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Resumo

Os compositos de matriz hibrida Carbono/SiC reforgados com fibras de carbono (CRFC-SIC)
tem sido utilizados em sistemas de protegdo térmica e sistemas de friccdo. O uso desses
compasitos em sistemas de fricgdo se prende ao fato de que apresentam maior estabilidade do
coeficiente de friccdo ou atrito (CoF)sob condigdes de alta umidade e resisténcia a oxidacao,
em relacdo aos compositos de carbono reforgado com fibras de carbono (CRFC). Oprojeto de
iniciacdo cientifica teve como objetivo primordial a avaliagdodo comportamento tribol 6gico
de compdsitos CRFC-SIC, por meio de ensaios pino-disco e comparé-los a um compésito
CRFC e a uma amostra monolitica de SIC. A metodologia utilizada compreendeu a
moldagem de corpos de prova na forma de placas, também descrito no Relatério Parcial.
Ospinos de ensaio foram obtidos (usinados) das mesmas placas. A moldagem foi redizada
com tecidos de fibras de carbono com a matriz fenélica modificada com particulas de SiC,
em proporgoes de até 20%/massa de silicio. A adicdo desse agregado (Si) permite também
reduzir o encolhimento do material composito durante o processo de tratamento térmico
(carbonizagdo). Os ensaios foram efetuados com pares tribol6gicosfabricados a partir de
material semelhante. O CoF médio para o par CRFC/SIC (5% de Si) foi 0,194; para o par
CRFC/SIC (15% de Si) foi 0,2074; para o par CRFC/SIC (20% de Si) foi 0,4333. Com a
elevacdo da porcentagem de SIC presente no composito, as propriedades lubrificantes do
carbono deram espaco as de alta dureza do SiC. Consequentemente aumentando os valores de
CoF.Para os pares de compésito CRFC obteve-se CoF de 0,2178, e de 0,5753 para a amostra
monolitica de SiC, amboscom baixo coeficiente de desgaste devido a baixa porosidade e alta

dureza.
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1. Introducéo

Continuando a avaliagdo de coeficiente de friccdo e desgaste iniciada no Relatério Parcial
ressalta-se que a engenharia encontra Nos NOVOS materiaisa resposta para as necessidades da
humanidade, devido caracteristicas de baixa massa especifica, resisténcia e rigidez,
termicamente estaveis e inertes. Os materiais convencionais, como metais, cerdmicos e
poliméricos comuns.ja ndo atendem essas necessidades, e assim, 0s compositos,de diversas
naturezas, vem suprir demandas. Os compdsitos s uma familia de materiais com a
possibilidade de combinagdes infinitas na busca de caracteristicas mecénicas adequadas,
como rigidez, tenacidade e resisténcia,necessarias para suportar condicdes do ambiente e
condi¢des severas de servigo. As fibras de reforgo, mormente as fibras de carbono tem
destaque nessa classe de materiais devido ao baixo peso, ata resisténcia e médulo e astico
(CALLISTER, 2008).

Os compositos CRFC/SIC possuem OGtimas caracteristicas tribologicas, poiscom 0 aumento
fracdo de carbeto de silicio eleva-se 0 coeficiente de atrito, podendo variar de 0,05 para C/C
aé 0,45 para um composito C/SIC com 60% vol. SIC (FOUQUET, 2008).0 CoF em
compositos pode alterar de acordo com a rugosidade, dureza de inclusdes, fracdo em volume
fibralmatriz, tipo de matriz, condi¢bes de processamento, temperatura de ensaio, presséo de
contato e a umidade do ambiente. Assim, essas influéncias determinar&o as caracteristicas
triboldgicas do mesmo, sendo necessario avaliar o CoF em condigdes bésicas para posterior

comparacao com o desempenho de outros materiais.

Os compoésitos CRFC/SiCpodem ser utilizados em discos de freio e pastilhas de freio para
veiculos pesados, e também em aeronaves. Além disso, os compositos CRFC/SIC podem ser
utilizados em componentes eletrdnicos, elementos de aquecimento, blindagens
térmicas,dentre outros usos. O materia apresenta alta dureza, resisténcia a corroséo, boa
condutividade térmica, alto médulo de Young, baixo desgaste, e resisténcia a0 choque
térmico(KRENKEL, HEIDENREICH, RENZ, 2002; PLACETTE et a, 2013).Isso confere
maior durabilidade, menor custo em manutencéo e melhor seguranca a sistemas veiculares de

grande porte, os quais podem atingir atas velocidades.
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Dentre os métodos mais utilizados para obter os compositos de CRFC/SiC pode-se citar 0
método CVI (ChemicaVapor Infiltration), o método PIP (Polymerinfiltration/Pyrolysis) e a
infiltracdo de silicio liquido. O método CVI mostra-se €ficiente pela ata pureza do produto
obtido e a ata estabilidade da reac&o. Sendo a técnica mais empregada nas industrias para uso
aeronautico ou em comp0sitos que necessitam resistir a altas temperaturas. Entretanto, o leito
poroso de fibras restringe propriedades relacionadas a rigidez na presenca de poros, além de
apresentar elevado custo(KATOH et. a., 2004 ; ZHUAN et a, 2008). Ja o método PIP, o
qual consiste naimpregnacdo de um polimero de silicona por pirdlise, mostra-se interessante,
mas depende da disponibilidade do polimero. O método de infiltracdo de silicio liquidoem
compositos CRFC, por sua vez, € conduzido mediante preenchimento dos macroporosnesse
material, reduzindo o6bices do processo CVI (dta porosidade) e do processo PIP
(disponibilidade de matéria-prima)(ZHUAN et al, 2008).

No presente trabalho, a formacdo do carbeto de silicio no compésito CRFC/SIC ocorre pela
reacdo in situ da matriz carbonosa e o silicio & temperaturas proximas de 1500°C-1600°C,
correspondente & temperatura de fusdo do silicio com imediata reacdo do mesmo em fase
liquida(BIALOSKORSKI, PYZALSKI, WALAESEK, 1990).Foram avadiadas as
caracteristicas tribologicas de compésitos CRFC/SIC por meio de ensaios pino-disco,
disponivel naDivisao de Mecéanica/l TA,aémda microscopia el etronica de varredura (MEV) e

microscopia optica (MO), disponiveis na Divisao dos Materiais/IAE.
2. Materiais e metodologia

Para o texto ficar independente o processo de moldagem dos compdsitos € abordado
novamente. Primeiramente300 |aminas de tecidos de fibras de carbono ex-PAN, com malha
tipo plain de ata resisténcia,foram cortadas (11,5cmx11,5cm), sendo 50 laminas para cada
corpo de prova. A massa de cada conjunto foi registrada. Para a laminagdo manual utilizou
uma mistura homogénea de resina fendlica CR-2830, tipo resol, disponibilizado pela empresa
S| GroupCrios Resinas S.A., utilizado nas proporgdes de 5, 10, 15 e 20% em massa de silicio
em relagdo a massa total de resina e silicio, ou sga, 5%(Si)/95% (resina fendlica), por

exemplo. Cuidado especial foi empregado na pesagem de cada conjunto de laminas, que
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posteriormente foi envolvido com lamina desmoldante de fibra de vidro impregnada com
teflon.

O processo de cura ocorreu em uma prensa hidraulica térmica em pressdo minima e com
ciclo obedecendo: 15 minutos a 80°C, 15 minutos a 100°C, 15 minutos a 120°C, 60 minutos a
150°C, 60 minutos a 180°C. Uma bolsa de véacuo envolveu as duas placas metdlicas, utilizada

com afuncdo de placa extensora,e conjunto de moldagem é mostrado conforme Figura 1.
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Figura 1. Esquema do processo de cura

Apdbs 0 processo de cura e retorno para a temperatura, 0 material foi desmoldado, e a placa
curada foi submetida a medida de dimensfes e massa. A placa obtida foi cortada com serra
diamantada para as devidas caracterizacbes. Apds moldagem, um lote de amostras foi
submetido a tratamento térmico (carbonizagdo) a 1000 °C com taxa de 2°C/minuto, mantida a
essa temperatura por 30 min, e resfriada até temperatura ambiente. Assim foi obtido o
compésito de carbono reforcado com fibras de carbono modificado por SIC
(CRFC/SIC).Posteriormente, foi realizado tratamento térmico neste lote de amostras em
cadinho de grafite e preenchido com gréos de cogue até 1600°C, com taxa de (4,0 °C/min,
permanecendo nessa temperatura por 30 min. O resfriamento ocorreuem queda livre até

temperatura ambiente.

Obtidas as amostras, ospinos foramusinados em duas direcdes. Um inserto metélico foi
utilizado para possibilitar ampliacdo da altura suficiente para uso no tribdmetro. O pino tipo

1. cortado no sentido longitudinal as fibras(a area de contato com o disco perpendicular a
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fibra do pino) conforme Figura2a. O pino tipo 2: cortado transversal as fibras (a area de
contato com o disco paralelaa fibra do pino) conforme Figura 2b.

Cabcgole b) Cabegote

Diregiao

da fibra da fibra

Figura 2:Representacéo do corpo de prova e pino: a) pino tipo 1 b) pino tipo 2.

Figura 3: &) Tribdmetro pino disco b) Detalhe do tribémetro

As bases de deslizamento foram polidas com lixas d’agua 320, 360 e 600,
respectivamente, para reduzir a rugosidade da superficiea 15 um aproximadamente.Os
ensaios tribologicos foram readlizados em um tribdmetro de pino sobre disco (Figura 3),
localizado no CCM (Centro de Competéncia em Manufatura)/ITA (Instituto Tecnoldgico de
Aeronautica. As condig¢fes dos ensaios foram carga de 37,559 N; didmetro de rotacéo do pino
de 22 mm, 313 rpm (0,36 m/s), umidade do ambiente de 30% e temperatura de 25°C.O

coeficiente de atrito («) pode ser dado por y = % sendo 7, a forgade atrito (N) e F, aforca

normal (N). E a taxa de desgaste é descrite por w = Ssendo ma massa perdida

p-1000-Fy-
durante o ensaio (g), pa massa especifica e Sa distancia percorrida (m) (SOUZA, 2015).
Além das amostras confeccionadas foi utilizado um CRFC (C-C pirolitico liso laminar) e

uma amostra monolitica de SiC, sem reforcos,ativado com 5% de YAG (6xido de itrio e
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oxido de auminio) sinterizado a 1900° C com patamar de 30 minutos em atmosfera de
argonio.

Os testes de microscopia foram realizados no AMR (Divisdo dos Materiais)/IAE (Instituto de
Aeronautica e Espaco), a microscopia 6tica em um microscépio Axio Imager A2M da Zeiss,
e a microscopia eletrénica de varredura foi realiza em no aparelho MEV LEO 435VPi da

Zeiss nas amostras carbonizadas a 1000°C.
3. Resultados

Foi relatado no relatorio anterior que melhores resultados foram obtidos para o pino do tipo 1,
Figura 2a, pois ha maior estabilidade durante os ensaios e maior resisténcia mecanica. Desta
forma os testes continuaram somente com o pino na forma cortado no sentido longitudina as
fibras (a &rea de contato com o disco perpendicular a fibra do pino). O coeficiente de atrito
meédio obtido nos testes tribologico foi de 0,1376, desgaste para o0 pino de 263,18
(mm*/MPa:m)e para a pista de 23,23 (mm*MPa:m) no par CRFC/SIC (5% de Si) com pino
tipo 1.

3.1. Testetribologico

A Figura 4 mostra que para o0 compésito CRFC ocorre alta estabilidade do CoF, e o valor
meédio de CoF apos a rgpida estabilizacdo (a partir dos 0,5 m) € de 0,2178. A estabilizacéo foi
a mais rapidadentre as amostras analisadasdevido a rapida formagdo do filme lubrificante

pelo carbono contido na amostra.

Para a amostra CRFC/SiC (5% Si) a estabilizag&o foi rapida, em 4,5 metros, o CoF manteve
linear até 55 metros com vaor médio 0,160 (Figura 4). ApoOs esta distancia (55m)
ocorreramruidos no sistema pino/disco devido adebris. Neste ponto o CoF chegou no seu
valor maximo em 0,6.Apds 70 metros a estabilidade retornou, com valor médio do CoF em
0,194. Comparando com o CoF do compodsito CRFC, observa-seproximidade entre os
valores, embora a teoria apresente valores de CoF mais elevados devido a adicéo de SIC,

neste caso o carbono mascara caracteristica de dureza devido a pequena porcentagem de SiC.
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Para a amostra do compoésito CRFC/SIC (15% Si), através da Figura 4 observa obtencéode
um elevado CoF no inicio (pico em 0,584 aos 4 metros) e estabilizado apenas aos 25 m, cujo
valor médio foi de 0,2074, superior a0 de CRFC/SIC (5% de Si). Houve uma pegquena
elevacdo do CoF aos 50 metros pelo desprendimento de debris, estabilizando devida a

natureza |ubrificante do carbono.
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Figura 4: Teste tribol6gico para os pares CRFC/SIC (5% Si), CRFC/SIC (15% Si) ,
CRFC/SiC (20% Si), CRFC e SiC monoalitico.

Observa-se, ainda, na Figura 4que entre os compositos de matriz hibrida SiIC reforcado com
fibra de carbono,a amostra CRFC/SIC (20% Si) apresentou um maior valor médio de
CoF(0,433), no intervalo de 30 a 110 metros. A estabilizacdo foi lenta devido aos
debrisformados no inicio, evidenciado pelos picos do CoF presentes entre 0 e 30 metros.
Apo6s os 110 metroselevou o CoF pela grande quantidade de desbris formado. O desgaste do
pino foi completo.A elevada formagao de debris, e consequentemente, o alto desgaste ocorreu
devido a grande porosidade do material, geradana carbonizacéo, onde voléteis da resina séo
liberados, aém da elevada dureza do SIC e a presenca de carbono no mesmo material,

potencializando o desgaste.

A Figura 4 mostra que o CoF da amostra de SiC apresentou estabilizacgo répida, aos 10 me
ocorre linearidade durante o ensaio. OCoF médio ap0s a estabilizacdo foi de 0,5753, 0 maior

dentre todas as amostras analisadas, resultado esperado devido a natureza abrasivado SiC. A
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rapida estabilidadee linearidade da curva érel acionada ao baixo coeficiente de desgaste, pois a

ocorréncia de poucosdebris e aformagdo do filme é rgpida e permanente ao longo do ensaio.
3.2. Perda de massa e coeficiente de desgaste

Os céculos de coeficiente de desgaste foram calculados tendo por base os resultados de
massa especificados compdsitos apds tratamento térmico a 1600°C, apresentados no relatério
parcial, ou sga, 1,14 g/lcm? (5%), 1,05 g/cm?3 (15%) e 1,1g/cm3 (20%). Além dos valores de

massa especifica dos pares de comparacéo 2,80 g/lcm? (SiC) e 1,75g/cm? (CRFC).

Tabela 1. Perda de massa e coeficiente de desgaste

Fracéo . Massainicial Massafinal  Coeficiente de desgaste K
slicio ~ Maenia © © (Mm%/MPa:m)
oc Pino 17470 17459 0,08
Disco 15,6358 15,6348 0,15
) Pino 4,4896 4,3286 16,24
Disco 12,0940 12,0152 9,20
o Pino 6,2187 6,0707 2283
Disco 12,4464 12,3586 11,12
- Pino 4.7647 41834 9373
Disco 9,7216 8,2968 223,73
e Pino 0,8424 0,8420 0,018
Disco 38,8184 38,8181 0,014

O desgaste aumentou para os compdsitos modificados com SIC de acordo com o
aumento na porcentagem de SIC, por que o0 mesmo tem alta dureza comparado ao carbono
presente nas amostras, que ndo se converteram. A porosidade também contribuiu para a
potencializacdo do desgaste. Para os pares de comparacdo (SiIC e CRFC) observa-se baixo

coeficiente de desgaste pois o grau de compactacdo dos mesmos é superior aos demais.

3.3. Microestrutura

A andlise das amostras por microscopia eletronica de varredura, Figura 5a, na érea 1 foi
detectado somente carbono (100%) enquanto na &rea 2, 83,8%/massa foi de Carbono e

16,24%/massa em silicio. Pode-severificar que a area 1 é uma fibra de carbono exposta, e a

8
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area 2 representa a matriz de fendlica com silicio, compondo uma porcentagem préxima aos
15%/massade Silicio na preparacéo da mistura.

Por meio da microscopia Otica pode-se identificagdo as fases, € redizada da seguinte
maneira:os poros com regides negras ou cinza escuro representa a matriz, enquanto afibra de
carbono pelas regibes brancas alongadas, e as regides de silicio pelas regides brancas.
Identifica-se 0 aumento da quantidade de silicio de acordo com a porcentagem de silicio
adicionado a matriz evoluindo de 5 a 15%, conforme Figuras 5a, 5b e 5c, que esta presente
principalmente na interface fibra/matriz.

Figura5-a) MEV daamostra15% SiC, ME &a500X das amostras com b) 5% c) 10% e d)
15% de SiIC

4. Conclusdes

- Foram obtidos compésitos CRFC/SIC pela adicdo de silicio a massa da matriz de resina
fendlica e reacdo in situ 2 1600 °C, com tempo de residéncia nessa temperatura de 1 hora.

- O CoF médio para o par CRFC/SIC (5%/massa Si) foi 0,194; CRFC/SIC (15%/massa) de Si
foi 0,2074; 20% de Si foi 0,4333. O valor do CoF elevou-se de acordo com o aumento do
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contetdo (fragcdo) de SIC, os quais apresentam elevada dureza, diminuindo a lubrificacéo do
carbono.

- Os pares de comparagdo apresentaram CoF de 0,2178 para o composito de carbono CRFC e
0,5753 para a amostra monolitica de SiC.

- A microscopia6ticae MEV detectaram a presenca de silicio no material.
5. Divulgagéo dos Resultados

Artigo apresentado no 60° Congresso Brasileiro de Ceramica, com o titulo

“ImpedanceSpectroscopyof Carbon-Silicon Carbide composites”.

Artigo a ser apresentado no XV Brazl MRS Meetingg com o titulo

“FrictionpropertiesofcarbonfiberreinforcedcarboncompositesmodifiedwithSiC”.
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