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Resumo: Os maiores desafios do século estdo ligados a reducdo do consumo de energia e emissdes de gases que
promovem o aquecimento global, consequentemente, a mudanca do clima. Portanto, esfor¢os vém sendo realizados
para o desenvolvimento de produtos e processos mais eficientes. A literatura reporta claramente a relevancia das
perdas em processos triboldgicos: em um automével de passageiros, cerca de 17% da energia gerada pela combustao
do combustivel é dissipada por atrito no motor e transmissdo. Além disso, a tendéncia de se reduzir o uso de 6leos
lubrificantes e aditivos amplifica os desafios triboldgicos atuais. A aplicagdo de materiais poliméricos com requisitos
triboldgicos € cada vez mais comum devido o facil processamento dos materiais (moldagem por inje¢ao) e sua menor
densidade (reducdo de massa) em comparagdo com os principais materiais de engenharia. Dentre esses estdo o
poli(éter-éter-cetona) (PEEK) e o poli(aril-éter-cetona) (PAEK) com boas propriedades mecanicas, e 0
poli(tetrafluoretileno) (PTFE), um lubrificante solido. Neste trabalho foram produzidas, por compacta¢do a quente,
blendas de PAEK+PTFE nas proporcdes de 2% a 30% de PTFE, utilizando o processo de moagem de baixa e alta
energia. A morfologia e composi¢éo das particulas p6s moagem foram analisadas por interferometria de luz branca
(ILB), microscopia eletrénica de varredura (MEV) e espectroscopia de energia dispersiva de raio-X (EDS). A
fractografia foi realizada via MEV-EDS. Para avalia¢do triboldgica, testes do tipo reciproco (2Hz, 10mm) com
contracorpo de ac¢o AISI 52100 foram conduzidos primeiramente no modo escalonado, onde a for¢a normal sofre
incrementos de 7N a cada 10 min e o teste é interrompido quando o coeficiente de atrito (COF) ultrapassa o valor de
0,2 de forma a determinar a durabilidade do regime autolubrificante. Testes com for¢a normal constante (91N, 1h)
também foram realizados e os volumes desgastados (amostras e contracorpos) foram medidos por interferometria
Optica a partir do perfil médio das marcas de desgaste. A moagem de alta energia leva a formacao de particulas
menores e mais deformadas plasticamente, além disso, a incorporacéo do PTFE no PAEK é mais homogénea. A partir
da concentracéo de 5% de PTFE o efeito autolubrificante se manifesta, sendo alcangados os melhores resultados para
15% de lubrificante sélido, com taxa de desgaste média de 9,4x10™® m¥Nm e COF médio de 0,08, enquanto que os
resultados para o PAEK puro foram 5,3x10™ m%Nm e 0,32 para taxa de desgaste e COF respectivamente.

Palavras-chave: PAEK, PTFE, tribologia, moagem, atrito, desgaste.

1. INTRODUCAO

A tribologia, ciéncia que estuda fenbmenos associados ao contato e movimento relativo de superficies e préticas
correlatas (Jost 1966), vem ganhando cada vez mais destaque no cendrio cientifico e tecnolgico, pois os fendmenos
tribolégicos se manifestam nas mais diversificadas areas, como biologia, medicina, engenharia, alimentos entre outras.
Na engenharia, uma infinidade de componentes estdo sujeitos ao contato e movimento relativo, que por sua vez, podem
dar origem a elevado atrito e desgaste severo (Joshi et al. 2017). De maneira geral, o coeficiente de atrito (COF) esta
diretamente ligado a eficiéncia de sistemas mecanicos, enquanto que o desgaste se associa mais com a durabilidade
(Erdemir; Holmberg 2015). Materiais capazes de prover simultaneamente baixo COF e elevada resisténcia ao desgaste
s80 menos comuns, o que leva a necessidade da incorporacdo de uma dessas propriedades & um material base (Burris;
Sawyer 2006).

A utilizacdo de polimeros em componentes com requisitos triboldgicos como buchas, mancais, cames e engrenagens
ja é bastante comum, inclusive em condi¢fes a seco (sem fluido lubrificante) e os principais motivos para isso sao
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propriedades Unicas de auto lubrificagdo, resisténcia ao desgaste, ao impacto e a corrosdo aliadas a elevada
processabilidade via moldagem por injecdo. Eventuais limitagdes dos materiais poliméricos podem ser corrigidas
através da incorporacao de aditivos para formacédo de blendas ou compoésitos. Contudo, além da natureza dos aditivos,
fatores como quantidade, tamanho, forma, combinacdo de cargas e/ou lubrificantes solidos com fibras de reforgo sdo
determinantes para o desempenho dos tribopolimeros (Panda et al. 2017).

Atualmente, demandas ambientais ligadas a problemas na reciclagem e processamento de polimeros termorrigidos
impulsionaram os desenvolvimentos de compésitos ou blendas de polimeros termoplasticos de alta performance, dentre
eles, 0 PAEK e PEEK com aditivos em escala nano e micro (Pickering 2006; Dyson et al. 2016). Algumas das praticas
que vem sendo mais estudadas para aplicagdes triboldgicas sdo o desenvolvimento de compositos poliméricos e blendas
contendo PAEK com fibras curtas de carbono e de vidro, assim como lubrificantes sélidos como grafite, PTFE, nitreto
hexagonal de boro (hBN), entre outros (Dyson et al. 2016; Rzatki, et al. 2015a; Rzatki, et al. 2015; Schroeder et al.
2013)

O PAEK é um polimero de alta rigidez com modulo elastico trativo de 3,9 GPa, tenséo de ruptura 91 MPa, deflexdo
térmica por volta de 161 °C e densidade 1,32 g/cm3. Além disso, apresenta excelente resisténcia a radiacdo UV e
quimica contra acido sulfarico, cloridrico, nitrico, e a solventes organicos como acetona, etanol e tolueno (Solvay
2017). De acordo com Panda et al. (2017) os avangos nos desenvolvimentos de blendas e compositos com PAEK vem
reduzindo sensivelmente os valores de COF e desgaste, principalmente em regimes severos.

O PTFE é um lubrificante s6lido amplamente estudado e aplicado como material de engenharia, porém, possui altas
taxas de desgaste quando aplicado de forma pura (~7,4x10™* mm#Nm) (Jones et al. 2019). Em um estudo conduzido por
Burris e Sawyer (2006), os autores propuseram efeitos sinérgicos positivos entre os materiais PEEK (propriedades
similares ao PAEK) e o PTFE na forma de blendas, tais efeitos tornam os mecanismos de desgaste mais brandos. Para
se extrair o maximo de desempenho mecénico e tribol6gico de blendas poliméricas contendo PTFE, é necessaria uma
dispersdo homogénea dos aditivos/componentes com os demais polimeros. Espera-se que o PTFE presente em blendas,
se estabeleca nas superficies de contato cobrindo-as com o lubrificante sélido, formando filmes e melhorando as
caracteristicas de atrito e desgaste (Bijwe et al., 2013). Estudos recentes mostraram que fragmentos finos e orientados
de PTFE sdo transferidos durante o deslizamento para os contracorpos que aderem de maneira eficaz a partir dos
primeiros ciclos de deslizamento. Os tribofilmes formados séo atribuidos a quebra de cadeia do PTFE, o que acaba por
favorecer sua adesdo em superficies e rea¢des triboquimicas. Sendo assim, a formagéo dos tribofilmes contendo PTFE
s80 um mecanismos importante para melhora do comportamento tribolégico das blendas poliméricas (Padhan; Marathe;
Bijwe, 2020; Sawyer et al., 2014; Padhan; Marathe; Bijwe, 2020).

O fato de o PAEK apresentar elevada resisténcia a maioria dos solventes quimicos empregados em processos
industriais e ter elevado ponto de fusdo quando comparado aos polimeros mais convencionais, torna a fabricacéo de
compositos e blendas a partir do PAEK um desafio tecnoldgico. Uma possivel solugdo é o processamento no estado
solido através de misturas mecénicas, como por exemplo, utilizando moinho planetério, amplamente empregado para
mistura mecénica de metais e cerdmicas (Hedayati et al. 2011; Zhang et al. 2008).

Neste trabalho serdo avaliados tribol6gicamente blendas de PAEK+PTFE com diferentes propor¢des de lubrificante
solido (2% a 30%) produzidas por dois processos de mistura mecanica diferentes: i) misturador comum com vaso na
forma de Y (baixa energia), ii) moinho planetario de esferas (alta energia). Além disso, serdo analisados os efeitos do
modo de mistura na estrutura do material p6s moagem e pds consolidagdo por compactacgdo a quente.

2. MATERIAIS E METODOS

Os materiais utilizados na producdo das blendas sdo o0 PAEK (AV-722 BG20) e o PTFE (Polymist F284) da marca
Solvay, ambos na forma de p6. O tamanho médio de particula do PAEK é de 100 um, com densidade 1,32 g/cm3 e
temperatura de fusdo de 340 °C, enquanto que para 0 PTFE o tamanho médio de particula é de 9 um, densidade 0,4
g/cms3 e temperatura de fusdo de 330 °C. Foram produzidas blendas com 0%, 2%, 5%, 15% e 30% em massa de PTFE
através de dois processos de mistura distintos: i) processo de baixa energia, realizado em misturados de baixa
velocidade com vaso de ago inoxidavel em forma de Y durante 5 h (Y). ii) processo de alta energia, realizado em
moinho planetario de esferas da marca Retsch, modelo PM100, durante 5 h a 350 rpm (AE). Nesse caso foram feitas
pausas de 5 min a cada 15 min de moagem para evitar superaquecimento da massa. Além disso, a razdo de massa entre
esferas e material foi de 15:1, com 1/3 de massa para cada didmetro de esferas (5, 7 e 10 mm). Para evitar
contaminagdes, vaso e esferas de agata foram utilizados no processo de mistura de alta energia.

A medicdo de distribuicdo de tamanho de particula do material pds mistura foi feita em analisador de particulas a
laser (CILAS 1190), os p6s puros de PAEK e PTFE também foram analisados para servir como referéncia. As misturas
e 0s pos puros foram adicionadas em alcool isopropilico contendo detergente neutro para evitar aglomeracéo durante os
processos de agitagdo e medigdo Optica. A analise da morfologia e composicdo quimica das misturas (em forma de po)
foi realizada via microscopia eletrdnica de varredura (MEV) e espectroscopia de raio X por disperséo de energia (EDS)
(Tescan Vega3 LM) com tensdo de aceleracdo do feixe de 10 kV. Para isso, os p6s de misturas (blendas) foram
depositados sobre uma fita de carbono para microscopia e recobertos com ouro em processo de vaporizagdo catodica.

Para obtencdo de amostras a serem testadas tribologicamente e andlises de fractografia, cilindros com 20 mm de
didametro de 4 mm de altura foram produzidos por compactacdo a quente, que consistiu em uma primeira etapa de
compactacéo a frio e posterior fusdo, conforme dados da Tabela 1. Para avaliar a efetividade do processo de fabricacéo
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de amostras, uma delas de cada condicdo extrema (0% e 30%) de quantidade de PTFE e método de mistura foi fraturada
apos imersdo em nitrogénio liquido por 5 min. Assim, as fraturas foram analisadas via MEV e EDS.

Tabela 1 - Par@metros de processamento por compactacdo a quente.

Parémetro Valor
Massa da mistura 29
Pressdo compactacdo a frio 150 MPa
Taxa de aquecimento 5°C/min
Temperatura da matriz 330°C
Tempo de fuséo 1 hora
Pressdo de compactacgdo a quente 3MPa
Taxa de resfriamento 5°C/min

Duas configuracdes de testes de movimento reciproco (2 Hz, 10 mm) foram utilizadas em tribdmetro (CETR,
UMTS3) para avaliagdo triboldgica. A primeira com forca normal que sofre incrementos de 7 N a cada de 10 min até 98
N (limite da célula de carga) e o COF é monitorado até ultrapassar o valor de 0,2, instante em que o teste & interrompido
conforme metodologia proposta por De Mello; Binder (2006). Assim, a durabilidade do sistema é determinada
multiplicando a distancia de deslizamento pela for¢a normal no instante que o COF atinge o patamar de 0,2. Esta
metodologia foi aplicada nas condigdes 0% de PTFE e 30% de PTFE, misturadas em regime de baixa e alta energia. Na
segunda configuracéo, o teste € similar, entretanto, a for¢a normal é constante (91 N - 130,3 MPa de pressao de Hertz) e
o tempo de teste foi uma hora (144 m de distancia de deslizamento). Para todos os testes triboldgicos, a geometria dos
pares foi cilindro sobre plano, onde um contracorpo cilindrico (AISI 52100, @= 4 mm, h=3,5 mm, Sa=0,18 pum) desliza
sem rolar sobre o plano (amostra polimérica). Os testes foram realizados em condi¢des ambientes (22+3 °C, 50% de
umidade relativa) e para cada condi¢do foram realizados 7 testes. A Tabela 2 mostra a nomenclatura das amostras dos
testes de carga constante.

Tabela 2 - Amostras utilizadas nos ensaios tribolégicos em regime de carga constante
Amostra Composicdo da mistura  Modo de mistura
PAEK 100% PAEK + 0% PTFE -

Y2 98% PAEK + 2% PTFE Baixa energia
AE2 98% PAEK + 2% PTFE Alta energia
Y5 95% PAEK + 5% PTFE Baixa energia
AE5 95% PAEK + 5% PTFE Alta energia

Y15 85% PAEK + 15% PTFE Baixa energia
AE15 85% PAEK + 15% PTFE Alta energia
Y30 70% PAEK + 30% PTFE Baixa energia
AE30 70% PAEK + 30% PTFE Alta energia

A aquisicdo dos dados de topografia das amostras e marcas de desgaste (amostra polimérica e contracorpo) foram
realizadas por interferometria 6ptica de luz branca (ILB) (Zygo, modelo New View 7300). Os dados foram tratados no
software MountainsMap 7.4.9391 de acordo com a norma ISO 25178 International Standard (2012). Nas amostras, 0s
valores de volume desgastado foram medidos a partir do perfil médio da marca de desgaste, entretanto, nos
contracorpos esse processo foi realizado ap6s remogdo da forma (cilindro) com um polindmio de grau 4. As marcas de
desgaste também foram analisadas via MEV-EDS.

3. RESULTADOS E DISCUSSOES

A Figura 1 mostra a distribuicdo de tamanho de particula das matérias primas (PAEK e PTFE) e das misturas em
baixa e alta energia. Se observa claramente que as matérias primas apresentam uma distribuicdo bimodal, sendo o PTFE
com a maior parte das particulas de maior tamanho em torno de 19 um e o PAEK 75 pum (Figura la e b
respectivamente). Ja as misturas apresentam uma distribuicdo trimodal, com algumas caracteristicas que denotam a
evolucdo do processo de mistura: i) As condi¢fes de mistura de alta energia apresentaram um aumento do primeiro pico
(tamanho menor de particula) em relacédo as condigdes de baixa energia. ii) O terceiro pico (tamanho maior de particula)
apresentou intensidade similar ao segundo pico (tamanho médio de particula) nas condigdes AE, exceto para AE30
onde o segundo pico é mais intenso. iii) Nas condi¢des Y o terceiro pico tem maior intensidade, indicando um aumento
das quantidades de particulas maiores, novamente, exceto para a condicdo com 30% de PTFE (Y 30).
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Figura 1 — Distribuicao de tamanho de particula: (a) PTFE, (b) PAEK, (c) Y02, (d) AE02, (e) Y05, (f) AEO05, (g)
Y15, (h) AE15, (i) Y30, (j) AE30
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Os resultados descritos no paragrafo anterior podem ser visualizados de forma quantitativa na Tabela 3. O PTFE
tem diametro médio de particula em torno de uma ordem de grandeza menor que 0 PAEK. Nas faixas dyg e dsg, 0 PTFE
& seis vezes menor, enquanto que em dgyg € 18 vezes menor. Para todas as misturas observou-se um aumento no tamanho
médio das particulas, além disso, para a condigdo de baixa energia as particulas sdo maiores que para alta energia,
menos na condicdo com 30% de PTFE. Apesar de ndo haver um padrdo de aumento ou diminui¢cdo dos tamanhos em
relacdo as composicOes, esses fendmenos devem estar associados a trés fatores principais: i) a elevada deformacéo
plastica induzida pelo processo de alta energia e incorporacdo de particulas grandes de PAEK e PTFE, assim como
diminuicdo do tamanho delas achatando-as. ii) as particulas pouco deformadas provenientes do processo de baixa
energia possuem forma alongada (Figura 2a) e o0 modo de medicdo Optica realizado pelo equipamento pode ter
considerado a maior dimensdo para determinacdo do didmetro das particulas. iii) A ma dispersdo do p6 de PTFE que
pode ter ocorrido quando a mistura foi adicionada ao alcool isopropilico na medicdo, uma vez que o p6 aglomera e
flutua facilmente na solucdo, podendo ndo ter sido considerado completamente na medicéo.

Tabela 3: Distribuicdo de didmetros das particulas de matéria prima e misturas.
Diametro (um) PTFE PAEK Y02 AE02 Y05 AE05 Y15 AE15 Y30 AE30

dio 4,48 27,9 41,47 2044 3456 19,66 32,87 18,78 28,01 20,38
dso 12,52 7545 171,04 89,25 121,01 96,6 122,25 68,85 7538 74,46
dgo 19,41 361,53 414,78 376,09 392,59 385,38 394,36 364,26 361,18 374,00
médio 12,2 133,33 206,65 148,75 175,42 156,78 176,51 132,94 133,08 138,44

Ao analisar via MEV-EDS as particulas das matérias primas e misturas, fica mais evidente o efeito do processo de
mistura na morfologia dos pds resultantes. A Figura 2 mostra as imagens tipicas do PAEK puro, e das condi¢bes Y30 e
AE30, onde se observa os variados tamanhos do PAEK (Figura 2a) e sua forma de “flakes”. Na condi¢éo Y30 (Figura
2c e d) a morfologia é similar, mas com a presenca de particulas menores (PTFE) sobre as particulas maiores (PAEK)
sem evidéncias de deformagdo pléstica. Por outro lado, na condicéo de alta energia (Figura 2e e f) uma nova morfologia
se revela, ou seja, as particulas estdo mais achatadas e ndo ha particulas pequenas soltas. Além disso, um aspecto liso e
homogéneo indica a incorpora¢do do PTFE na estrutura do PAEK devido a elevado grau de deformagdo pléstica
imposto pelo processo de alta energia (Figura 2f).

Deformagfio plastica e
aglomeragio entre particulas

veaas Tescas

Fertormance s ronsapece

Figura 2 - Imagens obtidas por MEV-EDS com duas amplia¢des diferentes: (a-b) PAEK, (c-d) Y30 (e-f) AE30.
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Do ponto de vista da composi¢do quimica, a cores verde e vermelho nos mapas em destaques nas Figura 2c e Figura
2e representam os elementos fldor (F), tipico do PTFE, e o carbono (C) respectivamente. Claramente as particulas
menores de PTFE estdo sobre as particulas maiores de PAEK, contudo, na mistura de alta energia o lubrificante soélido
esta totalmente incorporado ao material base (PAEK). Portanto, o processo de mistura com moinho planetario induz
deformagdes e fornece energia suficiente ao sistema para haja um ancoramento efetivo das particulas do PTFE no
PAEK.

Analisando os resultados apds o processamento de compactagdo a quente, primeiramente se observou na fratura do
PAEK puro um comportamento com planos de fratura, pouca deformacéo plastica e auséncia de trincas preferenciais.
Outra caracteristica importante foi a auséncia de porosidade nas amostras, indicando que os pardmetros de
processamento foram satisfatérios para consolidagdo do material. A fractografia da Figura 3 apresenta as caracteristicas
morfoldgicas tipicas dos materiais Y30 e AE30, bem como os mapas de composi¢ao quimica das superficie fraturadas.
Na imagem do material Y30, regides com comportamento fragil se intercalam com regi6es de comportamento ddctil
(Figura 3a), onde o primeiro mecanismo esta associado ao PAEK e o segundo ao PTFE, de aspecto fibroso. Além disso,
0 material ndo apresenta planos de fratura como visto no PAEK puro, indicando uma reducéo das propriedades
mecanicas do material. Para o material AE30 observa-se maior homogeneidade, sem padrfes de areas maiores e o
aparecimento de mais pontos de comportamento ddctil e fragil intercalados. Isso indica homogeneidade da composicéo
(melhor mistura dos materiais). Sendo assim, a mistura de alta energia, seguida de processamento de compactagao a
quente resultou na melhor dispersdo do lubrificante sélido no outro componente da blenda, fato também reportado por
JOSHI et al. (2017).

. A

A o b 4 N
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Figura 3 — Imagem tipica (MEV) de fratura e respectivos mapas de composi¢ao quimica (EDS): (a-b-c) Y30, (c-
d-e) AE30.

Os resultados tipicos de COF versus a distancia de deslizamento dos testes com forca normal varidvel estdo na
Figura 4. Durante a aplicacdo da primeira carga (7 N, 25 m de deslizamento) os materiais apresentam um transiente
inicial, sendo que para o0 PAEK puro o COF se eleva rapidamente até um valor maximo de 0,43 e reduz gradativamente
até atingir um patamar mais estavel em 200 m. Para a condi¢do Y30 o COF inicia em 0,10, é estavel e sofre pequenas
quedas a cada incremento de forga normal até atingir um patamar de 0,06 no final do teste. Na condicdo AE30 o COF
parte de 0,14, tem uma reducdo significativa a partir da metade do tempo de aplicacdo da primeira carga e depois
apresenta um comportamento similar ao da condi¢cdo Y30. Além disso, como o0s testes tiveram 0 mesmo tempo de
duracédo, foram medidos os volumes desgastados do PAEK, Y30 e AE30, com valores de 1,53 mm?, 0,05 mm3 e 0,06
mm?3 respectivamente. Portanto, a presenca do PTFE reduz significativamente o coeficiente de atrito e desgaste das
blendas, independente da condi¢do de mistura.
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Figura 4 - Coeficiente de atrito versus distancia de deslizamento e for¢a normal tipicos dos ensaios de forca
normal variavel (7-98N) para o PAEK, Y30 e AE30

Os testes triboldgicos com forga normal constante foram realizados para todas as concentragdes de PTFE da Tabela
2 e os resultados foram distintos para o PAEK e condi¢Bes de mistura de alta energia, como mostram os graficos da
Figura 5. A linha preta dos gréficos representa a forca normal e as demais curvas sdo os COF das sete réplicas testadas.
Analisando o regime estavel, o PAEK puro apresentou COF entre 0,30 e 0,35 (Figura 5a). Com a adicdo de 2% de
PTFE (Figura 5b), 4 ensaios apresentaram um COF que parte de 0,13 e aumenta durante praticamente todo ensaio até
0,25, enquanto que em 3 testes 0 COF é estavel por toda a distancia de deslizamento em torno de 0,10. Com 5% de
lubrificante s6lido (Figura 5¢) também ocorre uma certa dispersdo entre os resultados de cada teste, entretanto, o
intervalo em que isso ocorre esté entre 0,07 e 0,14. Para as condic¢Bes de mistura alta energia com 15% e 30 % de PTFE
0s resultados sdo semelhantes para todos os ensaios, de modo que o COF médio ficou em torno de 0,08 com pouca
dispersdo (Figura 5d e e respectivamente). Os valores de COF das blendas obtidas em misturas de baixa energia tiveram
comportamento similar para as diferentes concentragdes, inclusive o nivel de dispersdo dos resultados é similar,
conforme pode ser observado na Figura 5f. Isso mostra que o0 aumento da concentracdo de PTFE até 15%, independente
do modo de mistura, diminui o COF (0,08) e 0 mantém estavel durante os testes, 0 que é bastante interessante, pois a
forma como o PTFE esta incorporado ao PEAK ndo altera necessariamente a capacidade do lubrificante sélido prover
lubricidade.
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Figura 5 - Coeficiente de atrito versus distancia de deslizamento e for¢ca normal dos ensaios de for¢a normal
constante (91N): (a) PAEK, (b) AEQ2, (c) AEOQ5, (d) AE15 e (e)AE30.

As morfologias caracteristicas das marcas de desgaste nas blendas obtidas por ILB estdo na Figura 6. Elas nao
apresentaram mecanismos de desgaste distinto para 0os modos de mistura e nem para as concentracdes de PTFE
estudadas. O que ocorre, € a acdo de mecanismos concorrentes, como abrasdo, adesdo e trincas subsuperficiais em
diferentes niveis de intensidade durante o teste tribolgico. E importante ressaltar que as analises foram realizadas ap6s
o final do teste (144 m de deslizamento), portanto, as caracteristicas analisadas sdo deste momento do teste. O
mecanismo de abrasdo se caracteriza pelos riscos na direcdo de deslizamento, mais evidentes nas Figura 6b, de f
(AE02, AEO05 e AE15 respectivamente) indicado pelas setas. Contudo, 0 mecanismo predominante em todas as
condicdes é resultado da formagdo e propagagdo de trincas subsuperficiais que evoluem até a superficie facilitando a
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remocdo de material polimérico, principalmente por processo adesivo, conforme proposto por Li et al. (2014). Esse
processo é caracterizado pelas marcas na forma de cavidades na superficie polimérica.

Figura 6 — Projecdo axonométrica tipica das marcas de desgaste dos testes de forca normal constan;[e:(a) Y02, (b)
AEO02, (c) Y05, (d) AEO5, (e) Y15, (f) AE15, (g) Y30 e (h) AE30.

A partir dos volumes desgastados foram calculados os valores das taxas de desgaste apresentados na Figura 7. Uma
grande dispersdo dos resultados é observada para o PAEK e blendas com 2% de PTFE, além de maiores taxas de
desgaste. A partir de 5% de PTFE h& uma reducdo significativa no desgaste, sendo que as condi¢des de mistura AE
apresentam valores proximos da metade em relagdo as condigdes Y para o mesmo percentual de lubrificante sélido,
destacando a condicdo AE15 com 9x10™® m3/Nm. Esse resultado se aproxima dos observados durante os estudos de
Bijwe et al. (2013) e Panda et al. (2020) (7x10™® m/Nm e COF entre 0,04 e 0,16). Além disso, ele é 59 vezes menor
que o PAEK puro. Nas condigdes com 30% de PTFE ja se observa uma tendéncia de aumento da taxa de desgaste,
especialmente para condicdo Y30. Isso deve estar associado a menor consolidagdo do polimero base (PAEK) pela
reducdo de interface PAEK-PAEK durante o processo de compactacdo a quente, ou seja, do ponto de vista de
resisténcia ao desgaste, o limite para adi¢cdo de PTFE esta entre 15 e 30%.
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Figura 7 — Taxa de desgaste de PAEK puro e das blendas dos testes de forca normal constante.

Os perfis médios das marcas de desgaste nos contracorpos ndo permitiram a quantificacdo do volume desgastado,
isso se deveu ao fato de que o desgaste foi suave a ponto de ndo gerar um desgaste mensuravel por IBL. Na verdade, o
que ocorreu foi a remogdo dos picos mais proeminentes e uma leve mudanca da rugosidade do cilindro de agco AlSI
52100 (Figura 8). Portanto, o desgaste da superficie polimérica é que governa a resisténcia ao desgaste de par
tribolégico.

Nas andlises via MEV-EDS das marcas de desgaste no contracorpo sdo observas tribocamadas formadas
principalmente por material transferido da superficie da blenda polimérica que adere ao cilindro. Essas tribocamadas se
distribuem pelo contato de forma descontinua e heterogénea. A Figura 9a mostra a marca de desgaste no contracorpo
logo ap6s o teste tribolégico com a blenda AE5. A marca de desgaste é quase imperceptivel, mas as particulas de
desgaste em torno da marca sdo bem visiveis.
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Figura 9 — (a) Imagem tipica das marcas de desgaste nos contracorpos (b) Analise por EDS da tribocamada
(AED)

Em maiores ampliacGes € possivel ver as particulas com maior detalhe (Figura 9b), além disso, as analises por EDS
identificam elementos tipicos do ago AISI 52100 como Fe e Si, juntamente com o C, O, F e S. O oxigénio deve estar
ligado a processos oxidativos da superficie do aco, inclusive oxidando o prdprio Fe e o Si. O enxofre é um
contaminante comum em materiais poliméricos, normalmente resquicio de lubrificantes utilizados no processo de
producdo do material. O carbono é tipico do PAEK e PTFE, mas o flGor é oriundo somente do lubrificante sélido.
Assim, as particulas de desgaste poliméricas contendo o PTFE se acumulam préximo ao contato triboldgico até que,
devido ao movimento relativo das superficies, entram na interface tribol6gica e sdo esmagadas, trituradas e cominuidas,
aderem a superficie do contracorpo para formar tribocamadas com baixa resisténcia ao cisalhamento.

4.

CONCLUSOES

A partir dos resultados obtidos é possivel chegar nas seguintes conclusdes:

De modo geral, os processos de moagem de baixa e alta energia levam a particulas de blendas (PAEK+PTFE)
de tamanho médio maior que o das particulas dos materiais puros (PAEK e PTFE). Além disso, a moagem de
alta energia leva a maior deformacéo plastica das particulas e consequentemente melhor incorporacéo de PTFE
no polimero base (PAEK).

A adicdo de PTFE ao PAEK promove lubricidade (COF<0,1) a blenda com 30% de lubrificante sélido
independente de processo de moagem. Para 0 PAEK puro o COF médio é 0,32, e a partir de 15% de PTFE o
COF médio é 0,08 com pouquissima dispersao de resultados.

A partir de 5% de PTFE as blendas poliméricas elevam a resisténcia ao desgaste da ordem de 25 vezes em
relacdo ao PAEK puro, com destaque para a condicdo AE15 que apresentou uma taxa de desgaste 59 vezes
menor (9x10™° m3¥/Nm).

Os principais mecanismos de desgaste nos polimeros séo abrasdo, a propagagdo de trincas subsuperficiais e
processos de adesdo que removem maiores por¢des de material.

O contracorpo sofre desgaste suave a ponto de somente remover 0s picos mais altos da topografia do aco AlSI
52100. Particulas de desgaste poliméricas contendo PTFE entram da interface tribolégica para formar
tribocamadas com baixa resisténcia ao cisalhamento.
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Abstract: The biggest challenges of the century are linked to reducing energy consumption and gas emissions that
promote global warming, consequently, climate change. Therefore, efforts have been carried out to develop more
efficient products and processes. The literature reports the relevance of losses in tribological processes. For example,
about 17% of the energy generated by fuel combustion is dissipated by friction in the engine and transmission in a
passenger automobile. In addition, the tendency to reduce the use of lubricating oils and additives amplify current
tribological challenges. The application of polymeric materials with tribological requirements is increasing due to the
easy processing of materials (injection moulding) and its lower density (mass reduction) compared to the main
engineering materials. Among these are the poly(etheretherketone) (PEEK) and the poly(aryletherketone) (PAEK) with
good mechanical properties, and poly(tetrafluorethylene) (PTFE), a solid lubricant. In this work, PAEK + PTFE
blends obtained using the low and high energy grinding process (2% to 30% PTFE) were produced by hot pressing.
The morphology and composition of the post milling particles were analyzed by white light interferometry (WLI),
scanning electron microscopy (SEM) and X-ray dispersive energy spectroscopy (EDS). The fractography was
performed via SEM-EDS. For tribological evaluation, reciprocal tests (2Hz, 10mm) with AISI 52100 steel counterbody
were conducted primarily in staggered mode, where normal load increases 7N every 10 min, and the test is interrupted
when the coefficient of friction (COF) exceeds the value of 0.2 to determine the scuffing resistance of the lubricious
regimen. Tests with constant normal load (91N, 1h) were also performed, and the volumes worn (samples and
counterbody) were measured by optical interferometry from mean wear marks profile. High energy grinding leads to
smaller and more plastically deformed particles. In addition, the incorporation of PTFE into PAEK is more
homogeneous. From the concentration of 5% PTFE, the self-lubricating effect is manifested and the best results are
reached for 15% of solid lubricant, with an average wear rate of 9.4x10™*® m#Nm and COF of 0.08, while the results
for pure PAEK were 5.3x10™* m*nm and 0.32 for wear rate and COF respectively.

Keywords: PAEK, PTFE, tribology, grinding, friction, wear.



