboldgico.

Os difratogramas obtidos sdo mostrados na Fig. 4.38. Apresenta-se também uma
segunda medi¢cédo para a mesma amostra em outra posicdo. A presenca de dois picos indica
que a forma cristalina predominante em todas as amostras é a estrutura a (ZHANG et al.,
2001). Com relacdo a posicdo dos picos, ndo é possivel observar uma tendéncia de
alteracdo devida a localizacdo da amostra, uma vez que, a variacdo entre dois difratogramas
da mesma amostra se mostram, por vezes, mais distintos que entre as diferentes regides. A
variagdo entre os difratogramas da mesma amostra pode ter origem na rugosidade da
amostra, na heterogeneidade, na dispersao dos cristais e no envelhecimento das amostras.
Isto pode ser considerado, pois as maiores variagdes foram na amostra de referéncia e na
que tinha contato intermitente durante o ensaio.

Zhang e colaboradores (2001) indicam que a PA 11, quando submetida a esforgos e
elevadas temperaturas, tem a razao de intensidade entre os dois picos da fase a alterada.
Comparando as amostras que tinham contato permanente com o liner com as que néo o
tinham, observa-se que houve um aumento do pico referente aos planos (010,110), que
estao a direita, indicando que houve uma deformacéo plastica em alta temperatura.

O trabalho de Maciel (2005) mostra que quando envelhecida a 80 °C, a poliamida 11
ndo apresenta variacdo da sua estrutura de partida, que naquele trabalho era sua forma &.
No presente trabalho também foi observada uma variacdo da posicdo do pico nédo
correlacionavel com a mudanca de estrutura, evidenciado principalmente na variacdo entre
difratogramas da mesma amostra em escala real. Vale salientar que durante o processo de
envelhecimento, as amostras sofreram uma variagdo superficial e cristalografica que pode

ter gerado essa diferenca.
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Por sua vez, Bispo (2008) partiu da estrutura & e realizando o envelhecimento das
amostras, em petréleo nas temperaturas de 90 °C e 110 °C, houve a transi¢do da estrutura
O para a a. Além disso, o autor observou um aumento no tamanho dos cristais nas
temperaturas mais altas, enquanto em temperaturas mais baixas o tamanho permaneceu
inalterado. A partir de 15 dias de envelhecimento acelerado, as amostras tiveram tanto sua
estrutura cristalina quanto o tamanho dos cristais estabilizados. Isto vai ao encontro do que
foi observado neste trabalho em que ndo houve variacdo da estrutura cristalina, uma vez
que, as amostras se encontravam em um avancado estagio de envelhecimento. Vale
salientar que a literatura mostra que as maiores variagdes de propriedades ocorrem no inicio
de envelhecimento (MACIEL, 2005; BISPO, 2008). Com isso, pode-se inferir que com a
utilizacdo de um duto novo haveria variagdes no comportamento diferentes das que foram
observadas neste trabalho, reforgando a escolha do duto envelhecido, como condigdo mais
critica.

A literatura mostra que devido a baixa condutividade térmica dos polimeros em geral,
em ensaios tribologicos, estes materiais podem ocorrer gradientes de temperaturas da
ordem de 0,1 a 1,0 °C/um (NEWCOMB, 2006; NOSKO et al., 2015). Por esta razéao, foi
utilizada também a espectroscopia Raman visando avaliar as ligac6es quimicas da camada
mais externa da poliamida submetida ao desgaste.

O espectro Raman referéncia para PA 11 pode ser visto na Fig. 4.39, onde os

principais picos séo:

e 1443 cm™: ligagdes CH, no plano;
e 1297 cm™: ligagbes CH, nédo planares;
e 1063 cm™: ligagbes C-C planares;

e 1107 cm™: ligagBes C-C nao planares.

A Figura 4.40 mostra a curvas obtidas apos a retirada da linha base dos espectros.
Comparando a amostra da regido envelhecida e que nao sofreu desgaste com a regido que
foi submetida ao contato intermitente, observa-se que elas sdo muito semelhantes ao
espectro padrdo da poliamida 11 encontrado na literatura, como visto na Fig. 4.39 (HENDRA
et al., 1990).

Tendo em vista que a hidrélise (principal mecanismo de envelhecimento) apesar de
romper as ligacdes ndo altera os tipos de ligacdes existentes, uma vez que seu subproduto
€ liberado, pode-se inferir que ndo houve outro tipo de degradacdo nestas amostras
(SERPE; CHAUPART, 1997).
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Figura 4.39 — Raman de referéncia da PA 11.
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Figura 4.40 — Espectroscopia Raman da PA 11 para amostras oriundas do E16 do lado (a)

esquerdo e (b) direito.
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Em relacdo as amostras com contato permanente, o aparecimento de picos nao
definidos indica que houve algum tipo de degradacédo nestas amostras. Soma-se a isso que
as amostras apresentavam aspectos visuais de degradacdo térmica, sendo plausivel
assumir que esta tenha sido a degradacao que ocorreu. Vale salientar que o DRX também
havia fornecido indicios de que houve um aumento significativo da temperatura. Ainda que a
espectroscopia Raman ndo seja um método muito utilizado para monitorar degradacéo
térmica, ela se mostrou interessante tendo em vista a dificuldade de se obter amostras com
espessuras reduzidas para as demais caracterizacdes (DOMINGOS, 2011).

Por fim, esta alteragdo no Raman somada com as variagdes que foram observadas
no ensaio de DSC (aumento do pico de fusédo) e também a variacdo do DRX (aumento do
segundo pico cristalino) séo indicativos que a temperatura no ensaio foi proxima a 200 °C
(temperatura de degradagdo da PA 11). Além dessa degradacgéo, o aumento da temperatura
também pode ter alterado as propriedades mecanicas dos materiais envolvidos, influindo
diretamente no resultado tribolégico. Para avaliar o efeito da temperatura foi realizado com
ciclos periddicos de afastamento, visando reduzir a influéncia deste fator. Os resultados

obtidos s&o apresentados a seguir.

4.2.2. Ensaios com afastamento (E17)

Para avaliar a influéncia da temperatura no desgaste do par, propés-se um ensaio
com um afastamento a cada dez ciclos, denominado de E17. Esse ensaio foi realizado
utilizando os mesmos parametros do E16. Na Figura 4.41 sdo mostradas as curvas de COF
para a amostra da esquerda (E17-E) e da direita (E17-D). O comportamento do COF neste
ensaio difere do verificado no ensaio sem afastamento (E16). Enquanto o ensaio sem
afastamento apresentou uma queda no COF no inicio do ensaio, 0 ensaio com afastamento
mostrou um COF relativamente constante durante 21 km iniciais. A partir dessa distancia
percorrida, o COF apresentou uma tendéncia de aumento. Até 21 km, a média do
coeficiente de atrito era de 0,292 e 0,310 para o lado esquerdo e direito, respectivamente.

Considerando as regides com COF constantes de cada grafico, nota-se na Fig. 4.41
gue os valores de COF no ensaio com afastamento foram menores (E17-E: 0,292 e E17-D:
0,310) que os do sem afastamento (E16-E: 0,335 e E16-D: 0,344). Depois de percorridos 21
km, a diferenca entre as amostras utilizadas no E17 foi de apenas 0,003. Neste ponto, vale
salientar que a resolucdo na aquisicdo do COF é de 0,007. Isto mostra que as variacdes
dentro de um mesmo ensaio estdo proximas a resolucdo da medicdo, ndo podendo ser
afirmado que a variacdo é decorrente da diferenca de dureza, ao contrario do que foi
inicialmente suposto. Outro ponto a ser ressaltado € que, a partir de 21 km, o COF no E17

aumenta de forma gradativa, alcancando valores maiores do que os obtidos no ensaio E16.
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A literatura mostra que a temperatura influencia de diversas formas os polimeros, sendo que
para elastdbmeros, quanto maior a temperatura menor é o coeficiente de atrito, uma vez que

0 aumento da temperatura facilita a quebra de juntas adesivas (MYSHKIN et al., 2005).
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Figura 4.41 — COF ao longo ensaio com afastamento (E17).

A semelhanca entre os valores de COF no inicio dos ensaios, com e sem
afastamento, pode ser atribuida ao regime transiente de temperatura das amostras no
ensaio sem afastamento, que devido sua inércia térmica, levam algum tempo até atingir a
temperatura final do ensaio.

O desgaste volumétrico das amostras de liner utilizadas neste ensaio apresentou um
valor notoriamente diferente daquele observado no ensaio sem afastamento. Enquanto no
ensaio sem afastamento houve perda de volume, no ensaio com afastamento houve um
ligeiro acréscimo no volume de 1,1237 + 0,6340 cm3 e 1,4623 + 0,6307 cm?3 para as amostra
E17-E e E17-D, respectivamente, com incertezas expandidas com probabilidade de
abrangéncia de 95%. Estes valores sdo mostrados na Fig. 4.42 juntamente com a perda de
espessura média, sendo que as principais fontes de incerteza foram as mesmas do ensaio
anterior. Porém, neste caso, as incertezas associadas sao proximas a 50% do valor médio
do mensurando, o que é consideravelmente alto. Ainda assim, no intervalo de confianga
assumido, € possivel concluir que a amostra apresentou um aumento real de volume.

Essa drastica reducdo da taxa de desgaste do liner esta associada a uma forte
mudanca nos mecanismos de desgaste, decorrente de uma menor temperatura na interface

do contato entre corpo e contracorpo, como mostrado mais adiante.
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Figura 4.42 — Desgaste nas amostras de liner em ambos 0s ensaios.

Os mapas de desgaste destas amostras (Fig. 4.43) refletem o ganho de volume,
tendo a maior parte da superficie com valores negativos para a perda de espessura.

Na amostra E17-D (Fig. 4.43b) observam-se duas regides com desgaste localizado
na parte superior da area analisada. No restante da area tem-se um acumulo de material,
cuja espessura média é da ordem de 0,20 mm. Na amostra do lado esquerdo (E17-E), tem-
se um acumulo de material na regido central da amostra. Vale salientar que apenas a regiao
central destas amostras foi avaliada.

Ao comparar os resultados dos ensaios com e sem afastamento percebe-se a notéria
influéncia que a temperatura tem neste tribossistema. A redugdo na perda volumétrica foi
consideravel com a inclusdo dos ciclos de afastamento, que inclusive poderiam facilitar a
saida dos fragmentos de desgaste, aumentando a taxa de desgaste, fato esse que néo
ocorreu. Este resultado € atribuido a vertiginosa queda nas propriedades mecanicas dos
polimeros com o aumento da temperatura, resultando em mecanismos de degradacao
diferentes.

Com relacdo a capa externa do duto flexivel, a medi¢édo da espessura das amostras
mostrou que, assim como no E16, havia variacdes entre as regides ndo desgastadas do
mesmo lado e também entre as médias de cada lado. Na amostra E17-E a diferenca entre
as regides nado desgastadas foi de 0,2012 mm enquanto na E17-D foi de 0,3082 mm e a

variagdo entre as médias foi de 1,4308 mm.
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(a) E17-E (b) E17-D
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Figura 4.43 — Mapa de desgaste da amostra de PU (a) E17-E e (b) E17-D.
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A variacdo de espessura da amostra da capa do duto E17-E (Fig. 4.44) e da amostra
E17-D (Fig. 4.45) foi similar, apresentando maior desgaste na regido central, quando
comparada com as variacdes observadas nas regides com contato intermitente. A perda de
espessuras nessas amostras é mostrada na Tab. 4.5, juntamente com as respectivas
incertezas de medicdo, com probabilidade de abrangéncia de 95%. A fonte de incerteza que
mais contribuiu para incerteza final foi a variabilidade dos pontos na regido, assim como no
ensaio E16. Nota-se que a variacdo do desgaste entre lados neste ensaio foi de 108,9 um,
no ensaio sem afastamento essa diferenca foi de 1,3 um. Além disso, 0 comportamento do
desgaste no ensaio com afastamento aproximou-se mais ao que era esperado, ou seja, com

maior desgaste na regido de maior solicitacdo da amostra (regido central).
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Figura 4.44 — Perda de espessura da capa do duto flexivel no lado esquerdo (E17-E).

1’0R| 0 1 | 1 Z,I |3 RF
P ! = 6,0
£ 084 6,1
@© i —~
= - 6,2 =
A 0,6 - -6,3 é
Q
> lea S
p lee 2
8 0,4 4 ] 6,5 8
o) i
2 024 6,7
-4 6,8
0,0 — 1 T T T "1 T 7 7 17 T "7 7T "1 -1 6,9
0 25 50 75 100 125 150 175 200 225 250 275 300 325 350
Y (mm)

Figura 4.45 — Perda de espessura da capa do duto flexivel no lado direito (E17-D).
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Tabela 4.5 — Perda de espessura média para a capa do duto flexivel no ensaio E17.

Perda de Espessura Média + Incerteza de Expandida (mm)
Regido E17-E E17-D
0-3 0,3153 + 0,1517 0,2064 + 0,1812
0-1 0,1336 + 0,0784 -0,001 £ 0,0871
1-2 0,3438 £ 0,1236 0,2423 + 0,1425
2-3 0,1034 + 0,0945 -0,0818 + 0,0954

A Figura 4.46 apresenta o0 desgaste com sua incerteza expandida para uma
probabilidade de abrangéncia de 95% nos ensaios E16 e E17. O maior desgaste foi
observado na amostra E17-E na regido com contato permanente, podendo chegar até
0,4674 mm, o que implicaria em uma taxa de desgaste maxima para a capa de 0,9348 x 10
pum/ciclo. Esta taxa de desgaste é menor do que a obtida por Moraes (2013) de 1,3 x 107
pum/ciclo, o que pode ser atribuido a maior presséo de contato que a autora utilizou.
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0,05 ) {
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Figura 4.46 — Comparacéo entre os desgastes das capas utilizadas nos ensaios E16 e E17.

O registro fotografico das amostras do ensaio E17 é mostrado no Apéndice E. Desde
o0 inicio (Fig. 4.47) até o final do ensaio (Fig. 4.48) sdo observados os mesmos aspectos
macroscépicos do desgaste. Estes sinais sdo 0s mesmos apresentados pela amostra E16-E

ao longo de todo o ensaio e da amostra E16-D no transitério inicial.
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Figura 4.47 — Registro fotogréfico das amostras utilizadas no ensaio com afastamento (E17)

na primeira parada do ensaio (49 100 ciclos).

Avaliando a capa do duto flexivel ao final do ensaio (Fig. 4.48) é possivel constatar
que houve uma variacdo na coloracdo do mesmo, mas de forma bem menos acentuada do
que a verificada no ensaio E16. Outra observacéao feita durante os registros a cada 50 mil
ciclos foi que houve uma dréastica reducdo na quantidade de fragmentos de desgaste
acumulados. O que foi refletido na menor taxa de degaste das amostras, como apresentado
anteriormente. As amostras retiradas para analise dos mecanismos de desgaste deste
ensaio seguiram os mesmos padrdes, posicdes e nomenclaturas das utilizadas no ensaio
E16 (ver Fig. 4.15).
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E1l7-E E17-D

Figura 4.48 — Registro fotogréfico das amostras utilizadas no ensaio com afastamento (E17)
apos o término do ensaio.

Na Figura 4.49, referente a amostra E17-1E, observam-se sinais microscopicos de
abrasdo e, com maiores aumentos notam-se as bandas de Schallamach, um
comportamento muito préximo ao apresentado pela amostra E16-1E, apesar do tamanho e
frequéncia das bandas serem diferentes.

A medida que se aproxima do centro da amostra, a diferenca entre as amostras do
ensaio E17 e do E16 fica cada vez mais evidente. Nas Figuras 4.50, 4.51 e 4.52 ndo se
observa a evolucdo vista em nenhuma das amostras do ensaio E16, em especial da
amostra E16-E, que também ndo apresentou a formagdo da pelicula. Enquanto nas
amostras E16 as bandas de Schallamach foram desaparecendo & medida que sinais de
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amolecimento surgiam, neste ensaio essas bandas permaneceram constantes e sem sinais

de amolecimento, ainda que com o aparecimento de material aderido na superficie.

Mag=: 100X CEHT=10.00 kv Signal A = SE2 WD = 31.6 mm

Figura 4.49 — Morfologia da superficie da amostra de PU no ensaio E17-1E: (a) vista geral e
(b) detalhe de (a).

L5
-

100 pm

Mag= 100X .« EHT=1000kV,  SignalA=8E2' % WD=336mm

Figura 4.50 — Morfologia da superficie da amostra de PU no ensaio E17-2E: (a) vista geral e
(b) detalhe de (a).

Nas laterais do liner, amostras E17-5E (Fig. 4.53) e E17-6E (Fig. 4.54), nota-se que
houve acumulo de material na superficie formando um filme interfacial. Adicionalmente,
notam-se também bandas de Schallamach. Na comparagdo com as mesmas regides da
amostra E16-E (ensaio sem afastamento), ndo h&a evidéncias de amolecimento e menos

acumulo de fragmentos de desgaste sobre a superficie de desgaste.
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>
S QAL

Mag= 100X EAT=1000kV »/SignalA=SE2  ** WD=31.4mm

Figura 4.51 — Morfologia da superficie da amostra de PU no ensaio E17-3E: (a) vista geral e
(b) detalhe de (a).

Mag= 5.00 K% EHT.= 10,00 kY. Signal A = SE2 WD = 32.0 mm

Alaen g y :
Mag =100 X EHT=10.00kV Signal A = SE2 WD = 32.0 mm

Figura 4.52 — Morfologia da superficie da amostra de PU no ensaio E17-4E: (a) vista geral e
(b) detalhe de (a).

/ : ; / ¢
7 Mag= 100X * /' EHT=10.00 kV Signal A =SE2 WD =33.7 mm Mag= 500KX EHT = 10.00kV, Signal A = SE2, WD =33.7.mm

Figura 4.53 — Morfologia da superficie da amostra de PU no ensaio E17-5E: (a) vista geral e
(b) detalhe de (a).



107

t ¥ CNE
b TR
e VO B e i W
Mag= 100X EHT=10.00kV  ’SignalA=SE2  'WD=31.4mm M LN Mg 2 S00KX 7 HT 4000k Sianai A=

Figura 4.54 — Morfologia da superficie da amostra de PU no ensaio E17-6E: (a) vista geral e
(b) detalhe de (a).

Na amostra E17-D também foram observadas bandas de Schallamach ao longo da
linha central da amostra (linha vertical) (Fig. 4.55, 4.56, 4.57 e 4.58), sendo que essas
bandas se encontravam em meio a sinais de abrasdo nas amostras. Assim como a amostra
E17-E, esta amostra tem mais similaridades com a amostra E16-E do que com a amostra da
E16-D. Ainda assim, quando comparadas as mesmas regioes do ensaio E17, ha pequenas
diferencas entre as amostras, sendo que estas diferengcas podem ser atribuidas a
instabilidade na remocdo dos fragmentos de desgaste que foram acumulados, formaram
assim um filme interfacial (BRISCOE; SINHA, 2009). Cabe salientar que, diferentemente do
gue ocorreu no ensaio E16, o E17 apresentou um volume de material removido muito menor
no PU, além de ndo apresentar sinais de amolecimento e de ter mais material readerido na

superficie.

/ . ~ - >

AMag=f 100X 5 EHT=1000 kv’ 4 signalA=SE2 ' WD =332 mm g =50 X T EHT=1000 v Rusignaghe SE2 WD'=33.2 mml)

Figura 4.55 — Morfologia da superficie da amostra de PU no ensaio E17-1D: (a) vista geral e
(b) detalhe de (a).
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=10.00 KV Signal A = SE2

Figura 4.56 — Morfologia da superficie da amostra de PU no ensaio E17-2D: (a) vista geral e
(b) detalhe de (a).

EHT =10.00 kV Signal A = SE2 AWD =34.0 mm /

Figura 4.57 — Morfologia da superficie da amostra de PU no ensaio E17-3D: (a) vista geral e
(b) detalhe de (a).

)
Mag= 400X EHT=10.00 kV. Signal A = SE2 WD = 33.4 mm }_‘.l\ % Mag= 500 KX ENT=10.00kV. - Signal} =8E2 > WD = 33.4 mm

Figura 4.58 — Morfologia da superficie da amostra de PU no ensaio E17-4D: (a) vista geral e
(b) detalhe de (a).
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Assim como na regido lateral da amostra E17-E, a amostra E17-D mostra acimulo
de fragmentos de desgaste aderidos (Fig. 4.59 e 4.60), sendo que os fragmentos na regido
mais interna (E17-5D) serviram, aparentemente, como pelicula protetiva, pois apresentam

sinais de desgaste. Contudo, essa pelicula ndo teve o grau de influéncia observado na

amostra E16-D.

b

100 pm 4 5 - \
Mag==100X EHT =10.00 kV Signal A =SE2 WD = 36.3 mm H G N Signal A = SE2 WD = 362 mm

Figura 4.59 — Morfologia da superficie da amostra de PU no ensaio E17-5D: (a) vista geral e
(b) detalhe de (a).

{

Mag= 100X * EHT=10.00 kV vS(’gnal A=SE2 WD =36.5 mm & | Mag= 5.00KX EHT =10.00 kV" Signal A = SE2 WD =36.5 mm

Figura 4.60 — Morfologia da superficie da amostra de PU no ensaio E17-6D: (a) vista geral e
(b) detalhe de (a).

A retirada das amostras da capa do duto flexivel neste ensaio foi realizada nas
mesmas regides que foram utilizadas no ensaio 16, para efeito de comparacao, conforme
mostra a Fig. 4.61. A divisdo entre a regido com e sem contato permanente nesta amostra
nao ficou tdo clara quanto nas amostras E16. Por isso, os cortes das amostras foram feitos

nas mesmas posicées geométricas.
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Figura 4.61 — Posi¢cBes das amostras removidas para caraterizagdo das capas oriundas do

ensaio com afastamento.

Na Figura 4.62 apresentam-se as superficies da capa do duto flexivel na regido onde
ndo houve desgaste. Enquanto a superficie da amostra E17-DR (Fig. 4.62a) encontra-se
isenta de trincas, a superficie da amostra E17-ER tem trincas, devido ao envelhecimento,
nesta mesma regido, ainda que em menor quantidade em relacdo ao que foi observado na
amostra E16-ER.

e
o

- 100 pm

Mag="200X EHT =10.00 kV Signal A = SE2 WD = JD._’.Hmr: |——| RN M.ag = 200X EHT =10.00 kV 'S{gnal A=SE2 WJIl:ﬁB.S mm

Figura 4.62 — Superficie do duto flexivel na regido onde ndao houve desgaste do lado (a)
esquerdo (E17-ER) e (b) direito (E17-DR).

As regides da capa externa com contato intermitente, relativas ao ensaio E17,
mostradas na Fig. 4.63, evidenciam um comportamento muito similar ao visto no E16.
Notam-se na Fig. 4.63 sinais de abrasdo, bem como de que as trincas geradas pelo
desgaste sao perpendiculares a direcdo do movimento. As trincas que sao apresentadas na
Fig. 4.63a, sdo atribuidas a uma condicao pré-existente.
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Mag="200X EHT'=10.00 kV. Signal A'= SE2 e 3 l_i TN Mag =\ 200 X NSENT=10.00 KV Signal A= SE2 WD 5302 mm

Figura 4.63 - Superficie do duto flexivel na regido onde houve contato intermitente do lado
(a) esquerdo (E17-EA) e (b) direito (E17-DA).

As &reas das amostras que estavam permanentemente em contato, retratados nas
Fig. 4.64, 4.65 e 4.66, apresentaram sinais de abrasdo com uma intensidade menor da que
foi observada no E16. Isto é um indicativo de que o desgaste neste ensaio foi menos severo
gue no anterior (E16), em consonancia com o que foi demonstrado pelas amostras de PU.
Chama-se a atencédo para as amostras E17-DC (Fig. 4.65b) e E17-DD (Fig. 4.66b), onde os

sinais de abras&o sédo quase que inexistentes.

Mag= 100X EHT =10.00 kV Signal A = SE2 WD = 30.5 mm H Mag= 100X EHT =10.00 kV Signal A = SE2 WD =29.5 mm

Figura 4.64 — Superficie do duto flexivel na regido onde houve contato permanente com o
PU (a) esquerdo (E17-EB) e (b) direito (E17-DB).
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Mag= 100X EHT =10.00 kV Signal A = SE2 . H Mag=" 100X EHT=10.00 KV Signal A = SE2 WD'=29.3mm

Figura 4.65 — Superficie do duto flexivel na regido onde houve contato permanente com o
PU (a) esquerdo (E17-EC) e (b) direito (E17-DC).

Mag=: 200X === E}ﬂ;:m.ﬂﬂ kv Signal A = SE2 D = 30. — Mag= 200X EHT =10.00 k¥ Signal A =SE2 W= 3.0.%@"

Figura 4.66 — Superficie do duto flexivel na regido onde houve contato permanente com o
PU (a) esquerdo (E17-ED) e (b) direito (E17-DD).

Contudo, os sinais de desgaste das amostras se contrapdem ao resultado de
desgaste. Isto porque ainda podem-se observar as trincas alheias ao processo de desgaste,
mesmo o resultado mostrando que houve perda de espessura naquela regido. Ainda que
ndo se conhega a profundidade destas trincas, no ensaio E16 estas foram removidas,
mesmo com um menor desgaste das amostras.

Outra observacao que deve ser feita acerca deste ensaio € que ndo se constatou a
presenca de fragmentos de PU aderidos ao duto flexivel. A explicacdo mais plausivel para
isto é que nao houve condicBes mecanicas e térmicas para que isto ocorresse.

O ensaio de viscosidade, mostrado na Fig. 4.67, apresenta um resultado mais
préximo ao que era esperado em relacao aos resultados do ensaio E16. Isto porque a maior

perda de espessura no centro da amostra aumentou a viscosidade, uma vez que removeu a
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camada mais envelhecida. Para ambas as amostras do ensaio E17, a regi&o com contato
intermitente teve um pequeno desgaste e, por isso, sua viscosidade ficou proxima da
viscosidade apresentada pela regido sem desgaste. Por sua vez, as amostras retiradas da
regido com contato permanente mostraram maior viscosidade, uma vez que perderam a

camada mais externa que sofreu envelhecimento no processo de desgaste.
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Figura 4.67 — Viscosidade das amostras de PA utilizadas no E17 em comparagdo com a
viscosidade do nucleo da capa do duto, juntamente com suas incertezas expandidas com

intervalo de confiangca de 95%.

As curvas obtidas no DSC destas amostras também mostraram uma consideravel
variacdo em relacdo aos resultados do ensaio sem afastamento, como é observado na Fig.
4.68. Enquanto a maioria das temperaturas de pico de fusdo das amostras do ensaio E16
teve seus valores aumentados em relacdo ao valor da referéncia, neste ensaio observa-se
uma tendéncia a reducdo nesta temperatura, notadamente nas regides relativas as
amostras do lado esquerdo (ver Fig. 4.68a). Além disso, a largura dos picos de fusdo néo
apresentou estreitamento, como ocorreu no ensaio sem afastamento.

O trabalho de Bispo (2008) mostra que o envelhecimento faz com que o pico de
fusdo seja deslocado para maiores temperaturas devido ao envelhecimento. Considerando
que neste ensaio houve remocdo de material mais externo, e por consequéncia, mais
envelhecido, a reducdo do pico de fusdo € o resultado esperado. No ensaio sem
afastamento, este efeito pode ter sido anulado devido ao aporte térmico experimentado

pelas amostras de poliamida. O mesmo aporte térmico, no ensaio E16, pode ser
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responsavel pela reducdo da largura do pico de fusdo, enquanto o ensaio com afastamento

(E17) a largura dos picos de fuséo foi, praticamente, constante.
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Figura 4.68 — Curvas de DSC das amostras de PA oriundas do E17 (a) Esquerda e (b)

Direita.
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A Tabela 4.6 sintetiza os resultados extraidos das curvas de DSC destas amostras.
N&o foi observado o padrdo de maiores valores da Tg em regi6es com contato permanente,
como notado no ensaio sem afastamento. Outra diferenca € que no ensaio E17 a
temperatura de cristalizagdo é maior em ambos 0s casos para a amostra de referéncia. Isto
também esta associado com o envelhecimento da amostra, contudo nem sempre €
observavel (MACIEL, 2005; BISPO, 2008; ROMAO et al., 2009). Ademais, ndo houve outra

propriedade nesta tabela que apresentasse algum padrao identificavel.

Tabela 4.6 — Propriedades térmicas das amostras oriundas do E17 obtidas através do DSC.

Amostra 1° Aquecimento Resfriamento 2° Aguecimento
E17-E Tg(°C) Tm (°C) AHf(J/lg) Tc(°C) AHc(J/lg) Tm (°C) AHf (J/g)
E17-ER 43,99 184,67 -37,61 138,00 29,04 184,33 -36,90
E17-EA 46,54 182,33 -34,48 133,33 28,45 181,33 -35,99
E17-EB 42,70 183,33 -34,08 134,00 29,24 182,00 -36,47
E17-EC 42,77 182,33 -33,12 131,33 28,81 181,67 -35,95
E17-ED 43,23 183,33 -30,97 132,00 28,73 182,67 -35,92
E17-DR 48,82 184,00 -35,65 142,00 31,31 184,00 -38,00
E17-DA 41,02 182,33 -35,88 133,33 30,66 181,67 -36,87
E17-DB 45,73 185,00 -34,18 136,00 28,89 183,67 -37,10
E17-DC 45,16 186,67 -35,54 138,00 29,84 185,33 -36,86
E17-DD 45,37 183,67 -35,80 134,00 29,72 182,67 -37,06

Na Figura 4.69 sdo mostradas as curvas de DRX das amostras relativas ao ensaio

com afastamento. Assim como no ensaio sem afastamento, a estrutura predominante foi a

a, estando presente em todas as amostras.

Novamente, a alteracdo de posicdo dos picos observada foi menor que a alteragéo

devida a repeticdo da medi¢do, o que ndo permite fazer qualquer afirmacdo sobre essas
variacOes. Vale ressaltar que em ambos os ensaios na escala real, as maiores diferencas
entre leituras foram obtidas nas amostras de regides sem contato permanente. Como
exposto anteriormente, a maior rugosidade das superficies nas amostras de referéncia
podem ter sido o fator determinante para esta tendéncia.

A espectroscopia Raman foi a técnica que mostrou a maior divergéncia entres os
resultados com e sem afastamento. Como apresentado na Fig. 4.70, todas as amostras
oriundas do E17 mantiveram um padrdo muito préximo aquele da regido de referéncia,

enguanto no E16 as amostras que tinham contato permanente perdiam essa caracteristica.



116

— E17-ER1 ——E17-DR1 E17-DR2 ——
— E17-EA1 s F17-DAT ‘ " E17-DA2 —
—— E17-EB1 E17-DB1 E17-DB2 ——
— E17-EC1 ) — E17-DC1 E17-DC2 —
—— E17-ED1 ——— E17-DD1 w : E17-DD2 ——

Intensidade (%)

10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30
20 (°) 26 (°)

Figura 4.69 — Difratogramas de raios-X das amostras oriundas da capa de PA 11 relativas E17 do lado (a) esquerdo e (b) direito.
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Figura 4.70 — Espectroscopia Raman da PA 11 para amostras oriundas do E17 do lado (a)
esquerdo e (b) direito.
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Ao se comparar os resultados com e sem afastamento é perceptivel que as maiores
diferengas foram a perda de volume das amostras de liner, perda de espessura na PA e o
aparecimento de picos no Raman. Além disso, percebeu-se uma variacdo na viscosidade e
também no DRX. Como todas as variagfes na caracterizacdo podem ser atribuidas a altas
temperaturas, pode-se inferir que altas temperaturas para esse par causam maior desgaste.

Vale salientar que, a condicdo prética é o ensaio sem afastamento, sendo assim, ele
€ a referéncia priméaria para comparacdo. Neste aspecto, a reducdo da temperatura no
contato provocou uma variagcao na perda de volume das amostras de PU (que passou a ser
nula), enquanto teve o desgaste maximo da PA aumentado de 8% (de 0,8666 x 10 pm/ciclo
para 0,9348 x 10° pm/ciclo). Considerando que a vida Util estimada para cada duto é de
cerca de 500 mil ciclos, a perda maxima de espessura estimada para o duto é de 0,4674
mm com afastamento e 0,4333 mm na sem afastamento, para um intervalo de confianca de
95%. Todavia, vale destacar que o ndo afastamento pode levar a significativas reduc¢des na
espessura do liner, que podem chegar a um desgaste de 6,5000 mm. Nesse caso, a
necessidade de substituicdo estaria condicionada a espessura do liner.

Além da variagdo no desgaste das amostras, foram observadas variacdes nas
demais caracterizacdes feitas como esta resumido na Tab. 4.7. Estas varia¢des indicam que
a temperatura no ensaio sem afastamento atinge valores suficientes para alteracdes fisico-

quimicas da poliamida, o que ndo ocorreu no ensaio com afastamento.

Tabela 4.7 — Comparacgéao entre alguns resultados obtidos no ensaio sem afastamento (E16)

e com afastamento (E17).

Ensaio E16 Ensaio E17

COF 0,340 0,301

Fadiga superficial, abraséo e

; Schallamach e abraséo
amolecimento

Mecanismos de desgaste PU

DSC Aumento da Tm Reducéo da Tm
DRX Aumento de |Sitc:ec:15|dade do 2 Picos com intensidade similar

Espectro semelhante ao da
amostra referéncia

Raman Aparecimento de novos picos

A seguir serdo apresentados e discutidos os resultados dos ensaios em escala
reduzida, que tinham como objetivo produzir resultados semelhantes aos observados no

ensaio sem afastamento.




4.3. Ensaios em Escala Reduzida

4.3.1. Geometria de contato concavo-convexa — Matriz 01 (MO1).
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A Matriz 01, que possuia a mesma geometria do contato em escala real, e foi

realizada com pressdes e velocidade similares, visava a obtencdo de resultados similares

aos obtidos no ensaio sem afastamento. Como descrito nos procedimentos experimentais,

foram realizados trés ensaios de desgaste por deslizamento para cada condicdo de teste.

As curvas médias para o coeficiente de atrito de cada condi¢cdo sdo mostradas na Fig. 4.71,

onde a linha pontilhada indica a distancia para inicio do célculo das médias do COF.

Observa-se que apo6s 500 metros de deslizamento todas as curvas tendem a estabilizacao.

Ciclos (x1000)
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Figura 4.71 — Coeficiente de atrito dos ensaios da Matriz 01.

1000

A Figura 4.72, por sua vez, mostra as médias com o0s respectivos desvios padrdes

(confiabilidade de 68%) para os coeficientes de atrito. Destaca-se aqui para o fato de que

foram observados COF maiores que 1. Pogacnik e Kalin (2012) afirmam que o COF de

pares polimero-PA geralmente esta entre 0,3 e 0,8 e diminuem com o0 aumento da carga. No

entanto, ha registros na literatura do COF em pares metal-PA atingirem 2,0 para

determinadas cargas (WATANABE et al., 1968).
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Figura 4.72 — Média dos coeficientes de atrito na Matriz 01, com os respectivos desvios
padrées (confiabilidade de 68%).

Este alto valor para o COF encontrado pode ser atribuido, em parte, a deformacao
elastica do PU na aplicagdo da carga, que foi registrada pelo tribébmetro CETR como sendo
de 0,7850 mm e 1,1685 mm para pressdes de 2 e 3 MPa, respectivamente. Sendo assim,
houve um aumento da superficie de contato proximo a borda, como pode ser observado na
Fig. 4.73, onde dp é a deformacdo elastica. Além disso, necessita-se de uma forca
tangencial para transladar essa deformacdo com o movimento, 0 que € interpretada pelo

equipamento como for¢a de atrito.

_

Figura 4.73 — Aumento da area superficial em contato devido a deformacéo elastica do PU.

O resultado da andlise de variancia (ANOVA) para a Matriz 01 é mostrada na Tab.
4.8. Para um intervalo de confianca de 95%, pode-se afirmar que, tanto a velocidade como a

pressdo de contato influi no resultado do COF, sendo que o0 aumento da velocidade e/ou da
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pressdo de contato leva a uma reducdo deste coeficiente. Além disso, nota-se que a
interacdo destes fatores ndo pode ser considerada significativa.

Tabela 4.8 — ANOVA dos resultados obtidos na Matriz 01 para o COF.

Fatores Somatp_rio Graus de Médja_ " Dest
Quadratico Liberdade Quadrética
p (MPa) 0,2994 1 0,2994 18,928 | 0,0007
v (mm/s) 1,2496 1 1,2496 79,003 | 0,0000
v (mm/s)*p (MPa) 0,0103 1 0,0103 0,648 0,4342
Erro 0,2214 14 0,0158

Com relagé@o a pressédo de contato, 0 comportamento observado neste intervalo se
assemelha ao de um par elastbmero-metal (BARTENEV; LAVRENTEV, 1981). Essa
reducdo estéd associada com a deformacéo viscoelastica da amostra de PU, tendo em vista
gue o material & temperatura ambiente esta acima da Tg dele (BRISCOE; SINHA, 2009).
Isto porque a amostra de PU tem dureza e mdédulo de elasticidade inferior, quando
comparada a PA nesta temperatura. Esta mesma analogia pode ser feita no par elastbmero-
metal, e por esta razdo, espera-se um comportamento similar. Além disso, o PU néo
apresenta uma relacédo linear entre a for¢ca e 0 aumento da area de contato, o que explica o
COF nédo aumentar com a maior carga.

A velocidade de deslizamento, pelo menos em teoria, ndo deveria ter influéncia no
COF. Esta proposicdo é valida caso a temperatura no contato ndo seja alterada com o
aumento da velocidade (MYSHKIN et al., 2005).

A Matriz 01, inicialmente, era planejada apenas com as velocidades de 4 e 6 mm/s. A
andlise de variancia destes resultados apresentava a velocidade como fator influente
apenas para um intervalo de confianca de 90%. Optou-se entdo pela incluséo da velocidade
de 20 mm/s, tentando assim provocar um aumento significativo na temperatura de contato.
A inclusdo de maiores velocidade nos ensaios em escala reduzida também foi utilizada por
Samyn (2007) na busca da correlacéo entre esta escala e a escala real. Este aumento da
velocidade visa reduzir o tempo de ensaio e aumentar a temperatura no contato.

Na tentativa de avaliar o desgaste durante os ensaios, o deslocamento do pino na
direcdo normal foi computado durante os ensaios de desgaste. Devido ao comportamento
viscoelastico dos polimeros, apresentado anteriormente, também foi realizada a aplicacao
da carga estatica pelo mesmo tempo do ensaio. No ensaio estatico foi observado que havia
uma deformacéo progressiva nos 200 minutos iniciais, e depois havia a estabilizacdo da

deformacado, semelhante ao modelo Kelvin-Voight apresentado na Fig. 2.2. Os resultados
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dos deslocamentos, com o0s respectivos desvios padroes (68% de confianca), sdo
mostrados na Tab. 4.9. Deve-se ressaltar que todos os desvios sdo da mesma ordem de
grandeza das médias obtidas, o que torna questionavel adotar este valor como sendo o
desgaste das amostras. Utilizando a ANOVA para estes resultados, conclui-se que ele é
dependente somente da velocidade, para um intervalo de confianca de 95%. Isto indica que
os ciclos de carregamento e descarregamento, que sao dados pela frequéncia do ensaio,

influenciam neste resultado.

Tabela 4.9 — Deslocamento do pino no eixo normal a superficie de teste, Matriz 01,

descontada a deformagé&o estatica, em mm (confiabilidade de 68%).

Presséao
Velocidade 2 MPa 3 MPa
4 mm/s 0,5843 £ 0,5031 0,3272 + 0,3682
6 mm/s 0,6995 + 0,5538 0,7475 £ 0,4121
20 mm/s 0,0493 £ 0,1651 0,1822 + 0,0688

A morfologia das amostras desgastadas também foi analisada no MEV. A Figura
4.74 apresenta as superficies das PA utilizadas ap6s o ensaio de desgaste. Deve-se
considerar nesta andlise que as amostras foram retiradas de dutos usados, nao tendo sido
alterada sua superficie para a realizacao dos ensaios, como mencionado no item 3.3.1.
Observando a aleatoriedade nos riscos existentes, a hipotese mais provavel é que a maioria
deles é pré-existente e ndo estao relacionados ao processo de desgaste.

Na Figura 4.75 sao mostradas as superficies desgastadas das amostras de
poliuretano na regido central da trilha de desgaste. Todas as amostras desta Matriz
apresentaram bandas de Schallamach, embora cada qual com sua caracteristica. Isto indica
que a velocidade critica para o aparecimento destas bandas, nas pressofes utilizadas, esta
abaixo das utilizadas (FUKAHORI et al., 2010). Também se observa que, tanto a velocidade
quanto a pressao de contato, influenciam no tamanho e na frequéncia de ocorréncia destas
bandas, o que era esperado segundo o trabalho de Fukahori e colaboradores (2010). O
aumento da velocidade produz uma frequéncia maior destes eventos, 0 que pode ser
atribuido a formacéo de sulcos viscoelésticos, uma vez que o aparecimento destas bandas

depende desse pardmetro, como mostrado por Barquins (1993).
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Figura 4.74 — Vista geral das amostras de PA da Matriz 01 com a mesma ampiia(;éo.
Pressédo no contato de 2 MPa e velocidade de: (a) 4 mm/s; (c) 6 mm/s e (e) 20 mm/s.
Presséo no contato de 3 MPa: (b) 4 mm/s; (d) 6 mm/s e (f) 20 mm/s.
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Figura 4.75 — Superficies das amostras de PU da Matriz 01 com a mesma ampliacao.
Pressédo no contato de 2 MPa e velocidade de: (a) 4 mm/s; (c) 6 mm/s e (e) 20 mm/s.
Presséo no contato de 3 MPa: (b) 4 mm/s; (d) 6 mm/s e (f) 20 mm/s.

Ainda que o COF e a frequéncia das bandas de Schallamach variem com a pressao
de contato e com a velocidade, nao foi possivel correlacionar estes dois parametros. A
existéncia de fragmentos de desgaste aderidos, como mostrados na Fig. 4.76, pode ser a
principal causa deste efeito, uma vez que, provocam alteracbes no contato e

consequentemente no COF.
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Figura 4.76 — Superficies das amostras de PU da Matriz 01 com a mesma ampliacao.
Pressdo no contato de 2 MPa e velocidade de: (a) 4 mm/s; (c) 6 mm/s e (e) 20 mm/s.

Pressdo no contato de 3 MPa: (b) 4 mm/s; (d) 6 mm/s e (f) 20 mm/s.

Os mecanismos de desgaste observados nestas condi¢ées foram mais semelhantes
ao que ocorreu nas amostras de liner do ensaio com afastamento (E17) do que do ensaio
sem afastamento (E16). Ainda assim, nenhuma das amostras do ensaio E17 apresentou
esta quantidade de fragmentos de desgaste na superficie. Este comportamento pode ser

atribuido ao fato que os ensaios em escala reduzida sdo na horizontal enquanto os em
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escala real sdo na vertical. Além disso, 0 ensaio E17 tinha a abertura periddica do contato, o
que facilitava a ejecdo dos fragmentos.

As curvas obtidas para o primeiro aquecimento no DSC destas amostras séo
mostradas na Fig. 4.77. Assim como nos ensaios em escala real, as amostras apresentam
apenas o0 pico de fusdo nesta etapa, indicando que a cristalinidade néo foi alterada pelo

ensaio.

—p=2MPav=4mm/s

——p=3MPav=4mm/s

p=2 MPav 6mm/s

——p=2MPav =20 mm/s V

Exo --->

——p=3MPav=6mm/s

——p=3MPav =20 mm/s

30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200
T (°C)

Figura 4.77 — Curvas de DSC para o 1° aqguecimento da PA na Matriz 01.

As demais propriedades obtidas neste ensaio sdo apresentadas na Tab. 4.10.
Embora seja pequena a diferenca, as Tg destas amostras sdo maiores do que as
encontradas nas amostras utilizadas em escala real. Além desta variacdo, a cristalinidade
no primeiro aquecimento se mostrou menor nestas amostras quando comparadas as
utilizadas em escala real. Este fato pode ser associado a uma condicdo prévia ou a
temperatura do contato nos ensaios em escala real, mesmo no que havia ciclos de
afastamento. As demais propriedades obtidas ndo apresentaram variacao significativa

quando comparadas com as amostras dos ensaios em escala real.
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Tabela 4.10 — Propriedades térmicas das amostras oriundas da Matriz 01, obtidas através
do DSC.

Amostra 1° Aguecimento Resfriamento 2° Aquecimento
p Tg Tm AHf  Tc AHc  Tm  AHf
(mm/s)__(MPa) (°C) (°C) (J/9) (°C) (°C) (J/9)

4 2 47,14 184,67  -29,53 | 134,67 23,98 184,00 -28,80
4 3 55,89 183,00 -28,32 | 134,67 24,20 183,00 -28,62
6 2 51,32 184,67 -30,24 | 137,33 25,17 184,33  -29,16
6 3 47,80 185,00 -30,76 | 138,67 24,19 184,67  -29,01
20 2 49,63 182,67  -31,31 | 134,67 25,47 181,33  -29,35
20 3 53,65 185,00 -31,31 | 133,33 25,22 184,33  -29,11

Nos ensaios de DRX das amostras, mostrado na Fig. 4.78, apesar de ndo se
constatar deslocamento significativo dos picos, nota-se que em todos eles o pico com menor
angulo sempre é maior que 0 outro pico. Este comportamento € distinto do que foi
observado para as amostras dos ensaios em escala real, onde a intensidade dos dois picos
por vezes se equivalia. Considerando que este comportamento tem motivacdo térmica,
pressupbe-se que a temperatura neste contato ndo tenha atingido os patamares que
ocorriam nos ensaios em escala real. O resultado obtido através de espectroscopia Raman
das amostras foi ao encontro desta afirmacdo, conforme mostra a Fig. 4.79. Isto porque
todos o0s picos principais foram mantidos inalterados e 0s espectros apresentaram
comportamentos similares.

Tendo em vista que a comparacdo dos resultados obtidos na Matriz 01 e na
referéncia (E16), duas consideracdes devem ser feitas. A primeira delas é que 0s ensaios
submersos que eram previstos foram preteridos. Esta opcéo foi feita com base no baixo
aporte térmico fornecido que seria ainda mais prejudicado se houvesse agua retirando calor
do contato. A segunda consideracdo diz respeito a velocidade de ensaio. Embora o plano
inicial tivesse apenas as velocidades de 4 e 6 mm/s, que segundo consta sdo as
velocidades que ocorre nas plataformas, adicionou-se a velocidade de 20 mm/s.

O calor dissipado no contato é associado normalmente, na literatura, com o produto
pv. Sendo assim, o aumento na temperatura do contato poderia ser gerado pelo aumento da
velocidade ou da presséo. Contudo, o aumento da pressdo de contato poderia alterar a Tg
da PA, colocando assim mais um fator de variagdo na analise destes resultados (BRISCOE;
SINHA, 2009). Além disso, o0 aumento da velocidade traz como ganho um menor tempo de

ensaio, o que reduz os custos dos ensaios.
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Figura 4.78 — Curvas de DRX das amostras de PA da Matriz 01.
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Figura 4.79 — Espectroscopia Raman das amostras de PA, Matriz 01.



129

A comparagdo entre os resultados obtidos pode ser observada na Tab. 4.11. Os
resultados apresentados nesta Matriz ndo foram similares aos obtidos em escala real sem
afastamento e por esta razdo optou-se por utilizar outras Matrizes em escala reduzida,
visando atingir principalmente as temperaturas observadas no ensaio sem afastamento.
Embora haja similaridades entre a Matriz 01 e o0 ensaio E17, vale salientar que a condicéo
pratica é o ensaio E16. Contudo, esta comparacao pode vir a ser (til em caso de mudanca

nos liners utilizados.

Tabela 4.11 — Comparacédo entre os resultados médios observados nos ensaios em escala

real e em escala reduzida da Matriz O1.

Ensaio E16 Ensaio E17 Matriz 01

COF 0,340 0,301 >0,500

Fadiga superficial,

~ ~ Schallamach e
abrasao e Schallamach e abraséo

Mecanismos de

desgaste PU . fragmentos
amolecimento
DSC Aumento da Tm Reducéo da Tm Sem mudancas
Aumento de . . . . . .
DRX intensidade do Picos com |nten5|dade Picos com |pten5|dade
. similar similar
segundo pico
Aparecimento de novos Espectro semelhante Espectro semelhante
Raman P icoS ao da amostra ao da amostra de
P referéncia referéncia

4.3.2. Geometria de contato plano contra plano — Matriz 02 (M02).

As curvas médias obtidas para o COF das amostras da Matriz 02 sdo mostradas na
Fig. 4.80. Nota-se que, assim como observado na Matriz 01, a partir dos 500 metros as
curvas tém seu comportamento estabilizado, ainda que o COF continue crescendo. A maior
variacdo neste intervalo foi de 0,144. Visando a comparacdo com 0s resultados anteriores,
ainda foram calculadas as médias nos 500 metros finais do ensaio. A Figura 4.81 apresenta
as meédias para o COF com seus respectivos desvios padrdes (com confiabilidade de 68%).
Assim como na Matriz 01, foram observados valores maiores que a unidade para este
coeficiente.

A ANOVA desses resultados (Tab. 4.12) indicou que, tanto a pressdo, como a
velocidade de deslizamento, influenciam o resultado do COF, com intervalo de confianca de
95%. Considerando que foram estudados os mesmos intervalos da Matriz 01, estes
resultados estdo de acordo com o esperado. Isto porque as Unicas alteragcfes, quais sejam,
a geometria de contato e a rugosidade das amostras, e esses fatores ndo estdo atrelados ao

aumento da temperatura. Com relacéo a presséo, a distribuicdo de pressao no contato varia
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com a geometria, porém, esta variagdo ndo provocou, nesse caso, alteragcdes no regime de

deformacdes do par.
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Figura 4.80 — Coeficiente de atrito médios dos ensaios da Matriz 02.

16
| = MO2-2MPa

- o MO02-3MPa

1,2

1,0 )

COF

. |
i ¢

0,4

0,2

0,0 y T Y T y Y T Y T v T J T z T ¥
2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22

v (mm/s)

Figura 4.81 — Média dos coeficientes de atrito na Matriz 02, com 0s respectivos desvios

padrdes (confiabilidade de 68%).
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Tabela 4.12 — ANOVA dos resultados obtidos na Matriz 02 para o COF.

Fatores S 3 21?2[ ir(i:?) Sl:r)ilﬁj aotljee Qul\gttjé E;f: ca F Pest
p (MPa) 0,20471 1 0,20471 8,3629 | 0,0118
v (mm/s) 0,28309 1 0,28309 11,5652 | 0,0043
v (mm/s)*p (MPa) 0,00270 1 0,00270 0,1101 | 0,7449
Erro 0,34269 14 0,02448

O objetivo desta Matriz foi verificar a influéncia da geometria no resultado do COF.
Para isso foi feita entdo uma ANOVA dos resultados obtidos das duas Matrizes que €
mostrado na Tab. 4.13 no modelo sem interacfes. Considerando o intervalo de confianga de
95%, pode-se inferir que a velocidade e a pressao sao significativas para o COF, enquanto a
geometria ndo influi neste parametro. Isto pode ser atribuido ao grande raio das amostras, o
que tornava a distribuicAo de pressdo equivalente ao que ocorre na configuragdo plano

contra plano.

Tabela 4.13 — ANOVA dos resultados obtidos na Matriz 01 e 02 para o COF.

Fatores Somatp_rio Qraus de Méd,ia} = Dest
Quadratico Liberdade Quadratica
Geometria 0,0382 1 0,0382 1,609 0,2137
v (mm/s) 0,5535 1 0,5535 23,349 0,0000
p (MPa) 1,3611 1 1,3611 57,412 0,0000
Erro 0,7586 32 0,0237

A comparagdo entre os coeficientes de atrito médios obtidos em cada uma das
Matrizes pode ser feita na Fig. 4.82. Nota-se que, estatisticamente, ndo é possivel atribuir as
diferencas obtidas no COF as geometrias de contato utilizadas.

O deslocamento do pino, no eixo normal, durante 0s ensaios desta Matriz sdo
mostrados na Tab. 4.14. A ANOVA dos resultados das duas Matrizes mostra que 0 Unico
fator influente para o deslocamento é a velocidade, concordando com o resultado obtido
para o COF. Nota-se também, que o desvio padrdo na Matriz 02 foi reduzido
significativamente, o que pode ser atribuido a menor variagdo na rugosidade das amostras,
que era de 0,80 £ 0,07 um antes dos ensaios e 0,56 + 0,03 pum apds, enquanto na Matriz 01
era de 1,02 £ 0,26 um apOds os ensaios, todos com incerteza associada com confiabilidade
de 95%.
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Figura 4.82 — Comparacéo entre os COF obtidos nas Matrizes 01 e 02, com 0s respectivos

desvios padrbes (confiabilidade de 68%).

Tabela 4.14 — Deslocamento do pino no eixo normal a superficie de teste, Matriz 02,
descontada a deformacdao estatica, em mm (confiabilidade de 68%).

Presséo
Velocidade 2 MPa 3 MPa
4 mm/s 0,1565 + 0,0327 0,2577 £ 0,0574
6 mm/s 0,4267 +£0,2718 0,3202 + 0,0954
20 mm/s 0,2258 + 0,0441 0,3365 + 0,1856

A morfologia das superficies apés o desgaste das amostras de PA é mostrada na
Fig. 4.83. Nestas superficies ainda podem ser observadas marcas oriundas do lixamento,
que ndo estdo alinhadas com o sentido do deslizamento. Isso reforca as observacdes feitas
acerca das amostras de PA nos ensaios da Matriz 01. A auséncia de sinais de desgaste na
PA pode ser atribuida a sua maior dureza quando comparada com a do PU. Ainda assim, a
medic¢ao posterior da rugosidade destas amostras mostrou uma redugdo da mesma de 0,80
+ 0,07 pm para 0,56 + 0,03 um (confiabilidade de 95%), mostrando que os picos foram

abrandados durante o processo de desgaste.
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Figura 4.83 — Superficies das amostras de PA da Matriz 02 com a mesma ampliacao.
Pressédo no contato de 2 MPa e velocidade de: (a) 4 mm/s; (c) 6 mm/s e (e) 20 mm/s.

Presséo no contato de 3 MPa: (b) 4 mm/s; (d) 6 mm/s e (f) 20 mm/s.

A Figura 4.84 mostra as superficies das amostras de PU apds os ensaios da Matriz

02. A quantidade de material aderido na superficie destas amostras foi menor quando

comparado ao que ocorreu com suas similares da Matriz 01 (comparar com Fig. 4.75).

Considerando que tanto o COF como o deslocamento do pino no eixo normal ndo sofreram
alteracdo da Matriz 01 para a Matriz 02, isto sugere que a adesdo dos fragmentos de
desgaste na superficie do PU foi facilitada pela rugosidade das amostras. A morfologia



134

destas amostras se aproxima mais do ocorrido em escala real sem afastamento (E16-E) do
0 que foi obtido na Matriz 01, o que foi considerado positivo mesmo com a mudanca da
geometria de contato. Contudo, ndo foram observados nas amostras sinais de
fus@o/amolecimento ou formacéo de pelicula que foram vistas no ensaio em escala real sem

afastamento.
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Figura 4.84 — Vista geral das amostras de PU da Matriz 02 com a mesma ampliagao.
Pressdo no contato de 2 MPa e velocidade de: (a) 4 mm/s; (c) 6 mm/s e (e) 20 mm/s.
Pressdo no contato de 3 MPa: (b) 4 mm/s; (d) 6 mm/s e (f) 20 mm/s.
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As bandas de Schallamach também foram observadas nestas amostras em maiores
aumentos, como apresentado na Fig. 4.85. Assim como na Matriz 01, ndo foi possivel
estabelecer uma relagdo direta do COF com a frequéncia destas bandas. Contudo, as
amostra b (2 MPa e 6 mm/s) e ¢ (3 MPa e 4 mm/s), que possuem 0 mesmo produto pv,
tiveram as superficies mais semelhantes dentre as 6 apresentadas nesta Matriz. Ainda
assim, ao comparar as amostras com 2 MPa de pressao, observa-se um aumento no
tamanho destas bandas seguido de uma reducdo, sendo que para a pressao de 3 MPa o
efeito inverso é observado.

Assim como observado na Matriz 01, as curvas de DSC do primeiro aquecimento da
Matriz 02 ndo apresentaram variagao significativa devido ao ensaio. Estas curvas podem ser
vistas na Fig. 4.86.

As demais propriedades térmicas obtidas estdo apresentadas na Tab. 4.15.
Comparando a Tg das amostras utilizadas nesta Matriz com a da Matriz anterior, nota-se
gue ndo houve variacdo desta propriedade, mesmo com a remocdo da camada mais
externa e envelhecida durante o processo de lixamento das amostras. Contudo, a entalpia
de fuséo sofreu um pequeno decréscimo, o que indica que a camada mais externa pode ter
a cristalizacdo facilitada pela redugcdo da massa molar do polimero oriunda do
envelhecimento. Vale salientar que, em ambos 0s casos, a amostra para o0 ensaio de DSC
deve ser removida da superficie, e inevitavelmente, leva uma parcela da subsuperficie
consigo.

A remocao da camada envelhecida também pode ter contribuido para a redugéo no
pico de fusdo destas amostras, quando comparadas com as da Matriz anterior, uma vez que
isso vai ao encontro do que foi observado por Bispo (2008). Contudo, em condiges menos
severas de envelhecimento, Maciel (2005) ndo obteve resultados semelhantes, o que indica
gue o grau de envelhecimento influiu nos resultados obtidos.

Tanto o Raman (Fig. 4.87), quanto o DRX das amostras (Fig. 4.88), néo
apresentaram variacoes significativas em relagdo ao que foi observado na Matriz 01,

indicando que os efeitos térmicos existentes nos ensaios permaneceram inalterados.
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Figura 4.85 — Detalheb das amostras de PU da Matrlz 02 com a mesma ampliacdo. Pressao
no contato de 2 MPa e velocidade de: (a) 4 mm/s; (c) 6 mm/s e (e) 20 mm/s. Pressédo no

contato de 3 MPa: (b) 4 mm/s; (d) 6 mm/s e (f) 20 mm/s.
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Figura 4.86 — Curvas de DSC para o 1° aquecimento da PA na Matriz 02.

Tabela 4.15 — Propriedades térmicas das amostras oriundas da Matriz 02 obtidas através do
DSC.

Amostra 1° Aguecimento Resfriamento 2° Aquecimento
Tg Tm AHf Tc m AHf

(°C) (°C) (J/g) (°C) (°C) (J/9)

4 2 48,10 181,33 -29,61 | 127,33 23,65 180,67 -28,63
4 3 48,69 182,67 -28,60 | 132,00 24,40 182,00 -28,89
6 2 49,26 182,00 -29,56 | 128,67 24,60 181,33 -28,64
6 3 48,07 181,67 -27,56 | 132,67 24,28 181,33 -28,27
20 2 49,90 184,33 -29,35 | 132,67 23,94 183,33 -29,05
20 3 49,51 183,00 -28,86 | 131,33 23,46 182,33 -28,68
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Figura 4.87 — Espectroscopia Raman das amostras de PA para a Matriz 02.
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Figura 4.88 — Curvas de DRX das amostras de PA para a Matriz 02.
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Destes resultados conclui-se que nenhuma das Matrizes apresentadas até o
momento produziu resultados semelhantes, do ponto de vista térmico, aos obtidos em
escala real sem afastamento (E16), aproximando-se mais dos resultados com ciclos de
afastamento (E17).

Além disso, a similaridade dos resultados obtidos nas Matrizes de escala reduzida
mostra que a variacdo da geometria nao influenciou os resultados devidos aos grandes raios
envolvidos.

A seguir, apresentam-se o0s resultados dos ensaios em escala reduzida com a

geometria plano contra plano, porém com uma amplitude de oscilagdo reduzida.

4.3.3. Reducéo da Amplitude — Matriz 03 (M03).

Tendo em vista que os efeitos obtidos no ensaio em escala real sem afastamento
ndo foram obtidos nas matrizes anteriores, optou-se por uma redugcdo na amplitude de
deslizamento, visando concentrar o calor dissipado pelo atrito em uma menor area, visando
0 aumento da temperatura nesta regiao.

As curvas médias para o coeficiente de atrito desta Matriz sdo mostradas na Fig.
4.89. Assim como nos demais ensaios, apenas os Ultimos 500 metros foram utilizados para
calculos das médias. As médias obtidas para estes ensaios sdo mostrados na Fig. 4.90 com
0s respectivos desvios padrbes (confiabilidade de 68%). Observa-se que nestas amostras
ndo houve valores maiores que 1,0. Nota-se também que a variagdo entre os valores
maximos e minimos foi menor do que a observada na Matriz 02. Assim como nas outras
Matrizes, a velocidade de deslizamento e a pressdo de contato influenciaram para o
resultado do coeficiente de atrito, como indicado pela Tab. 4.16, enquanto a combinacgéo
destes parametros ndo foi significativa.

O resultado da andlise de variancia do COF entre as Matrizes 02 e 03 € mostrada na
Tab. 4.17. Nota-se que o fator amplitude (st) influencia o COF, considerando o intervalo de
confianca de 95%. As interacdes entre fatores ndo foram consideradas significativas neste
intervalo e por isso ndo sdo mostradas. Vale salientar que ndo serdo feitas comparacoes

entre esta Matriz 01, uma vez que foram variados dois parametros: geometria e amplitude.
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Figura 4.89 — Coeficiente de atrito médios dos ensaios da Matriz 03.
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Figura 4.90 — Média dos coeficientes de atrito na Matriz 03 com 0s respectivos desvios
padrbes (confiabilidade de 68%).
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Tabela 4.16— ANOVA dos resultados obtidos na Matriz 03 para o COF.

Fatores Quadritico | Liberdade | uadrdtica | F | P
p (MPa) 0,0735 1 0,0735 7,3233 | 0,0170
v (mm/s) 0,0693 1 0,0693 6,9053 | 0,0199
v (mm/s)*p (MPa) 0,0041 1 0,0041 0,4097 | 0,5325
Erro 0,1404 14 0,0100

Tabela 4.17 — ANOVA dos resultados obtidos nas Matrizes 02 e 03 para o COF.

Fatores Somatp_rio C_Sraus de Médjg = Deat
Quadratico Liberdade Quadratica
st (mm) 0,2920 1 0,2920 17,1589 0,0002
v (mm/s) 0,2584 1 0,2584 15,1867 0,0005
p (MPa) 0,3162 1 0,3162 18,5841 0,0001
Erro 0,5445 32 0,0170

Considerando os modelos para extrapolacdo de ensaios triboldégicos apresentados
na revisdo da literatura, observa-se que a maioria deles ndo leva em consideracdo o
parametro amplitude na transposi¢cdo de escala. Contudo, a amplitude de deslizamento
indica a area na qual o calor dissipado pelo atrito sera distribuido, sendo que neste caso, a
area era 69% menor em relagdo a area dos ensaios da Matriz 02. Sendo assim, espera-se
gue haja um maior efeito térmico nesta Matriz do que no anterior. A amplitude de
deslizamento ainda é um fator pouco explorado na literatura. Isto porque este parametro nao
tem tanta influéncia em ensaios realizados em metais e ceramicas, devido a resisténcia
térmica destes materiais. Ainda assim, este fator influencia materiais poliméricos devido as
suas propriedades viscoelasticas. Contudo, o0 modelo geométrico de Samyn (2007) prevé o
aumento da temperatura com a reducdo da amplitude em um par polimero metal, o que
deve ser ainda mais efetivo em se tratando de pares polimero-polimero, devido a
condutividade térmica baixa deste tipo de material.

O deslocamento no eixo normal durante estes ensaios é mostrado na Tab. 4.18.
Diferentemente das outras Matrizes, nenhum parametro foi correlacionavel com esta
deformacao das amostras. Isto pode ser atribuido a recuperacéo elastica do PU, que, devido
a maior frequéncia, possuia menor tempo para esta recuperacao. Vale ressaltar que, com a
maior velocidade nas Matrizes anteriores, o tempo de ciclo era de 2,50 segundos, enquanto
gque para a Matriz 03, o maior tempo era de 1,75 segundos, minimizando assim, a

recuperacao elastica do material. Outro fator que pode influenciar na resposta viscoelastica
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dos materiais é a temperatura no contato, que aumentaria a velocidade de resposta

viscoelastica dos materiais, como previsto no modelo de Samyn (2007).

Tabela 4.18 — Deslocamento do pino no eixo normal a superficie de teste, Matriz 03,

descontada a deformacao estatica, em mm (confiabilidade de 68%).

Presséao
Velocidade 2 MPa 3 MPa
4 mm/s 0,7532 £ 0,4240 0,4372 £ 0,3752
6 mm/s 0,3650 * 0,2884 0,1710+£0,1471
20 mm/s 0,3595 + 0,1996 0,6412 + 0,1857

A morfologia das superficies desgastadas nas amostras de PA é mostrada na Fig.
4.91. Diferentemente das superficies da Matriz 02, notam-se nessas amostras evidéncias de
desgaste, sendo mais proeminentes com o aumento da velocidade. Estes sinais de abraséo
(sulcos e/ou riscos) estado alinhados com o sentido do deslizamento e séo similares aos que
foram observados em escala real. A Figura 4.92 apresenta em detalhe as amostras oriundas
dos ensaios com velocidade de 20 mm/s, sendo que, aparentemente, houve uma adeséo do
PU na superficie da PA, uma vez que fenbmenos semelhantes ja foram observados neste
trabalho na Fig. 4.25. Além disso, ressalta-se a presenca de material amolecido na Fig.
4.92f, sendo este mais um indicativo de que houve aumento significativo na temperatura de

contato.
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Figura 4.91 — Superficies das amostras de PA da Matriz 03 com mesma ampliacdo. Presséo
no contato de 2 MPa e velocidade de: (a) 4 mm/s; (c) 6 mm/s e (e) 20 mm/s. Pressédo no

contato de 3 MPa: (b) 4 mm/s; (d) 6 mm/s e (f) 20 mm/s.
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Figura 4.92 — Detalhe das regides circuladas na Fig. 4.91.

Por sua vez, a rugosidade foi reduzida para 0,58 + 0,07 um nas amostras com
pressao de 3 MPa e velocidades de 4 e 6 mm/s, assim como na Matriz 02. Contudo, as
demais amostras apresentaram um aumento significativo da rugosidade, sendo que os
maiores valores foram obtidos nos ensaios com velocidade de 20 mm/s, cuja rugosidade foi
de 2,55 + 0,58 um, indo ao encontro do que foi observado no MEV. Ambas as rugosidades
séo apresentadas com incerteza expandida com probabilidade de abrangéncia de 95%.

A morfologia da superficie das amostras de PU na regido da borda de deslizamento
€ mostrada na Fig. 4.93. Verifica-se, ja em menores aumentos, que ha uma diferenca
significativa entre as amostras, uma vez que, as amostras com velocidade de 20 mm/s s&o
as Unicas que ndo apresentam vestigios da superficie original como as demais, devido a
formacéo de um tribofilme em sua superficie. Em maiores aumentos, observa-se a presenca
de material aderido a superficie (Fig. 4.94 (a-d)) e bandas de Schallamach (Fig. 4.94 (e-f)).
Esta mudanca brusca no comportamento triboldgico do material pode ser associada ao
aumento da temperatura no contato, resultando em alteracdes, tanto do coeficiente de atrito,
como da perda volumétrica do material (SAMYN et al., 2006).

Comparando as morfologias das Matrizes 02 e 03, constata-se além da diferenca no
COF, que a amplitude de deslizamento modifica drasticamente 0 mecanismo de desgaste
predominante. Isto é evidenciado comparando a Fig. 4.85(a-d) em que sdo observadas
bandas de Schallamach com a Fig. 4.94 (a-d), onde as bandas ndo séo observaveis. Além
disso, as bandas de Schallamach das amostras com velocidade de 20 mm/s da Matriz 03

sd0 maiores que sua equivalente da Matriz 02.
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Figura 4.93 — Vista geral das amostras de PU da Matriz 03 com a mesma ampliagcéo.
Pressédo no contato de 2 MPa e velocidade de: (a) 4 mm/s; (c) 6 mm/s e (e) 20 mm/s.
Presséo no contato de 3 MPa: (b) 4 mm/s; (d) 6 mm/s e (f) 20 mm/s.



146

n
£
<
5 oy )
EHT =10.00 kit Signal A'=8E2 WD = 26.8 mm
n
£
(o]
‘EHT:!.N‘IKV‘ Signal A=SE2 |, WD'=29.8mm
g
o
N
Y
7 Y it 3
. 7/ 4 ?‘3 v ¢ :
20 / e y ! k o
Mng:\z,@ 3 'iEﬂT=|w y Blgn SE2 4 D = 36.0/ni 4, Z A\ { Mag = /2.00 KX EHT =10.00 kv vs»,a»nsez :ma”;imu

Figura 4.94 — Detalhes das amosfras de PU da Matriz 03 com a mesma ampliacdo. Presséo
no contato de 2 MPa e velocidade de: (a) 4 mm/s; (c) 6 mm/s e (e) 20 mm/s. Pressédo no

contato de 3 MPa: (b) 4 mm/s; (d) 6 mm/s e (f) 20 mm/s.

Os estudos sobre as bandas de Schallamach, na maioria das vezes, visaram o
estabelecimento de uma correlacdo do aparecimento destas bandas com os fatores
velocidade e presséo de contato (FUKAHORI et al., 2010). No entanto, como este é um
mecanismo de desgaste baseado na fadiga do material, o nimero de ciclos deveria ser
estudado em paralelo, mas, até onde se sabe, ndo ha estudos correlacionando o nimero de
ciclos ou a frequéncia de ensaio em que ocorrem com estas bandas. Ademais, com 0
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aumento da temperatura a recuperacdo viscoelastica pode ser favorecida, dificultando,
assim, o aparecimento destas bandas. Neste aspecto, acredita-se que as bandas de
Schallamach néo foram observadas nas velocidades de 4 e 6 mm/s pois a temperatura do
contato, e o tempo entre ciclos, eram o suficiente para recuperacdo viscoelastica do
material. Sendo assim, a recuperacéo viscoelastica evitava o processo de aparecimento das
bandas de Schallamach. Enquanto isso, para a velocidade de 20 mm/s, apesar de a
temperatura ser suficientemente alta, ndo havia tempo suficiente para esta recuperacao.

As curvas de DSC destas amostras de PA da Matriz 03 apresentam um
deslocamento do pico de fusdo para maiores temperaturas, como se observa na Fig. 4.95,
indo ao encontro da indicagdo de que houve uma tendéncia ao aumento da temperatura de
fusao nos ensaios com velocidades de 20 mm/s. Isto fica evidenciado na Tab. 4.19, onde a
temperatura de fusdo no primeiro aquecimento e a cristalinidade sdo maiores para estas
amostras quando comparadas com as demais. Esta variacdo estd associada com a
exposi¢cdo do material a condi¢des termodinamicas especificas para que o material possa
aumentar sua cristalinidade e tornar-se termicamente mais estavel (ZHANG et al., 2001).
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Figura 4.95 — Curvas de DSC para o 1° aguecimento da PA na Matriz 03.
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Tabela 4.19 — Propriedades térmicas das amostras oriundas da Matriz 03 obtidas através do
DSC.

Amostra 1° Aguecimento Resfriamento 2° Aquecimento
Tg Tm AHf  Tc AHc  Tm  AHf
(°C) (°C) (J/9) (°C) (°C) (J/9)
4 2 44,31 183,17  -28,24 | 136,70 23,98 182,81  -31,56
4 3 45,38 183,33  -2545 | 133,33 24,22 182,67  -28,07
6 2 48,10 183,00 -29,05 | 134,00 24,32 182,33  -30,70
6 3 45,22 184,33  -27,10 | 136,67 24,36 184,00 -30,49
20 2 4552 187,33  -34,03 | 139,33 22,65 187,00  -29,43
20 3 48,58 187,50 -36,14 | 140,00 23,52 187,50  -28,69

O DRX das amostras (Fig. 4.96) mostra que a estrutura cristalina foi a mesma
observada anteriormente nas Matrizes 01 e 02. Contudo, as alturas relativas entre o0s picos
nao foi alterada, como ocorreu nos ensaios em escala real sem afastamento. Isto se pode
ser atribuido ao tempo de ensaio, que néo foi suficiente, muito provavelmente, para gerar

uma mudanca detectavel na estrutura cristalina do material (ZHANG et al., 2001).
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Figura 4.96 — Curvas de DRX das amostras de PA da Matriz 03.




149

Ainda que nao tenha havido o tempo necessario para que ocorressem alteragbes na
estrutura cristalina que fossem detectaveis por DRX, a superficie da amostra apresentou
sinais de degradacao perceptiveis a espectroscopia Raman. Os espectros Raman relativos
as amostras testadas com velocidade de 20 mm/s apresentam discrepancias nos picos
caracteristicos da PA, como pode ser observado Fig. 4.97. Isto é caracterizado pelo
surgimento de picos que ndo estdo presentes nos demais espectros (como, por exemplo o
picoem 1350 cm™) e também pelo desaparecimento de picos que s&o caracteristicos da PA
(como os picos 1107 e 1063 cm™). Vale ressaltar que o mesmo fato foi observado para

amostras provenientes do ensaio em escala real sem afastamento.

——p =3 MPav =20 mm/s
——p=2MPav =20 mm/s
——p=3MPav= 6mm/s

-p=2MPav= 6 mm/s
——p=3MPav=4mm/s
—p=2MPav=4mm/s

\

L T T T T — T T LI T L L | L DL | T LI T '
1700 1650 1600 1550 1500 1450 1400 1350 1300 1250 1200 1150 1100 1050 1000
Comprimento de Onda (cm™)

Figura 4.97 — Raman das amostras de PA da Matriz 03.

Diante do exposto, pode-se concluir que a reducdo da amplitude de deslizamento
gerou efeitos térmicos semelhantes aos observados no ensaio de escala real sem
afastamento, utilizado como referéncia. Isto porque a area onde o calor dissipado era menor
e também devido a baixa condutividade térmica dos materiais envolvidos. Além disso, os
mecanismos de desgaste predominantes, para a velocidade de 20 mm/s, foram 0os mesmos
nas duas escalas, ainda que o coeficiente de atrito destes ensaios tenha sido quase duas
vezes maior.

Tendo em visto essa similaridade, que até entdo ndo havia sido observada, fez-se a

medicdo de 5 perfis na trilha de desgaste utilizando o interferémetro Talysurf Cli 2000
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utilizando o modo laser, resolucdo de 3 um. O resultado para o desgaste, apresentado com
incerteza expandida para uma probabilidade abrangéncia de 95%, foi de 0,289 + 0,010 mm
e 0,199 + 0,008 mm para as amostras com pressdo de 2 e 3 MPa, respectivamente, como
mostrado na Fig. 4.98. Estes valores foram calculados a partir da média do desgaste em
cada uma das trilhas. Cogita-se que o amolecimento no ensaio com a pressao de 3 MPa
(ver Fig. 4.92) tenha sido responsavel pelo menor desgaste nha comparacdo com o ensaio
com a pressdo de 2 MPa. Sendo assim, a taxa de desgaste do PU em escala reduzida pode
ser assumida, em cada uma das condi¢des como sendo 289 = 10 e 199 + 8 um/km. Em
escala real esse valor foi de 169 + 95 um/km no ensaio sem afastamento, com a mesma
probabilidade de abrangéncia. Com isso, nota-se que estas condi¢des de ensaio poderiam
ser utilizadas para testar os materiais poliméricos em questdo, em escala reduzida, obtendo-
se resultados relativamente proximos aos esperados em escala real. A sintese destes

resultados é mostrada na Tab. 4.20.
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Figura 4.98 — Perfil transversal da trilha de desgaste das amostras da Matriz 03 com

velocidade de 20 mm/s e com presséo de (a) 2 MPa e (b) 3 MPa.
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Tabela 4.20 — Comparacao entre os resultados médios observados nos ensaios em escala
real e em escala reduzida do ensaio da Matriz 03, com velocidade de 20 mm/s e presséo de
3 MPa.

Ensaio E16 Ensaio E17 Matriz 03 F
COF 0,340 0,301 0,492
Mecanismos de Fadlaggrzggsrgmal, Schallamach e abrasao Schallamach e
desgaste PU . amolecimento
amolecimento
DSC Aumento da Tm Reducéo da Tm Aumento da Tm
Aumento de Picos com intensidade Picos com intensidade
DRX . ) - S L
intensidade do 2° pico similar similar

Espectro semelhante
ao da amostra de
referéncia

Aparecimento de novos
picos

Aparecimento de novos

Raman .
picos

4.3.4. Efeito da temperatura ambiente — Matriz 04 (M04).

Os resultados médios obtidos para o coeficiente de atrito, e seus respectivos desvios
padrées (confiabilidade de 68%), sdo mostrados na Tab. 4.21. Neste caso ndo foram
tracadas curvas médias devido a limitacdo imposta, na aquisicao de dados automatica, pelo
equipamento onde o0 ensaio foi realizado. Os resultados obtidos mostram que, no intervalo
estudado, a velocidade nao influenciou os valores de COF, ao contrario da presséo de

contato.

Tabela 4.21 — Médias e desvios padrdes do COF, obtidos nos ultimos 500 metros dos

ensaios com aquecimento do meio (confiabilidade de 68%).

COF + Desvio Padréao
2 MPa 3 MPa
10 mm/s 0,787 + 0,074 0,671 £ 0,020
20 mm/s 0,741 + 0,091 0,651 + 0,019

Como exposto anteriormente, Myshkin e colaboradores (2005) afirmam que a
velocidade somente tem influéncia no COF caso haja um aumento na temperatura. Como
nesta Matriz 0 ambiente j& se encontra a uma temperatura elevada (60 °C), 0 ensaio nao
elevou a temperatura suficientemente para a velocidade ser influente neste parametro. Além
disso, a maior amplitude do ensaio favorece que o0s materiais possam dissipar o calor
gerado pelo atrito durante o ciclo.

A superficie das amostras de PA, mostradas na Fig. 4.99, apresentam alguns riscos,
aproximando-se do que foi obtido em outras Matrizes de escala reduzida. Contudo, mesmo
com o aumento induzido da temperatura, 0s mecanismos de desgaste ndo se aproximaram

do que ocorreu no ensaio em escala real sem afastamento. Assim como observado na
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Matriz 02, ap0s o0s ensaios as amostras de PA apresentaram uma rugosidade menor em
relacdo a rugosidade da superficie original, saindo de 0,80 + 0,07 um para 0,45 + 0,06 um,
(incertezas expandidas com confiabilidade de 95%). Esses valores sdo menores do os que
obtidos na Matriz 02 — 0,56 + 0,03 um — o que pode ser explicado pela maior deformacgéo

elastica proporcionada pelo aumento da temperatura.

2 MPa 3 MPa

10 mm/s

Mag= 500X / EHT =10.00 kv ‘Slnnall=8E WD = 40.0 mm.

20 mm/s

A - Mag=_ 500X ; Ebl’_l’:il.jll).hv 5 Signal A =$E2 WD = 40.0 mm H Mag= 500X EHT:".M;V wwl:FE WD = 40.5 mm
Figura 4.99 — Superficies das amostras de PA da Matriz 04. Pressao no contato de 2 MPa e
velocidade de: (a) 10 mm/s; (c) 20 mm/s. Pressdo no contato de 3 MPa: (b) 10 mm/s e (f) 20

mm/s.

A morfologia das amostras de PU utilizadas nesta Matriz foi a que apresentou
menores sinais de desgaste, como pode ser observado na Fig. 4.100. Nestas amostras a
superficie original foi preservada quase que integralmente. Isto indica que apenas o
aumento da temperatura do tribossistema como um todo, ndo aumentou a temperatura
interfacial, e, consequentemente, o desgaste. Outro aspecto a ser considerado € que o
ambiente, neste caso, possuia um mecanismo de troca eficiente de calor, o0 que mantinha a
temperatura do contato sempre proxima a do ambiente. Vale salientar que a amplitude do
deslocamento era significativo (100 mm de amplitude), facilitando assim a manutengéo da

temperatura em cerca de 60 °C.
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2 MPa 3 MPa

10 mm/s

Mag= 100X EHT=10.00 kV Signal A =SE2 WO = 39.4 mm H Mag= 100X EHT=10.00 kV Signal A = SE2 WD =382 mm

20 mm/s

/ o

Mag= 100X EHT =10,00 k¥ Signal A = SE2 WD = 382 mm H Mag= 100X EHT =10.00 k¥ Signal A = 8E2 WD = 38.6 mm

Figura 4.100 — Superficies das amostras de PU da Matriz 04. Presséo no contato de 2 MPa
e velocidade de: (a) 10 mm/s; (c) 20 mm/s. Pressdo no contato de 3 MPa: (b) 10 mm/s e (f)

20 mm/s.

O comportamento térmico das amostras, mostrado na Fig. 4.101, indica que, mesmo
mantidas em uma temperatura ambiente acima da Tg, ndo houve variagBes térmicas
quando comparado com as amostras oriundas da Matriz 02. As demais propriedades (Tab.
4.22) também seguiram essa tendéncia e ndo apresentaram variacées. Segundo Zhang e
colaboradores (2001) isto é esperado, pois, a 60 °C, o material encontra-se abaixo da
temperatura necessaria para que haja uma eventual mudanca de fase.

Ainda que o DSC da Matriz 04 ndo tenha apresentado variacfes na comparacao com
a Matriz 02, a DRX das amostras (Fig. 4.102) foi afetada pelo tempo que as amostras
ficaram em temperaturas acima da Tg, tendo os dois picos com uma diferenca menor
daquela observada na Matriz 02. Essa alteragdo de comportamento esta diretamente
relacionada com a temperatura e o tempo de exposicdo, em que 0s materiais foram
submetidos durante os ensaios de desgaste. Vale salientar que as amostras foram mantidas
por 3 horas na temperatura do ensaio antes do inicio do mesmo, o que pode ter facilitado

esse fenbmeno.
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Figura 4.101 — Curvas de DSC para 0 1° aquecimento da PA na Matriz 04.

Tabela 4.22 — Propriedades térmicas das amostras oriundas da Matriz 04 obtidas através do
DSC.

Amostra 1° Aguecimento Resfriamento 2° Aquecimento
Tg Tm AHf Tc m AHf
(J/9) (°C) (°C) (J/9)
10 2 47,80 181,57 -29,10 | 140,49 23,87 181,43  -28,52
10 3 47,80 182,04  -28,13 | 140,49 22,31 182,36  -28,64
20 2 46,70 183,01  -29,13 | 140,09 24,69 182,41  -30,11
20 3 47,50 182,51  -27,92 | 142,37 24,41 182,36  -27,47

Intensidade (%)

10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30
26 (°)
p =2 MPa v =20 mm/s v=10 mm/s
p =3 MPa v =20 mm/s v=10 mm/s

Figura 4.102 — Curvas de DRX das amostras de PA da Matriz 04
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Os ensaios de espectroscopia Raman das amostras da Matriz 04 ndo apresentaram
sinais de degradacéo, reforcando assim os resultados obtidos pelas demais técnicas, como
se verifica na Fig. 4.103. Isto mostra que néo foi possivel atingir resultados semelhantes aos
obtidos em escala real, mesmo com a adi¢cdo de um meio aquecido. Além disso, o desgaste
nesta Matriz foi praticamente inexistente (evidenciado pelo MEV das amostras), mostrando
que a temperatura do meio pode potencializar as propriedades viscoelasticas, permitindo

assim a recuperacado ao longo do préprio ensaio de desgaste.

——p=3MPav= 10 mm/s

p=2MPav= 10 mm/s
——p=3MPav= 20 mm/s
—p=2MPav= 20 mm/s

I I ¥ | ' I . I L I I ® I
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1700 1650 1600 1550 1500 1450 1400 1350 1300 1250 1200 1150 1100 1050 1000
Comprimento de Onda (cm™)

Figura 4.103 — Raman das amostras de PA da Matriz 04.

Neste contexto, pode ser concluido que a viscoelasticidade do material foi o fator de
maior influéncia para o desgaste observado, bem como para o COF obtido em um dado
tribossistema. Esse fator ja havia sido citado por Samyn (2007) como sendo de papel
fundamental na transposicdo entre escalas, 0 que vai ao encontro dos resultados aqui

apresentados.
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4.4. Utilizacdo dos Resultados Obtidos

Diante do exposto, nota-se a necessidade de considerar diversas variaveis
envolvidas na tribologia de polimeros. Isto porque este tipo de material apresenta
propriedades viscoelasticas, 0 que 0s torna mais sensiveis ao aumento da temperatura,
devido o aguecimento por atrito viscoso.

As altas temperaturas no ensaio em escala real, com parametros de teste similares
ao encontrados em campo (ensaio E16), levaram a um taxa de desgaste maxima, com
intervalo de confianga de 95%, de 0,264 mm/km para a peca de PU. Neste aspecto, foi
observado que a variacdo das propriedades estruturais e mecéanicas dos materiais utilizados
em liners deve ser controlada com outros parametros além da dureza. Este maior controle
nessas propriedades visam a assertividade da previsdo de vida aqui apresentada.

A dureza especificada para as pecas de PU utilizadas em campo deve ter sua
tolerancia revista, mantendo-se mais préximo ao valor de 95 Shore A, para ndo ocasionar a
falha abruta do componente devido aos efeitos térmicos e a fadiga de contato.

A taxa de desgaste maxima observada na PA em ensaios de escala real, com e sem
afastamento, foi de 0,016 mm/km, para um intervalo de confianga de 95%.

O ensaio em escala real com afastamento apresentou uma forte redugéo na taxa de
desgaste para o liner. Contudo, esta situacao simulada é impossivel de ser reproduzida na
pratica. Sugestfes para a redugdo da temperatura no contato durante a aplicacdo estdo
contidas em um pedido de patente que foi encaminhado ao 6rgdo competente (INPI).

Os ensaios em escala reduzida mostram que foi possivel reproduzir resultados
similares aos obtidos nas condi¢cdes de operagéo (ensaio sem afastamento). Para isso foi
aumentada a velocidade do ensaio e utilizada uma amplitude que proporcionou zonas de
contato permanente entre corpo e contracorpo. Em consequéncia disso, ambos o0s
polimeros entram no regime viscoelastico, comportamento também observado no ensaio em
escala real sem afastamento. Manter os materiais no mesmo regime é fundamental para
extrapolacdes entre escalas.

A taxa de desgaste para o PU observada nos ensaios em escala reduzida foi de 199
+ 8 mm/km para a condigdo sugerida. A variacdo da distancia percorrida neste tipo de
ensaio, pode fornecer taxas mais proximas as observadas em escala real, devido aos
efeitos térmicos e também afastamento do transitorio inicial.

Em todas as Matrizes testadas, o COF foi dependente da pressdo de contato
aplicada. Isto foi atribuido ao fato que nestas cargas a amostra de PU se encontra acima da
Tg.
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Em temperaturas ambientes menores que 30 °C foi notoria a diferenca do COF com
0 aumento da velocidade. Porém, com o ambiente aquecido (a 60 °C) a velocidade n&o
interferiu no COF.

Em testes industriais € usual que condicdes mais severas que as reais sejam
utilizadas para acelerar os testes. Contudo, este trabalho reforca o qudo sensivel os
materiais poliméricos sdo com relacdo as varidveis velocidade e pressdo de contato.
Normalmente, modelos validados para metais e ceramicas sdo utilizados nesta
extrapolacdo, por serem mais abundantes na literatura. No entanto, estes materiais n&do

apresentam propriedades viscoelésticas, 0 que impede a transposigéo direta dos resultados.



CAPITULO V

CONCLUSAO

Neste trabalho foi estudado o comportamento tribolégico de poliuretanos
elastoméricos em ensaios de deslizamento contra poliamida 11, em escala real e reduzida.
Os ensaios em escala real foram conduzidos com parametros equivalentes aos observados
em campo e 0s ensaios em escala reduzida foram realizados procurando reproduzir o
comportamento tribolégico observado nos ensaios em de escala real. Os resultados obtidos

permitiram concluir que:

a) As metodologias empregadas na quantificacdo do desgaste do liner e da capa externa
usando uma MMC permitiram avaliar de forma eficiente o desempenho dos materiais
envolvidos. Nessas medicbes, os fatores que mais contribuiram para a incerteza
expandida foram a deformacéo elastica do liner e a variabilidade das medidas na capa

externa dos dutos flexiveis;

b) A taxa de desgaste do liner foi fortemente influenciada por alteracbes de dureza
observadas nas amostras, bem como pela metodologia de ciclagem durante os
ensaios em escala real. Ja para a capa externa do duto ndo se observaram diferencas

significativas na taxa de desgaste para o0 método de ensaio;

c) A taxa de desgaste maxima do liner com dureza de 94 Shore A no ensaio em escala

real, deslizando contra PA 11, foi de 0,264 mm/km;
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e)

f)

9)

h)

)

K)
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A taxa de desgaste maxima da PA na aplicacdo em escala real sem afastamento foi
de 0,015 mm/km;

Variacdes de dureza nas amostras de liner, nos ensaios sem afastamento, levaram a
uma forte modificacdo nos mecanismos de desgaste, e, consequentemente, na taxa
de degradacdo do mesmo. Na amostra de menor dureza predominou 0 mecanismo de
fadiga superficial e formacdo de um filme interfacial, enquanto na amostra de maior

dureza predominou o desgaste abrasivo;

A temperatura no contato foi o fator de maior influéncia no tribossistema em questéo,
uma vez que, com a utilizagcdo de ciclos de afastamento, o desgaste da amostra de PU
foi praticamente anulado, enquanto a perda de espessura maxima da PA foi de 0,016

mm/km;

Testes em escala reduzida com pequena amplitude e maiores velocidades de
deslizamentos podem produzir efeitos proximos aos observados em escala real sem
afastamento. Neste trabalho recomenda-se a amplitude de 3,5 mm com velocidade de

20 mm/s e 3 MPa de pressao para as amostras utilizadas;

Para o par estudado, nos ensaios em escala reduzida, a velocidade de deslizamento
levou a uma reducdo do coeficiente de atrito somente nas condi¢cdes em que houve

um aumento significativo na temperatura de contato;

O aumento da pressédo de contato provocou a reducdo do coeficiente de atrito, nos

ensaios em escala reduzida;

Em escala reduzida, com a reducdo da amplitude de deslizamento foi observada a

reducdo no coeficiente de atrito;

Na temperatura ambiente de 60 °C este par ndo apresentou desgaste mensuravel em

nenhum dos corpos, devido as propriedades viscoelasticas dos materiais;

A utilizacdo da espectroscopia Raman foi eficiente para detectar o inicio de
degradacédo das amostras de PA, pois essa técnica analisa sua camada mais exterior,

e mais afetada pela temperatura.
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As analises através do DRX foram afetadas pela camada amorfa superficial gerada
pela degradacdo e pela baixa condutividade térmica da PA n&o permitindo o
identificacdo de alteragbes induzidas termicamente. O mesmo foi observado nos

resultados de calorimetria exploratdria diferencial;

A utilizacdo das trés técnicas em conjunto foi eficaz na determinacéo e entendimento
dos fendbmenos ocorridos durante os ensaios, tanto em escala real, como em escala
reduzida;

A utilizacdo de mapas de desgaste contribuiu na andalise dos resultados obtidos em

amostra de grandes dimensdes.
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CAPITULO VI

TRABALHOS FUTUROS

Alguns temas tratados aqui que sdo sugeridos para trabalhos posteriores:

Fazer um estudo detalhado utilizando pontas de medicdo com diferentes didmetros
da esfera e tamanho de haste, visando a identificacdo da influéncia destes

parametros no resultado de medicéo obtido;

Realizar ensaios em escala real utilizando dutos sem envelhecimento com os
mesmos parametros de ensaio deste trabalho para a verificacdo da influéncia do

envelhecimento nas propriedades tribolégicas destes materiais;

Efetuar ensaios em escala real e reduzida visando verificar se os resultados obtidos

neste trabalho sdo aplicaveis a materiais com caracteristicas similares;

Realizar ensaios em escala real e escala reduzida utilizando outros polimeros para

verificar a aplicabilidade dos mesmos na producéo de capas e de liners;

Verificar a influéncia da distancia total percorrida (em ensaios de escala reduzida)

no desgaste de amostra de PU.
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APENDICE A

SIMULACAO DA PRESSAO DE CONTATO

Tendo em vista que o calculo da pressao de contato ndo poderia ser feito de maneira
direta por causa da geometria da amostra de liner e dos materiais envolvidos no contato,
empregou-se 0 método de elementos finitos para definir uma geometria com distribuicao de
pressdo o mais uniforme possivel no contato e, consequentemente, a forca aplicada para
atingir uma distribuicdo de pressdo majoritariamente no intervalo entre 2 e 3 MPa — valor
médio oriundo de estimativas realizadas para estes conjuntos instalados em plataformas.

Inicialmente foram inseridas as caracteristicas do PU E-95 a ser simulado. Para isto,
dispunha-se de dados obtidos com ensaios de tracdo uniaxial do material. O comportamento
deste material pode ser visto através da curva Tensdo x Deformacdo mostrada na Fig. A.1,
sendo que a linha entre os pontos € apenas uma aproximacao para facilitar a visualizacado
do comportamento. O modelo Neo-Hookeano foi empregado, pois era o modelo que mais se
aproximava dos dados experimentais, ainda que ndo houvesse todas as informacoes
necessarias para sua caracterizagdo completa.

A seguir foram definidos os parametros geométricos da amostra que seriam variados
na simulagéo, os quais estao ilustrados na Fig. A.2. A escolha destes parametros se baseou
em limitagBes fisicas, operacionais e também na necessidade de uma regido plana para a
possivel inser¢do de um sensor emissdo acuUstica. Os parametros considerados na

simulacdo, bem como os valores assumidos por estes, sdo mostrados na Tab. A.1.
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Figura A.1 — Curva Tenséo x Deformacéo do PU E-95 e utilizado neste trabalho.
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Figura A.2 — Descricdo dos parametros que foram variados ha simulacéo.
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Para reduzir o tempo computacional, as simula¢des foram realizadas utilizando 1/4

de simetria do contato. Por esta razdo, simulou-se apenas a condi¢do estatica do ensaio,

isto €, a presséo de contato desenvolvida com a aplicacdo da forca estatica. As condi¢des
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de contorno utilizadas sdo mostradas na Fig. A.3, onde o duto flexivel € considerado rigido e
fixo e o porta amostra comprime a amostra de PU com for¢ca constante de 15 kN
(equivalente a uma carga total na amostra de 60 kN).

Tabela A.1 — Parametros geométricos avaliados na otimizagéo da geometria.

. o Valores Avaliados (mm)
Parametros Geométricos — — —
Minimo Médio Maximo
Diametro da Amostra 250 275 300
Espessura da Menor Secao 100 110 120
Raio de Arredondamento 10 20 30
Raio de Concordancia 10 30 50

0.00 50,00 100,00 () 0.00 50,00 100,00 ()
I . I ..

25.00 75.00 25,00 75.00

Figura A.3 — CondigBes de contorno aplicadas na simulacdo do contato.

O parametro resposta avaliado foi o gradiente de presséo na linha central da amostra
de PU. O menor gradiente encontrado foi de 1,29 MPa para amostra com a seguinte
configuracgao:

e Diametro da amostra: 300 mm

o Espessura da maior secdo: 120 mm
e Raio de arredondamento: 30 mm

e Raio de concordéancia: 10 mm

Apoés a obtencdo destes parametros, procurou-se identificar a forca aplicada para
gue a pressdo de contato ficasse no intervalo entre 2 e 3 MPa durante o ensaio. Nesta

etapa, foi utilizada a meia simetria para as simulagées. A mudanca na regido simulada foi
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devida a introducdo da movimentagdo do duto flexivel sobre o PU. O contato foi modelado
como tendo um coeficiente de atrito (COF) de 0,15 (dado obtido em um ensaio em escala
real realizado anteriormente). A simulacdo completa teve 200 etapas. As 100 primeiras
foram dedicadas a aplicagéo da carga, e as 100 ultimas ao deslizamento de 30 mm do duto
flexivel sobre o PU com a for¢a aplicada. Em média, os resultados foram obtidos com quase
200 iteragdes, com forca residual maxima de aproximadamente 15 N (erro < 0,2% da forca
total).

Concluiu-se entdo que, para a nova geometria proposta, a forca de compressao
utilizada deveria ser de 55 kN. Com este carregamento, a distribuicdo da presséo de contato
estimada fica conforme mostrado na Fig. A.4. Nesta figura, as regidées em amarelo indicam
os locais onde a pressao de contato ficou no intervalo desejado. Ainda assim, observou-se
uma pressao de contato maxima de aproximadamente 6 MPa nha regido do final de curso.
Este mesmo resultado é mostrado no Capitulo Ill, no entanto, estas figuras apresentam

legendas diferentes de acordo com a sua finalidade.

Direcao do
Movimento
Simulado

Figura A.4 — Distribuicdo de pressao no contato para forca aplicada de 55 kN obtida através

de simulacdo com elementos finitos.



APENDICE B

DEFINICAO DA ESTRATEGIA DE MEDICAO NA MMC

O trabalho de Moraes (2013) mostrou a possibilidade de quantificar o desgaste de
amostras testadas em ensaio em escala real através da MMC. Um dos pontos deixados em
aberto para trabalhos futuros era a utilizacdo da medic&o por varredura para quantificacédo
do desgaste, 0 que seria proveitoso pelo menor tempo de medi¢cdo de cada amostra.

A literatura mostra que o didametro do apalpador pode afetar o resultado da medicéo,
pois 0 mesmo atua como filtro mecénico atenuando a rugosidade das amostras, como se
apresenta na Fig. B.1. Este comportamento acontece em maior grau na medi¢cdo por
varredura do que na ponto a ponto e por esta razdo o diametro do apalpador deve ser
escolhido de forma a minimizar o efeito da rugosidade no resultado da medigcdo (ANBARI et
al., 1990; MAY, 2007).

Com o intuito de verificar esta influéncia em uma amostra desgastada, a mesma
peca foi medida cinco vezes com duas pontas de medicéo distintas: 2x20 e 3x50, onde o
primeiro valor € o didametro da ponta de medicdo e o segundo é o comprimento da haste,
ambos os valores em milimetros. O método escolhido foi a varredura com 2001 pontos em
cada linha (X) e 201 linhas (Y). Apés as medicdes os volumes foram calculados e estdo
apresentados na Fig. B.2. A variacdo entre os dois volumes foi de 700 mm3, o que é
equivalente a uma diferenca média de 34,0 um ao longo da superficie medida. Todavia, o
que foi determinante para a escolha da ponta de medicdo de 2x20 para os trabalhos
subsequentes foi o desvio padrdo associado aos valores de volume encontrado para
medi¢cbes repetidas, o qual é trés vezes menor que o da 3x50, indicando assim maior

repetibilidade da medicao.
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. 11 Direcdo de Apalpacdo
\_\J | / Elemento apalpador

Distancia de medicédo
dos pontos

Comprimento avalado

Superficie calibrada

Pontos de medicdo

Picos no perfil

Superficie real

Figura B.1 — Pontos de contato do apalpador em uma superficie rugosa Anbari et al. (1990).

Adaptado por May (2007).
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Figura B.2 — Volume de uma amostra com a superficie desgastada medido com duas pontas

de medicao.
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Apos a definicdo da ponta de medi¢céo a ser utilizada nas medic¢des, investigou-se a
oscilagéo do volume medido de acordo com método de medicao e também de acordo com a
ordem de apalpamento.

A Figura B.3 mostra o referencial adotado no estudo sendo que a linha em X
(equivalente a uma coluna em Y) acompanha o raio de curvatura da amostra. A matriz de
medic¢ao foi programada como sendo 101 x 101 pontos para todas as medi¢des e realizada

em uma mesma regido da amostra desgasta, conforme Fig. B.4.

@;Y>

X+
Linha X/Coluna Y
Linha Y/Coluna X

Figura B.3 — Referéncia de linha e coluna para o estudo dos métodos de medicao.

A média e o desvio padrédo de trés medi¢cdes sao mostrados na Fig. B.5 onde PPX é
a medicdo ponto a ponto em X, PPY é a medi¢do ponto a ponto em Y, VRX é a medicdo por
varredura em X e VRY é a medi¢cdo por varredura em Y. Também se colocou como
referéncia a média das 12 leituras. Através deste grafico observa-se que o método de
medicdo é de suma importancia para o resultado obtido, uma vez que nenhum dos
resultados é estatisticamente igual ao outro para uma. Em relacdo a média das 12 leituras
apenas a medicdo PPX é estatisticamente igual, considerando o intervalo de confian¢a de
95% em todas as andlises. Outra observacdo que merece atencdo é o desvio padréo
(confiabilidade de 68%) para cada tipo de medicdo, uma vez que, a variacdo foi de 0,004

cm? (PPX) até 0,222 cm? (PPY).



i <} | Ponto a Ponto X1

Presettings I I Calcular

| [Elem. Referénci|  presettings | |

178

i d |'4.I"arn=dum)¢1

Calcular

] [Elem. Referéncia

" Automético Automético

| Caleulo Célculo
Velocidade 11,0000 | Velocidade 1,0000
() Largura Passo | | 0.8613 | ) Largura Passo 0.8613
(*) Number of points per section 101 (=) Number of points per section 101
Apalpador M1  01(00 ~ Apalpador #0100 «
Pontos Unicos Pontos Onicos O
Ajustes Bésicos ' Ajustes Especiais Ajustes Basicos  Ajustes Especiais |
Aing Inic ~ | 160° 0* 0" Ang Inic 7 Lo
Seq Ang 40° 0° 0" Seg Ang i 40" 0° 0
Apalp. Tangenciais  [Padrdo ] Sim Apalp. Tangenciais  (Padrio ] Sim
Comego altura 60,0000 Comego altura 60,0000
Altura designada: (1600000 | || Altura designada: | 160.0000
Mumber of sections _ 10 :_ Number of sections { mn v
i d‘PﬂntnaPnntn'ﬂ . i @|¥amdumﬂ

[ Presettings ] [ Calcular ] [Elr.m. HeferEnci[ Presettings ] [ Calcular ] [Elem. Referénci

Tolerancia esperada
Velocidade
() Largura Passo
(& Mo. pontos por Linha
Apalpador

Pontos Onicos

0,0000 () Tolerancia esperada

o000

101
Mmoo v

Ajustes Bésicos Ajustes Especiais

Comeco altura

Altura designada:

Mumber of lines:

Ang Ini

ng Inic tY
Seq Ang

101
. 150! Dl ull
. A0° 0° 0"

60.0000
160.0000

L

) Velocidade
() Largura Passo

(#) Mo. pontos por Linha

Apalpador

Pontos Onicos

0.0000
1.0000

1.0000
101
# 01(00 v

O

Ajustes Basicos Ajustes Especiais

Comego altura
Altura designada:
Number of lines:
&ng Inic

Seg Ang 2

60,0000
160,0000

1mm -
160° 0" O™

40° 0° 0"

Figura B.4 — Programacao no programa Calypso® para avaliagdo do método de medic&o.



179

808

Média das 12 Medigdes

806 T
N
£ 804
&
i)
3
S 802+
Q
£
=
S 800
>

798

=
796 r T T T
PPX VRX PPY VRY

Método

Figura B.5 — Volume médio de uma mesma regido, com o mesmo numero de ponto e
apalpador empregando-se metodologias diferentes.

Aspirando a possibilidade de obter um mapa de desgaste, também foi analisado o
desvio médio das posi¢des de linha e coluna para cada leitura. Entende-se como desvio a
variagdo da coordenada enquanto a mesma deveria ser mantida constante, isto €, enquanto
é feita a leitura em uma linha em X, a coordenada Y deve ser mantida constante, ou 0 mais
préximo disso possivel. A Tabela B.1 mostra os resultados obtidos nesta analise, onde MDP
€ a média dos desvios padrdes das 101 linhas/colunas e NP é o nimero médio de pontos
lidos em cada situagéo.

Tabela B.1 — Resultados obtidos na avaliagcdo dos métodos de aquisicdo ponto a ponto e

varredura.
Linha (Y cte) Coluna (X cte) Linha (X cte) Coluna (Y cte)
Média [MDP (um)| NP |MDP (um)| NP Média |[MDP (um)| NP |MDP (um)| NP
PPX1 1,1 101,0 51 101,0 PPY1 71,8 101,0 19,1 101,0
PPX2 1,1 101,0 5,5 101,0 PPY2 73,5 101,0 19,6 101,0
PPX3 1,1 101,0 5,4 101,0 PPY3 78,0 101,0 20,3 101,0

VRX1 2,5 106,0 | 149,2 101,0 VRY1 6,4 100,1
VRX2 2,5 106,0 | 151,5 101,0 VRY2 6,3 100,1
VRX3 2,5 106,0 | 149,7 101,0 VRY3 6,3 100,1
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O primeiro ponto a ser observado € que para as varreduras em Y (VRY) o nimero de
pontos medidos em cada linha n&o foi constante. Isto impossibilitou o célculo dos desvios na
coluna e eliminou esta possibilidade de medi¢ao. Outro ponto que foi observado € que para
as varreduras em X (VRX) a matriz medida foi 106x101 diferentemente da programada.
Além disto, a MDP para a coluna mostrou-se da ordem de centenas de micrometros.

Finalmente, comparando-se os resultados das medi¢cdes ponto a ponto, nota-se que
0s menores desvios sdo obtidos nas medi¢des feitas com linha em X indo ao encontro do
menor desvio para o volume, o que credencia este método como 0 mais apropriado para a
aplicacdo desejada.

Com a definicdo do apalpador e do método de medig&o a serem utilizados, buscou-
se entdo a identificar a malha de medicdo mais apropriada para a avaliagdo da amostra. O
trabalho de Moraes (2013) concluiu que a malha de 1 mm x 1 mm foi a mais adequada para
estimar o volume de uma amostra de liner, com precisao e confiabilidade. Contudo, como a
area de medicao seria diferente, optou-se por confirmar este resultado em uma area central
de 50 x 100 mm2 de uma amostra desgasta.

Um planejamento fatorial, com dois fatores e trés niveis, foi feito para verificar a
influéncia de cada variavel no volume calculado. A Tabela B.2 mostra os valores calculados
com base em 3 medicbes em cada condicdo, enquanto a Fig. B.6 apresenta os resultados
graficamente. A maior densidade de pontos em X ante Y é devido a geometria convexa da
amostra, que devera ser integrada, e também que o processo de desgaste tende a gerar
eventos distribuidos no sentido do deslizamento (eixo Y). Com base nestes resultados fez-
se uma andalise de variancia que indicou que nenhuma variavel (dentro dos niveis testados)
influenciou o volume medido (como se observa na Fig. B.7 para um intervalo de confianca
de 95%). Ainda que os desvios entre medicdes obtidos tenham sido distintos, todos eles
foram menores que 1% do volume medido.

Com base neste resultado, optou-se por utilizar a menor densidade de malha e
aumentar a regido que teria o desgaste avaliado para as dimensdes finais de 100 mm x 150
mm utilizando uma malha de 301 x 101 pontos, uma vez que, a combinacdo densidade de
malha e tempo de medicdo (12 horas) foi considerada adequada para os resultados
desejados. A Figura B.8 mostra a regido que foi avaliada pelo processo de medicdo nesta

tese.



181

Tabela B.2 — Resultado da medicdo do volume para a mesma éarea utilizando malhas

diferentes.

Pontos em X Pontosem Y Volume Médio (cm3) Desvio Padrao (cm3)

151 41 469,9886752 0,0083441
151 61 469,9880812 0,0102304
151 81 469,9887401 0,0106218
201 41 469,9868914 0,0104485
201 61 469,9935484 0,0056419
201 81 469,9945376 0,0014845
251 41 470,0015536 0,0082712
251 61 469,9869688 0,0103619
251 81 469,9950637 0,0102757
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470,00 4 2222181 Linhas
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Figura B.6 — Compilagdo do volume obtido através da medi¢ao utilizando diferentes malhas.
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Pareto para o Volume (mm3)

Pontos em X

Pontos em Y

p=0,05
Efeito Estimado Padronizado (Valor Absoluto)

Figura B.7 — Pareto da influéncia das variaveis testadas sobre o resultado obtido para o

volume.

0.00 50.00 100.00 (mm)

25.00 75.00

Figura B.8 — Regido da amostra de PU que teve o desgaste avaliado através da MMC.



APENDICE C

CALCULO DO VOLUME DAS AMOSTRAS E MAPA DE DESGASTE

Objetivando obter um método automéatico para o célculo do volume e que fosse
acessivel a qualquer computador, desenvolveu-se neste trabalho um executavel com esta
finalidade. Além disso, esse programa pode comparar duas medicdes (antes e depois do
desgaste, por exemplo), gerando assim um mapa de desgaste com base na diferenca entre
as duas.

Na tela inicial do programa, o usudrio escolhe entre o célculo do volume antes,
depois ou de ambos, sendo que somente nesta op¢do o mapa de desgaste € gerado. Em
seguida, é perguntado ao usuério o numero de leituras que foi feito em cada condi¢cdo —
sendo limitado a 10 medi¢es. E informado entdo que os arquivos a serem lidos devem
estar na mesma pasta do executavel e seus nomes devem seguir o padrédo
“Leitura_Pre_XX.txt” e “Leitura_Pos_XX.txt”, onde XX é o numero de cada medi¢ao (01,02,
..., 10). Ap0Os os arquivos estarem na pasta, o usuério deve confirmar a execugdo. Caso
algum arquivo ndo esteja na pasta, 0 programa avisa 0 usuario quais arquivos nao foram
encontrados.

A partir disto, os dados sdo carregados do arquivo e organizados em planos
conforme o método de medicao utilizado. A partir dai, é calculada a integral em cada plano e
sua coordenada constante média é calculada. Neste trabalho, por exemplo, manteve-se um
Y constante e foi calculada a &rea no plano XZ da amostra. Tanto as 4reas como os valores
Y médios sdo gravados em arquivos “Resultado Pre XX.txt” e “Resultado Pos XX.txt”

respectivamente. Apos a determinacdo de todas as areas, elas sao integradas no eixo Y e 0
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volume é entdo obtido e salvo no arquivo “Volume.txt”. A loégica de programacédo do
executavel esta exemplificada na Fig. C.1.

Arquivos a
Serem
Calculados

Apresentacio
do Programa

Leitura
| dos Dados

Todos os
Volumes

h

foram Calculo
das Areas
Calculados?
L 4
Calculo do
Volume
Calcule do
Mapa de
Desgaste Calcula a
S diferenca da
¥ Media Antes e
Depois do
Desgaste

Impresséao dos
Resultados

Figura C.1 — Légica do executavel utilizado para o célculo do volume.

As integrac6es numéricas foram feitas de acordo com o método do trapézio, uma vez
gue, o método de Simpson ndo pode ser empregado devido os incrementos em X nao
serem constantes — o que é pré-requisito do método. No método do trapézio dois pontos
consecutivos sao interpolados linearmente. A Figura C.2 exemplifica a divisdo do intervalo
em trapézios e a interpolacdo. O calculo da &rea abaixo da curva é feito conforme Eq.

(10.1), onde se calcula a area de cada trapézio e depois se somam as areas de todos.
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i=n
Z (F(x)+F (xi—1)) (xi—xi—1) (10.1)

i=2 2

F(x)

F(x) Interpolagdo Linear
A = Pontos de Integragéao

-
T T T -
X

X1 X2 X3 X4

Figura C.2 — Método de integracdo numérica utilizando trapézios de X1 a X4.

A validacdo deste programa foi feita utilizando uma curva gerada com 50 mil pontos
em cada um dos 101 planos XZ com as mesmas caracteristicas e dimensdes das que
seriam medidas na prética. A diferenca entre o resultado obtido e o resultado analitico foi
menor que 107 cm3, mostrando que o programa esta apto para calcular o volume das
amostras de PU. Além da validacdo, levantou-se a curva do erro devido & integracdo
numeérica em relagdo ao numero de intervalos. Nota-se na Fig. C.3 que o este erro decresce
linearmente com o aumento do namero de intervalos em um gréfico dilog. Para o numero de
intervalos utilizados neste trabalho, o erro devido a integragdo numérica é de 1,2392 x1073
cm?3 e este valor foi levado em consideracdo para a analise das incertezas associadas ao

calculo do volume.
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Erro Numérico (mm?3)

Numero de Intervalos

Figura C.3 — Erro de integracdo numérica em funcdo do numero de intervalos utilizados na
integragdo pelo método do trapézio.



APENDICE D

DETERMINACAO DA DEFORMACAO ELASTICA DA AMOSTRA DURANTE O
PROCESSO DE MEDICAO

Buscando encontrar os valores das incertezas provenientes da forca de apalpacéo
tanto para as capas como para 0s enrijecedores, utilizaram-se simulacdes de elementos
finitos para determinar qual a deformacéo elastica proveniente da for¢ca de apalpacao.

As simulacoes referentes ao liner foram realizadas em quarto de simetria e a forca
aplicada na regido central da amostra. As condi¢des de contorno utilizadas sdo mostradas
na Fig. D.1, onde “A” é a base da amostra apoiada no desempeno da maquina, “B” é a
simetria da amostra e “C” é % da forga de apalpagdo. Devido a solicitagdo gerar uma
pequena deformacdo, o PU foi modelado, excepcionalmente, como tendo comportamento
elastico e linear na faixa de aplicacdo baseado nos dados do fabricante e o apalpador
considerado indeformével. A malha foi composta de elementos tetraédricos, sendo refinados
na regido do contato. Com isso, calculou-se a tensdo maxima na amostra de liner, estando
ela dentro da faixa em que o moédulo de elasticidade havia sido calculado, procedeu-se a
verificacdo de deformacdo e penetracdo de malha que sdo mostrados nas Fig. D.2 e D.3,

respectivamente.
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ANSYS

R15.0
Academic

0,00 50,00 100,00 {mrm)
25,00 75,00

Figura D.1 — Condic¢des de contorno para a simulacao da deformacéo elastica devido a forca

de apalpacao no liner.

0,000 0,200 0,400 (mm)
' 0,100 0,300

Figura D.2 — Deformacao elastica maxima no PU utilizado devido a uma forca de apalpacao
de 200 mN.

Com base nestes resultados a incerteza associada a forca de apalpagdo nas
amostras de PU foi assumida como sendo 35,0 £ 0,4 um com infinitos graus de liberdade e
uma distribuicdo Triangular — uma vez que, a deformagdo era maxima no centro e minima

nos extremos da amostra.
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0,000363
0,00031762
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0,0001815
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Figura D.3 — Penetracdo da malha de elementos finitos na simulagdo da deformacgédo
elastica da amostra de PU.

Com relagdo a medi¢cdo das capas dos dutos, as simulagcdes foram feitas em duas
etapas: apalpacao na regido interna e externa. Nestas simulacdes foi utilizada meia simetria
da capa com elementos hexaédricos e o apalpador foi considerado rigido com elementos
tetraédricos. As condi¢des de contorno foram mantidas similares em ambas as simulagdes,
alterando-se somente a dire¢cdo da forca de apalpagdo no sentido Z, como se observa na

Fig. D.4, onde “A” é a condigéo de simetria, “B” a forga aplicada, “C” a restricado dos grampos

(suporte fixo) e “D” os suportes frontais (qQue s aplicam resisténcia a compressao).

0
Grampos

. Grampos

. Suportes . Suportes.

Z* X 0,00 50,00 100,00 (mm) ZA X

0,00 50,00 100,00 (mm)
25,00 75,00 25,00 75,00

(@) (b)
Figura D.4 — Condi¢Bes de contorno aplicadas na simulagcdo da deformacédo elésticas das
capas de PA. (a) regido externa e (b) regido interna.
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Os resultados das andlises sdo mostrados na Fig. D.5. Observa-se que o
deslocamento provocado pela for¢a de apalpacgéo é crescente ao longo do eixo X, e por esta
razdo esta incerteza sera assumida como tendo distribuicdo triangular também. A
penetracdo da malha em cada uma das simula¢des € mostrada na Fig. D.6.

ANSYS ANSYS

R15.0
Academic

Academic

| 1]
-0,018029
-0,018703 Min

A 0,00 50,00 100,00 (rarm) * 0,00 50,00 100,00 (mrm)
[ E— S [ E— S—
7 X i X

25,00 75,00 25,00 75,00

(a) (b)
Figura D.5 — Deformacdes elasticas provocadas pela forca de apalpacédo nas capas de PA.
(a) regido externa e (b) regido interna.

ANSYS

R15.0
Academic

ANSYS

R15.0
Academic

0,0010795
0,00053076
OMin

ZA X Bl S0 100.80; e )\ " " 180 ()
— —
z X

25,00 75,00 25,00 75,00

(a) (b)
Figura D.6 — Penetracdo das malhas na simulacdo da deformacédo elasticas das capas de
PA. (a) regido externa e (b) regido interna.

Por fim, deve-se considera que incerteza expandida associada a for¢ca de apalpacao
durante a medicdo da espessura da amostra deve ser de 27,1 + 4,9 um, com uma
probabilidade de abrangéncia de 95%.



APENDICE E

REGISTRO FOTOGRAFICO DOS ENSAIOS EM ESCALA REAL

Neste apéndice sdo mostrados com mais detalhes os registros fotograficos feitos
durante os ensaios em escala real com breves descricdes. Deve-se ter em mente que,
apesar de ser feito uma limpeza no tanque e ao redor das amostras, as superficies em
contato eram mantidas intactas durante as paradas. As fotos foram feitas no maior
afastamento que era conseguido no tribdmetro e por isso ndo ha fotos normais as
superficies.

Na Figura E.1 tem se o registro apds os primeiros ciclos do ensaio E16. A seta indica
gue a camada superficial e envelhecida do duto foi removida ja no inicio do ensaio.

Figura E.1 — Registro fotografico dos primeiros ciclos no ensaio sem afastamento (E16).
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A Figura E.2 registra os sinais de desgaste observados na primeira parada
programada do ensaio sem afastamento (E16).

E16 -E E16-D

Figura E.2 — Registro fotografico das amostras utilizadas no ensaio sem afastamento (E16)
apos a primeira parada (52 377 ciclos).

A Figura E.3 mostra os fragmentos de desgaste que acumularam em determinadas
regides como a cinta de suporte inferior do duto e em cima das amostras de PU e seus
suportes na parada de 52 377 ciclos. Enquanto a Fig. E.4 mostra o acumulo depois de 103
262 ciclos. Observa-se um aumento significativo na quantidade de fragmentos,
especialmente na amostra posicionada no lado esquerdo do equipamento.
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(b)
Figura E.3 — Fragmentos de desgaste que ficaram (a) na cinta que suporte do duto e (b) em

cima das amostras de PU e dos porta amostras na parada de 52 377 ciclos no ensaio E16.

(@) . (b)

Figura E.4 — Fragmentos de desgaste que ficaram (a) na cinta que suporte do duto e (b) em

cima das amostras de PU e dos porta amostras na parada de 103 262 ciclos no ensaio E16.

A Figura E.5 mostra as superficies das amostras na parada de 103 262 ciclos.
Apesar do aumento significativo de material removido, 0os mecanismos atuantes sdo 0s
mesmos observados na parada de 52 377 ciclos, sendo que essas duas paradas foram

realizadas ainda no regime transitério do deslizamento.
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Figura E.5 — Registro fotografico das amostras utilizadas no ensaio sem afastamento (E16)
apos a segunda parada (103 377 ciclos).

A Figura E.6 j& mostra sinais de alteracdo em relacdo as superficies encontradas nas
Fig. E.2 e E.5 da amostra E16-D. Também nesta figura comeca a ser observada a adesao
de PU ao duto flexivel e a mudanca de coloragdo na regido de contato permanente.

Os fragmentos de desgaste nesta parada também aumentaram consideravelmente
como esta registrado na Fig. E.7. Pode-se observar uma maior quantidade de fragmentos no
lado esquerdo inferior do que no direito inferior, porém, acima das amostras de PU ha mais
fragmentos acima da amostra da direita. Esta diferenca esta associada ao formato dos

fragmentos de desgaste formados por cada um dos mecanismos.
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Figura E.6 — Registro fotogréafico das amostras utilizadas no ensaio sem afastamento (E16)

apos a terceira parada (150 525 ciclos).

Figura E.7 — Fragmentos de desgaste observados na parada de 150 525 ciclos no E16.
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A quantidade de fragmentos na parada de 200 924 ciclos foi semelhante a anterior,
como nota-se na Fig. E.8, enquanto a Fig. E.9 mostra como estavam as superficies
desgastadas neste ponto do ensaio.

Figura E.8 — Fragmentos de desgaste na parada de 200 924 ciclos do ensaio E16.

Figura E.9 — Registro fotogréfico das amostras utilizadas no ensaio sem afastamento (E16)

apos a quarta parada (200 924 ciclos).
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Observa-se que neste estagio do ensaio E16 fragmentos de desgaste estdo aderidos
na superficie do lado esquerdo do ensaio (Fig. E.9a e c). Esses fragmentos de desgaste
foram expulsos do contato em formatos cilindricos (Fig. E.10) evidenciando um desgaste por
rolamento de particula (DASARI et al., 2009). Enquanto isso, na Fig. E.9b nota-se que
eventos tribolégicos estdo ocorrendo na subsuperficie e consequentemente a expulsdo de

fragmentos de desgaste € reduzida, ainda que relevante.

Figura E.10 — Fragmentos de desgaste expulsos da E16-E na parada de 200 924 ciclos.

A préxima parada foi realizada com 252 920 ciclos. Os fragmentos de desgaste ndo
apresentaram grandes alteracdes em relacdo a parada anterior (Fig. E.11). Neste ponto
foram observados filmes formados de fragmentos de desgaste (indicados por setas na Fig.
E.12). O processo de formacdo e remocdo destes filmes é, possivelmente, o maior
responsavel pela flutuacdo no coeficiente de atrito na regido estavel do ensaio. Esses
fragmentos também se acumularam no fundo do reservatério em quantidade semelhante as
paradas anteriores.

As Figuras E.13 e E.14 mostram os registros feitos na parada de 299 935 ciclos. Os
filmes formados na amostra E16-E (Fig. E.13a) foram removidos e os sinais de fadiga de
intensificaram na amostra E16-D (Fig. E.13b). Enquanto a superficie do duto quase néo

mostrou alteracao.
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Figura E.11 — Fragmentos de desgaste acumulados na parada com 252 920 ciclos do E16.

E16 -E

E16-D

apos a quinta parada (252 920 ciclos).

Figura E.12 — Registro fotografico das amostras utilizadas no ensaio sem afastamento (E16)
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E16 -E

E16-D

Figura E.13 — Registro fotografico das amostras utilizadas no ensaio sem afastamento (E16)

apos a sexta parada (299 935 ciclos).

Figura E.14 — Fragmentos acumulados na parada de 299 935 do ensaio E16.
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A Figura E.15 mostra que as amostras de PU seguiram com 0 mesmo
comportamento nesta etapa do ensaio. O lado direito do duto (Fig. E.15d) exibiu novamente
um filme superficial, assim como na parada de 252 920 ciclos, que néo era tdo aparente na
parada de 299 935 ciclos. Outra variacdo que ainda ndo havia sido registrada é o
aparecimento de pequenos fragmentos interconectando o duto ao PU (Fig. E.15c). A
formacdo destes fragmentos pode ser atribuida as altas temperaturas no contato. Também
se observou a mudanga na coloracdo dos fragmentos de desgaste proveniente de cada

lado, como mostra a Fig. E.16.

E16 -E E16-D

Figura E.15 — Registro fotografico das amostras utilizadas no ensaio sem afastamento (E16)
apos a sétima parada (352 346 ciclos).

A Figura E.17 mostra o aspecto das amostras na parada apos 431575 ciclos. Devido

ao maior numero de ciclos, os fragmentos de desgaste nao foram registrados.
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Figura E.16 — Fragmentos de desgaste do ensaio E16 com 352 346 ciclos.

Figura E.17 — Registro fotografico das amostras utilizadas no ensaio sem afastamento (E16)
apos a ultima parada (431 575 ciclos).
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O ultimo registro fotografico das amostras de PU utilizados no E16 antes de serem
cortadas para outras analises € mostrado nas Fig. E.18. Antes destas fotos as amostras
foram devidamente limpas e medidas na MMC.

(b)

Regido Inferior no Ensaio de Desgaste
Figura E.18 — Condigdo das amostras de PU utilizadas no E16 antes do processo de
medicao do volume ap0s o desgaste.

As amostras de capas utilizadas podem ser vistas na Fig. E.19, sendo que a amostra
referente ao lado esquerdo (Fig. E.19a) ja havia sido medida e cortada para demais
andlises. Nota-se um escurecimento no centro das amostras, sendo que a amostra do lado
direito (Fig. E.19b) mostra tons mais escuros em relagdo ao lado esquerdo. Este
escurecimento, pode ser associado a degradacgéo térmica das amostras, e esta concentrado
nas regibes que ndo tinham contato com a agua durante o ensaio. Como estes dutos ja
tinham sido usados em campo, nota-se que a regido de contato intermitente com a agua

apresentava-se mais clara que a superficie do inicio do ensaio.
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(b)

Figura E.19 — Amostras de dutos flexiveis apds o E16. (a) lado esquerdo (b) lado direito. A

marcacao Rl mostra o lado inferior ao desgaste.

Os registros sobre o ensaio com afastamento a cada 10 ciclos (E17) comegaram
antes mesmo do ensaio. A Figura E.20 (a e b) mostram que as superficies do PU estao lisas
com o mesmo acabamento do molde utilizado para fazé-las, enquanto a Fig. E.20 (c e d)
mostram a superficie inicial do duto flexivel. E observavel que ha marcas do uso anterior
destes dutos, para o ensaio o duto foi posicionada de forma que as regifes mais regulares
da capa ficassem em contato com as amostras de PU.

O primeiro registro neste ensaio foi realizado aos 49 100 ciclos e € mostrado na Fig.
E.21. Assim como no ensaio sem afastamento, o0s sinais observados nesta etapa foram de
abraséo entre os pares e que o duto ficou marcado onde houve contato com o PU. Contudo,
esta marca era menos visivel quando comparado as registradas na Fig. E.2. Esta diferencga
entre os ensaios ficaria mais evidente ao longo do ensaio. Outro registro que deve ser
observado é que na primeira parada do ensaio sem afastamento pode-se fazer coletas de
fragmentos de desgaste, enquanto os poucos fragmento observados nesta parada estavam
alojados em cima das amostras de PU.
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E17-E

E17-D

(©)

Figura E.20 — Registro fotografico das amostras utilizadas no ensaio com afastamento a

cada 10 ciclos (E17) antes do inicio do ensaio.
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Figura E.21 — Registro fotografico das amostras utilizadas no ensaio com afastamento a

cada 10 ciclos (E17) na primeira parada do ensaio (49 100 ciclos).

Na segunda parada do ensaio (Fig. E.22) foi observada uma pequena mudanca na
coloracdo do duto flexivel, enquanto as amostras de PU seguem com o comportamento
semelhante ao da primeira parada. Nao houve grandes variacGes a serem observadas na
terceira parada, como mostra a Fig. E.23. Outra auséncia notéria foi a dos fragmentos de

desgaste, que no ensaio sem afastamento acumulavam-se no fundo do reservatorio.
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E17-E

| (c)

E17-D

Figura E.22 — Registro fotografico das amostras utilizadas no ensaio com afastamento a

cada 10 ciclos (E17) na segunda parada do ensaio (99 700 ciclos).



207

b2 g
Figura E.23 — Registro fotografico das amostras utilizadas no ensaio com afastamento a

cada 10 ciclos (E17) na terceira parada do ensaio (149 700 ciclos).

A partir deste ponto, 0 ensaio seguiu sem maiores alteracdes como mostra as Fig.
E.24, E.25 e E.26.
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Figura E.24 — Registro fotografico das amostras utilizadas no ensaio com afastamento a

cada 10 ciclos (E17) na quarta parada do ensaio (200 000 ciclos).



209

E17-E

E17-D

Figura E.25 — Registro fotografico das amostras utilizadas no ensaio com afastamento a

cada 10 ciclos (E17) na quinta parada do ensaio (250 770 ciclos).
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Figura E.26 — Registro fotografico das amostras utilizadas no ensaio com afastamento a

cada 10 ciclos (E17) na sexta parada do ensaio (299 046 ciclos).

Na Figura E.27 observa-se um maior niumero de areas esbranquicadas no lado
direito, que ja estavam presentes no lado esquerdo desde a primeira parada. Este
comportamento foi observado na sequéncia do ensaio (Fig. E.28 e E.29).

No entanto, também néo foi registrado um acimulo de fragmentos de desgaste além
dos alojados acima das amostras de PU ao longo de todo o ensaio com o afastamento.
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Figura E.27 — Registro fotografico das amostras utilizadas no ensaio com afastamento a

cada 10 ciclos (E17) na sétima parada do ensaio (350 132 ciclos).
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Figura E.28 — Registro fotografico das amostras utilizadas no ensaio com afastamento a

cada 10 ciclos (E17) na oitava parada do ensaio (400 048 ciclos).
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Figura E.29 — Registro fotografico das amostras utilizadas no ensaio com afastamento a

cada 10 ciclos (E17) na ultima parada do ensaio (450 148 ciclos).

Ao final do ensaio (Fig. E.30), as amostras utilizadas apresentaram um
comportamento semelhante em ambos os lados. Além disso, ndo foi observada uma
drastica mudanca de coloracdo na capa do duto flexivel como ocorreu no ensaio sem
afastamento. O comportamento distinto das amostras de PU no ensaio sem afastamento
contrasta com a semelhanca encontrada no ensaio com afastamento. Por esta razdo
acredita-se que a variacdo de dureza observada nos ensaios sem afastamento seja o
principal fator que gerou a variagdo no comportamento tribolégico das amostras (TAN et al.,
2013).
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Figura E.30 — Registro fotografico das amostras utilizadas no ensaio com afastamento a

cada 10 ciclos (E17) apés o término do ensaio.
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i Laboratério de Calibragdo na Area Dimensional

IMT SERVICOS
Certificado de Calibracao n.° 046 /2012 e
Data da Calibracio: = 2:mar12 Data de Emiss3o:  28:man12
1. Solicitante do Servigo
L1 Chente: 1.2. Enderegn:
Uneversicade Federal de Uberidnda Av. Jolio Neves de Avila, 2121
e
2. Maquina de Medicdo por Coordenadas Calibrada
2.1, Modeko: 1.2, Fabricante: 23 N° o0 Sérw
Contura G2 Cart Zosss # 502978
2A. Cabegote: 15, Software: 26 Locat:
RDS / VAST ot Calypso LTAD
J. Especificacdo do Fabricante
1.1 Tolrinoa de Medcho Declarada: 3.2, Emo de Apsipacio: 3.3 Volume de Mediclo:
0 W 1) L+ -~y 1.9 ym X= 1000 mm
E= 19 +L7 20 3 A, Resokucho (um): Y= 1200 mm
02 Z= 600 mm

5. Procedimento de Calibra¢do Utilizado
5.1, Baseado no procedimento intemo POP-LAB-0M4 rev. 02 que segue as diretrizes da norma 15O 10360-2.

6. Notas
6.1. Este certificado atende 803 requisitos de acreditaclio do CGCRE, o qual avallou o competéncia do laboratono ¢
COMOIOVOU sua rastreabiicdade & padrdes nacionats de medicly;

6.2. O presente cortficado refere-se exclusiviamete 3 Miquing de MedClio por Coordenadas submetida & calibracio
nas condicies especficadas:

6.3. € protada a reproducho parcial ou total deste certificado, sem prévia autorzacho.
™ N\

EXECUTANTE:  Fotorson Nagey
Técnico IMT

Carl Zeiss do Brasil Ltda.
Av. das NacBes Unidas, 21.711 - CEP 04795-100 - Junsbatuba - SSo Paudo - SP - Brasdl
Fone: ((xx]1) S693-5541 - Fac: ((hoel 1) 5547-9671 - e-maill: qualdadetioeiss org
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22N Laboratério de Calibragdo na Area Dimensional

IMT SERVICOS
Certificado de Calibracao n.° 046 /2012 o 30
Data da Calibraclo:  2-mar-12 Data de Emissdo:  28-mar-12
7. Condicbes de Temperatura durante a Calibragdo
7.1. Termperatura Ambiente:
(192 205 %
729 5 1m0 da Avatiacho Términe da Avaliacho
.m Encala X Escala ¥ acals 2 Padedo Escata X Bscala ¥ Escads 2 Padebo
o3 o =3 0 ) T3 ) o
Limoar Bixe X 2.0 — — 194 n0 —_ -— 4
Linsar Bine ¥ - 00 — 1A — 200 w2
Usear Bixo 2 200 " — — 20 4
Vohemétrics 1 200 20 200 197 200 200 2.0 s
Volametrica 3 00 0.0 X0 195 xo 00 xn.0 194
Volumétrics ) 20 00 20 1945 x0 2.0 200 s
Volumétrics 4 2.0 200 200 197 200 200 200 196
8. Resultados
8.1. Incerteza de Medicho:

para um nivel de conflanca de aproxmadamente 95%.

8.2. Avaliacho do Erro de Apalpacho:

Utilzando um apaipador com a dieeclio do et da haste nllo paralels 205 trds elxos da MMC, a esfera de referinca
pacdo (tem 4.2) ¢ medida com 25 pontos Wtilkzando 0 dlemento esfera do software de madicho. A ampiitude dos
slastamentos radials (ermo de forma), Rmax ~ Rmin, em refacho & esfera mécdia calculada utiizando estes 25 pontos,
determinada pelo método dos minimos quadrados (Gauss) € o valor do erro de apalpaciio, sendo que O valor
AOEPPTEA0 A Sonie & A i de tris meeicfios avalavias e conntn

Desvio Médilo: 0.7 um Incerteza de Medicho Calculada: U» 0t um

8.3. Desvios Encontrados:
S50 determinados pela dferenca entre © valor Indicado pela MMC e 0 valor verdadeiro convencional (WC) das
destincias dos respectivos blocos do padrio escalonado, sendo que 05 valores apresentados sBo uma méd de 10

0 padrio escalonado (item 4.2) fol colocado em 7 posicies dferentes dentro do volume da MMC, sendo 3 paralelas
008 ebx0s X, Y € 2 & 4 Gagonas espacas (volumétricas).

B.3.1. "Ajustes” da MMC antes de iniciar & calibracio:
A miquina de medicio por coordenadas ol ajustada antes do calitraclio, onde 08 ajustes nBo fazem pane 30 ECOPO
de acreditacio do labxratinio de calibracho da Carl Zetss do Brasil,

Desvio Médio: O3 dosvios Mmados encontrados durante & Caltvacso estho relatacos nas tabelas das pagnos J 8 §
conforme descrio no dem & 3 deste certicado

Incerteza de Medicho Calculada: U/ = # (@7 « 1/ 2%) um ,onde L = posichoem “mm *.  para K = )0

Carl Zeiss do Brasil Ltda.
Av. das Naghes Unidas, 21.711 - CEP 04795100 - Jurubatuba - S3o Paulo - SP - Bragd
Fone: (Oword 1) 5693-5541 - Fac: ((rocd 1) 5547-9671 - e-mail: qualidadedizeiss.org
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IMT SERVICOS

| caLene
Certificado de Calibracao n.° 046 /2012 "

Data da Calibragdo:  2-mar-12 Data de Emissdo:  28-mar-12

Notas:
1) A toherlooss Oox Geevios oo oot atrevds das Memutes declades Do
Gabeicante Goncriin r DAga | Bee ) Geste Cortificady,
2) O apwipadones wtitzadon pars esta o per 0 labor da O
3) Se e, serd foto G0 padrdo Quando 0 vakr de SO% o e
Moo for ek Que O Comgriments Teco do Dadio Vil
Coetrcsonts de L1pamdo
Soco Pedrbec  1LS 1066 NC
Eacas: 00 * 1086 1
Tolerdncis des |Co L P sédie | VVC g Pedrio Tokerbncia dos
Lam) (mm) Luam) () L)
0 ad LY
» o) ¢ et .20
“0 al A
1% 4.2 reid 2N
0 0.4 ) e 20
0 0.¢ P *29
»0 LD "4 . 2
o X . 14
b 2 %0 217
&0 o N 24D
»n < VP AU . a
Grifico da Média dos Desvios

Carl Zeiss do Brasil Ltda.
Av. das Nacles Unidas, 21.711 - CEP 04795-100 - Jurubatuba - SBo Paulo - SP - Brasdl
Fone: (Oxx11) 5693-5541 - Fanc (Ooxl 1) 5547-9671 - e-mail: qualidade@aetss. org
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bl Laboratério de Calibragdo na Area Dimensional
IMT SERVICOS

Certificado de Calibracao n.° 046 /2012 "o 43
Data da Calibrac3o: ~ 2-mar-12 Data de Emissdo:  28-mar12

1) A wherinces dox dewveon 3o chBades strevis G Mewaien decheades pelo
fatrcarte desctan v phgre | Sem ) Gesle cortficado.

2) On spatpadorm theadon pars oita o pev - d On

J) S ocessinn, serd felto scoplenerts d0 padrlo guands © vl de S0% do see
Moo for maRy gue O COErITere) Suoo 3o paddo mkeads

i Comticonts 3¢ € 1pansdo
Socs Pedrle:  1LS * 1064 °C
00 * ME6
(g vt Tolur: Goa L Twter Racas G
Avelate Dusvio Midia | YV do Padrde p— Ouewio Médio | VW G0 Padrbe
(=) Lum) {==) Lum) ] Lum) __ fusi |
0 0.0 2000 415
20 10 ey .20
w ar ry A
140 (¥ e ale
0 ai o 224
0 a1 Ao twa ‘29
o a7 o .2
0 2.8 5. 7 .34
0 A0 i .\
0 29 o " 40
0 o0 7 AT 'K
Grifico da Média dos Desvios

Carl Zeiss do Brasil Ltda.
Av. dos Naghes Unidas, 21.711 - CEP 04795-100 - Jurubatuba - SSo Paulo - SP - Bragl
Fone: (Qx11) S693-5541 - Fanc (Oax11) S547-9671 - e-mail: qualidade®zetss org
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1) As tlerdecios dos doswios oo cbtxies atrawes dan Meeades decherades pels
fabrcarte descritan ra pagre | Bem 3 deste covtficads,
1) On apeipadores Wtikzados pars et mndcho pertercem s Wborstiro da (28,

N S0, serd Ml acopiee @ paddo guanio o vk de S0 &0 s
) K TGl Qur O COPEIYRETED Fn 30 DY a0 el
Coefc mets S L1pamedc
Boco Pedvie: 105 1004 UNC
s A0 * 104 1N
Toborbncis 000 | Comgriments L Tober Ancia 004
o po—— Duwvie Madio | VT do Patbo
Lum) (o) Lum) ) I —

Grifico da Média dos Desvios

Carl Zeiss do Brasil Ltda.

Av. das Naghes Unidas, 21.711 - CEP 04795100 « Jurubatuba - So Paulo - SP - Brasdl
Fone: ((hoed 1) 5693-5541 - Fac: ((xxd 1) 55479671 - e-mall: qualidade@zoiss. org

220



221

iii  Laboratério de Calibragio na Area Dimensional
IMT SERVICOS

Certificado de Calibracao n.° 046 /2012
Data da Calibrac3o:  2-mar-12 Data de Emissdo: = 28-mar12

Notas:
1) A wherdnces dos deswvos sho obtdes strawis das Meules declrades pelo
Lt GmcTeas ne pagne | Bem | Sety cortfeade;

7) On apaipadores ARIAdos pirs oula medcio pertencem e Wbocmoro @ (IR

)) Sa vy vl fots 40 padio Quand © valtr de SN 0 e
Sagred Mo N macr Qe o comgrments fsn 00 Do Ahsac
Contic e B €4 paneds
Boco Pedrdec  1LS *I0ES T
[Escata 00 * 06\
| Dawvts sae | e o0 et Vehutads ém ey || Denvie sme | vvc s pasese Wolwnsis des
== Lum) =) Lm) g Liigm) == lum)
0 o0 X 1
2 2e Paw ')
00 a2 ), D00 * 22
i o e e lh
0 0.7 3 + 10
R Lh 5 5] s A4
-0 . A + 1
no 14 ” Y. .
0 LA 510N . As
e 14 ' "
1080 a4 ) B 5
Grifico da Média dos Desvios
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Certificado de Calibracao n.° 046 /2012 o 90

Data da Calibracdo:  2-mar-12 Data de Emiss3o:  28-mar-12
Notas:
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Data da Calibracdo:  2-mar-12
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IMT SERVICOS
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7) On spuipadores utiteadon purs eats mexSChe pevtercem a0 Wbontdro & CIR
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RELATORIO DE CALIBRACAO DO TERMOHIGROMETRO
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Laboratério de Metrologia Temperatura
Certificado de Calibragio N.” TI0322/12 Piagina  1de 1
CLIENTE
Fundacdo de Apoio Universitério - FAU
Avenida Engenheiro Diniz 1178 - Centro - Uberlandia - MG
DESCRICAO DO OBJETO
OBJETO: TERMOHIGROMETRO DIGITAL FAIXA DE INDICACAO: =40270°C /02100 %
FABRICANTE: EPTECH CODIGO IDENTIFICACAO: NAO CONSTA
TIPO/MODELO: RHT20 PROTOCOLO N°: 0884/_]2 3
N° SERIE: 10058682 VALOR DE 1 DIVISAO (%): 0;1°C
TIPO DE SENSOR: NAO IDENTIFICADO VALOR DE 1 DIVISAO (%): 0,1%
MODO DE MEDICAO: IN N\ /3
Caodigo Descri¢iio Nimero Calibrado por - | Rastreabilidade |
Certificado |~ :
RCQ-149T| Termohigrometro Digital LV 15249/11 Visomes INMETRO
RBC: 0127
RCQ-149U| Termohigrometro Digital LV 15249/11 Visomes INMETRO
S \ f RBC: 0127
I N N PROCEDIMENTO D,
I. A calibragdo fm\rcahzada por compar?éo ao padrdo feferenci )
Temperatura L R AN X
- —

Data da Calibragio:
NOTAS:
1

2

3

S SON NN

i1 Calibrado por:

1 6/04/20 1 2
Este Certificado de Calibragdo sé devé ser| reproduz:do por completo. AR
Os resultados deste Certificado referem—sé excl ....

extensivo a auaisauer loles. ‘\ /
As Incertezas expandidas (U) r das sao b

para uma dlslnbm;ao tcom Veﬁ” graus de l:berdac(e affe

referéncia EA-4/02.

Os valores de temperatura apresentados estd@o em conﬁmmdad €O q Esoa a- Intemzcmnal de Temperatura (ITS-90).
NN

\\*

a cb(ibracao nas condigdes especificadas, ndo sendo

ao instr
, oy

a mqértéza padmo\sombi)ﬁda multlphcada por um fator de. abrangencm ki o'qual
para um- nlve)de canf langa de aproximad 95%, conf o d de

A temperatura durante o periodo de calibragéo encontrava- seém 23-° Ci 5 °C e a umidade relativa entre 45% ¢ 70 %.

OBSERVACOES

ltado ndo corrigido de uma medi¢do para compensar uni erro sistematico.
”:

Corregdo = Valor adicionado algebric
veff = Grau de Liberdade efetivo.

k= Fator de abrangéncia.

U= Incerteza expandida.
Temperatura Referéncia = Temperatura medida pelo padrao.
Umidade de Referéncia = Umidade medida pelo padrdo.

aor

Tiago de Melo Araiijo
Metrologista
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