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RESUMO

Recentemente, 0 uso de ingredientes metalicos e sintéticos se tornou alvo de discussdes entre
os fabricantes de materiais de friccdo em raz&o das preocupacdes com 0 meio ambiente e a
salde humana. Como resultado, surgiu o interesse em usar ingredientes vegetais e residuos
industriais como substitutos de alguns tradicionais constituintes de materiais de friccdo. Nesse
cenario, a casca de arroz se apresenta como um ingrediente interessante, uma vez que € um
residuo agroindustrial e é uma fibra vegetal. A casca de arroz apresenta em torno de 25% em
peso de cinzas, sendo constituidas majoritariamente por silica, que € um 6xido duro e resistente
a temperatura. A alta resisténcia a temperatura € uma caracteristica crucial para 0os materiais de
friccdo, especialmente quando se trata de ingredientes vegetais, que geralmente tém baixas
temperaturas de degradacdo e resultam em um elevado desgaste dos materiais. Dessa forma, a
casca de arroz e as cinzas de casca de arroz apresentam potencial como ingredientes em
materiais de friccdo automotivo. O presente trabalho discute o comportamento tribolégico de
novos materiais de friccdo com casca de arroz e cinzas de casca de arroz. Duas formulac6es
desenvolvidas, uma com 6% de casca de arroz e outra com 6% de cinzas de casca de arroz,
foram comparadas com uma formulacdo de referéncia com alumina. O procedimento
tribolégico adotado foi o teste AK Master (SAE J2522), realizado no tribémetro de freio do
Laboratorio de Tribologia da UFRGS. A formulagdo com cinzas de casca de arroz apresentou
desempenho triboldgico igual ou superior ao do material de referéncia, especialmente em
aplicacOes de alta temperatura, em que as particulas de cinzas de casca de arroz ajudaram na
formacdo dos platds de contato. Ja a adicdo de casca de arroz reduziu a acdo abrasiva do
composito, permitindo a formacao de um tribofilme mais homogéneo no disco do que nas outras

formulacgdes.

Palavras-chave: Material de friccdo automotivo; casca de arroz; cinzas de casca de arroz.



ABSTRACT

Recently, the use of metallic and synthetic ingredients has become the subject of discussion
among friction material manufacturers due to concerns about the environment and human
health. As a result, interest has emerged in using plant ingredients and industrial waste as
substitutes for some traditional friction material constituents. In this scenario, rice husk presents
itself as an interesting ingredient, since it is an agro-industrial waste and is a vegetable fiber.
Rice husk presents around 25% by weight of ash, being constituted mostly by silica, which is a
hard and temperature resistant oxide. High temperature resistance is a crucial characteristic for
friction materials, especially when it comes to vegetable ingredients, which usually have low
degradation temperatures and result in high wear of the materials. Thus, rice husk and rice husk
ash show potential as ingredients in automotive friction materials. The present work discusses
the tribological behavior of new friction materials with rice husk and rice husk ash. Two
formulations developed, one with 6% rice husk and another with 6% rice husk ash, were
compared with a reference formulation with alumina. The tribological procedure adopted was
the AK Master test (SAE J2522), performed in the brake tribometer of the Tribology Laboratory
of UFRGS. The formulation with rice husk ash showed tribological performance equal to or
better than the reference material, especially in high temperature applications, in which the rice
husk ash particles helped in the formation of the contact plateaus. The addition of rice husk
reduced the abrasive action of the compound, allowing the formation of a more homogeneous

tribofilm on the disc than the other formulations.

Keywords: Automotive brake friction materials; rice husk; rice husk ask.
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1.  INTRODUCAO

Materiais de friccdo (MF) de freio sd&o um componente crucial do sistema de freio
presente nos veiculos automotivos e possuem uma relacdo direta com a seguranca. Esses
materiais estdo sujeitos a diferentes condi¢Ges de velocidade de deslizamento, temperatura e
pressdo de contato. Entre muitas outras caracteristicas, os materiais de friccdo devem ter um
coeficiente de atrito estavel e baixo desgaste (Blau, 2001; Singh et al., 2017). No entanto, é
impossivel obter essas caracteristicas com um Unico ingrediente. Como resultado, os MF séo
formulados com uma variedade de ingredientes (geralmente de 10 a 30) para criar um material
compdsito. Os ingredientes podem ser classificados de acordo com a fungdo que desempenham
no material, podendo ser: aglutinante, fibra de reforco, modificador de atrito (lubrificante ou
abrasivo) ou carga inerte ou funcional (Bijwe, 1997).

Recentemente, o uso de ingredientes metalicos e sintéticos ganhou atengéo significativa
no setor de MF devido as preocupac6es ambientais e de sustentabilidade (Chaudhary e Ahmad,
2020). Como resultado, surgiu o interesse em usar ingredientes vegetais, bem como varias
formas de residuos industriais (ou agroindustriais) como substitutos de substancias tdxicas
frequentemente adicionadas aos MF. As fibras lignoceluldsicas representam a maioria dos
ingredientes de origem vegetal e podem oferecer muitas vantagens em relacdo aos materiais
sintéticos ou metalicos, como ndo toxicidade, propriedades mecanicas aceitaveis, baixa
densidade e baixo custo (Chaudhary e Ahmad, 2020; Singh et al., 2020). Por outro lado, os
ingredientes que sdo residuos industriais geralmente sdo subprodutos em pd, sendo na sua
maioria Oxidos e silicatos de alta dureza, que podem poluir o0 meio ambiente se ndo forem
descartados adequadamente (Reghunadhan et al., 2020).

Nesse cendrio, a casca de arroz se apresenta como um ingrediente interessante, uma vez
gue é um residuo agroindustrial e tem origem natural. A casca de arroz, que representa cerca de
20 a 25% do peso do arroz e é removida durante o processo de moagem, é o revestimento
protetor resistente que envolve o grao de arroz. Em todos os paises que produzem arroz, a casca
de arroz € um residuo comum, sento constituida por cerca de 75% de matéria organica volatil,
principalmente celulose e lignina (Singh, 2018; Chand et al., 2010). Depois de ser queimada, €
criada a cinza de casca de arroz, que compde 0s 25% restantes da casca de arroz. De 85 a 95%
das cinzas de casca de arroz sdo silica amorfa, conhecida pela elevada dureza (Chand et al.,

2010). A casca de arroz é frequentemente utilizada como biomassa em reatores para produzir



energia, deixando as cinzas como subproduto. Devido a presenca de silica, que tem natureza
abrasiva e é resistente a temperatura, a casca de arroz e as cinzas de casca de arroz sdo
ingredientes desejaveis para os materiais de friccdo de veiculos. A alta resisténcia a temperatura
é uma caracteristica crucial para os MF, especialmente quando se trata de ingredientes naturais,
que geralmente tém baixas temperaturas de processamento e fazem com que os materiais de
friccdo se desgastem mais rapidamente em aplicacOes de alta temperatura (Nirmal et al., 2015).

Dessa forma, a casca de arroz e as cinzas de casca de arroz apresentam potencial como
ingredientes em materiais de friccdo automotivo. Embora ja tenham sido estudadas como
reforco em outras aplicaces, como ligas de aluminio e compdsitos poliméricos (Burhan et al.,
2019; Prasad e Krishna, 2012), ainda falta uma avaliacdo tribologica em formulaces de MF
sob testes que reproduzam mais adequadamente o processo de frenagem em veiculos reais, onde
0s materiais de friccdo sejam submetidos a uma ampla faixa de presséo de contato, velocidade
de deslizamento, temperatura, bem como a diferentes niveis de desaceleracdo. Nessa
perspectiva, uma avaliacdo para melhor explorar o uso de casca de arroz e cinzas de casca de
arroz em MF pode auxiliar os fabricantes no desenvolvimento de novas formulages de

materiais de fricgéo.



2. OBJETIVOS

2.1  Objetivo geral

O presente trabalho tem como objetivo avaliar e explorar o uso de casca de arroz e cinzas
de casca de arroz em materiais de friccdo de freio automotivo em operacgdes de frenagem com
diferentes parametros, reproduzindo as condi¢fes operacionais reais existentes em um veiculo
leve do mercado brasileiro.

2.2 Objetivos especificos

e Avaliar o coeficiente de atrito dos materiais frente a variacfes de pressao de contato,

velocidade e temperatura;

e Andlise do desgaste dos materiais apés as frenagens;

e Andlise da dinamica de terceiro corpo, em termos de platds de contato na superficie dos

materiais de friccdo e formacao de tribofilme no disco;



3. REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 Sistemas de freio automotivo

O sistema de freio é uma parte critica de qualquer veiculo automotivo, sendo
encarregado de garantir a seguranca do condutor e passageiros, bem como de outros usuarios
da estrada. Ele é responsavel por reduzir a velocidade do carro ou pard-lo completamente de
forma confidvel sob vérias condicdes (Bijwe, 1997), convertendo a energia cinética em energia
térmica (calor) por meio do atrito entre 0s componentes do sistema. Os sistemas de freio
trabalham com pares triboldgicos que consistem de materiais de friccdo, lonas ou pastilhas, e
rotores, discos ou tambores (Barros, 2018; Limpert 1999). Durante a frenagem, o material de
friccdo é pressionado contra o rotor, onde a energia cinética do veiculo é convertida em calor
na interface de deslizamento do par de atrito. Esta energia térmica € dissipada por conducéo
principalmente através do rotor e convecgdo e radiacdo para 0 ambiente. Existem dois tipos
principais de sistemas de freio automotivo: a disco e a tambor. Para freios a disco, a faixa de
temperatura geralmente varia entre 100-350 °C, mas pode facilmente chegar em 550 °C,
enquanto que os freios a tambor sdo mais frios e raramente ultrapassam 300 °C (Bijwe, 1997).

Os freios a tambor foram o primeiro tipo de freio utilizado em carros. Eles consistem
em um tambor que gira junto com a roda e € acionado pelo cilindro de freio, que fica dentro do
tambor. Quando o motorista pressiona o pedal do freio, o cilindro de freio empurra as sapatas
dentro do tambor, criando forca de atrito entre o material de friccdo (lona) e o tambor,
resultando na desaceleracdo da roda. A Figura 3.1 apresenta uma representacdo esquematica
desse tipo de freio. Os freios a tambor sdo mais simples e menos caros de fabricar do que os
freios a disco, sendo frequentemente utilizados em carros mais antigos ou mais baratos. Um
ponto fraco desse tipo de sistema € a ocorréncia do fendmeno chamado de “fade mecanico”,
gue consiste na dilatacdo do tambor com 0 aumento da temperatura que promove o afastamento

da lona de freio, resultando em uma perda de capacidade de frenagem (Birch, 1998).
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Cilindro
de atuagdo
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Figura 3.1 — Representacao esquematico de um freio a tambor. Adaptado de Shutterstock,
2023.

Os freios a disco, por outro lado, sdo um sistema mais moderno e mais eficiente de freio.
Eles consistem em um disco de ferro fundido que gira junto ao eixo da roda. Quando o motorista
pressiona o pedal do freio, o cilindro mestre transmite forca para um conjunto de pingas (caliper
e pistdo) que pressionam o material de friccdo (pastilhas de freio) contra o disco, criando forca
de atrito e desacelerando a roda. Na Figura 3.2 ¢ ilustrado o sistema de freio a disco. Devido a
configuracdo desse sistema, ndo existe o fendmeno de fade mecanico. Além disso, os freios a
disco tém a vantagem de serem mais precisos e responsivos, permitindo um melhor controle da
desaceleracdo do veiculo. Isso é particularmente importante em situagdes em que a frenagem
precisa ser ajustada com precisao, como em curvas ou em manobras evasivas. Os freios a disco
também sdo mais faceis de inspecionar e de fazer manutencéo, ja que os discos e as pastilhas
podem ser facilmente acessados e substituidos quando necessario (Halderman e Mitchell,
2004).



a) b) Caliper
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Figura 3.2 — Representacao simplificada de um sistema de freio a disco: (a) montagem na
roda e (b) montagem do disco e pastilha de freio em detalhe. Adaptado de Wahlstrom et al.,
2017.

3.2  Materiais de friccdo

Devido a importancia de uma operagdo de frenagem em um veiculo, o material de
friccdo do sistema de freio deve atender certos requisitos de desempenho, confiabilidade e
conforto. Os principais requisitos sdo: apresentar coeficiente de atrito estavel e alto o suficiente
em diferentes condicOes, baixa taxa de desgaste e baixo nivel de ruido e vibracdes (Neis et al.,
2016; Blau, 2001; Eriksson et al., 2002). Uma das principais caracteristicas que os fabricantes
buscam nos MF é uma boa resisténcia ao fendmeno de fade de material. Esse fenémeno é
caracterizado por uma queda no coeficiente de atrito e, consequentemente, reducdo da
capacidade de frenagem do veiculo com o aumento da temperatura (Kchaou et al., 2019). O
fade esta associado na maioria das vezes a degradacdo térmica da resina fenolica, que ocorre
em torno de 300 °C, ja que é um ingrediente presente na vasta maioria dos MF (Singaravelu et
al., 2019).

Materiais de friccdo sdo compdsitos multifasicos complexos, sendo geralmente uma
combinacdo de mais de 10 elementos (Lu, 2006; Aranganathan e Bijwe, 2016), podendo
alcancar até 30 elementos diferentes em uma Unica formulacédo (Lee e Filip, 2013). Conforme

Bijwe, 1997, esses elementos podem ser classificados em 4 categorias:



e Fibras de reforco: sdo responsaveis pela resisténcia mecénica do compésito, além de
influenciarem nas propriedades térmicas e no atrito; podem ser de origem metélica
(aco), mineral (rocha, vidro) ou vegetal (celulose).

e Aglutinantes: tém a finalidade de unir os demais elementos que compde a matriz; a
resina fenolica, que é um polimero termofixo, é amplamente utilizada por apresentar
boa estabilidade térmica e elevada temperatura de degradacéo.

e Modificadores de atrito: podem ser tanto atritantes (que aumentam o coeficiente de
atrito), como lubrificantes (diminuem e estabilizam o coeficiente de atrito); alumina
(Al203) e grafite sdo exemplos de modificadores amplamente utilizados como abrasivo
e lubrificante, respectivamente. Outros tipos de éxidos duros, como a silica (SiO>),
também s&o comumente utilizados como abrasivos.

e Preenchimento (carga): Oferece suporte a capacidade de fabricacéo e reducéo de custos
sem alterar significativamente o comportamento tribolégico. A barita (BaSO4) e 0
carbonato de calcio (CaCOz3) sdo exemplos de ingredientes de preenchimento.

Existem basicamente trés tipos de formulacdes de materiais de friccdo: semimetalicos
(SM), Low-met (LM) e non asbestos organic (NAO). Todos possuem matrizes poliméricas e,
portanto, sdo considerados organicos (Yun et al., 2010). O termo NAO refere-se a MF sem
amianto e sem fibras de metais ferrosos, sdo predominantemente organicos e contém fibras
minerais, borracha, grafite, etc. Por outro lado, os materiais SM usam principalmente fibras
metélicas ferrosas, enquanto os materiais LM tém uma composicdo intermediaria de fibras
ferrosas e fibras ndo ferrosas. Geralmente o percentual de fibras ferrosas nos materiais SM &
superior a 40% em peso da composi¢do total, enquanto que os materiais que sdo LM possuem

o percentual de fibras ferrosas inferior a 40% (Halderman e Mitchell, 2004).

3.2.1 Platbs de contato

Os materiais de friccdo apresentam estruturas caracteristicas na sua superficie apds o
contato com o rotor. Essas estruturas sdo denominadas de platds de contato, que representam a
porcdo da area do material que esta efetivamente em contato com o rotor (area real de contato).
Os platds de contato podem ser classificados de duas maneiras, conforme Eriksson, 2000: (i)

como platds primarios, que sao particulas mais duras e resistentes (como por exemplo fibras de



aco), se localizando no ponto mais elevado da superficie do material de friccdo; (ii) platds
secundarios, que sdo originados pelo acimulo e compactacdo dos detritos de desgaste, sendo
geralmente formados e ancorados ao redor dos platds priméarios. Conforme Eriksson e Jacobson,
2000 e Eriksson et al., 2001, o restante da superficie do material de friccdo, ou seja, a porcéo
de area da superficie que ndo esta em contato com o rotor, é chamada de lowland. Essa regido
é caracterizada por ser irregular e rugosa, sendo composta principalmente pelos ingredientes
que atuam como modificadores de atrito, preenchimento e aglutinante, que séo os ingredientes
menos resistentes ao desgaste do material. As lowlands sdo mecanicamente frageis e sdo
desgastadas principalmente pela abrasdo de trés corpos, onde as suas particulas desgastadas
contribuem para a formacéao dos platos de contato secundarios (Neis et al., 2017). A Figura 3.3

apresenta uma ilustracéo tipica dessas estruturas.

Lowland Plato secundario

Plato
primario

Material de friccao
Figura 3.3 — llustracdo dos platds de contato formados na superficie de um material de
friccdo. Adaptado de Eriksson, 2000.

O estudo de Neis et al., 2017 aprofundou ainda mais a classificacdo das estruturas
presentes na superficie dos materiais de friccdo. Nas suas analises de materiais de friccdo do
tipo LM e NAO, os autores identificaram plat6s secundarios que ndo estavam sendo ancorados
por platbs primarios e os denominaram de platds secundarios tipo Il. Na Figura 3.4 €
apresentado uma microscopia onde é possivel identificar o tradicional platé secundario,
chamado de tipo I, onde ele é ancorado por um platé primario, e o platé secundario do tipo I,

formado sem a necessidade do plat6 primario.
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) secundario
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Direcao de deslizamento

Figura 3.4 — Microscopia da superficie de um material de fricgdo do tipo NAO identificando

os platds secundarios do tipo I e Il. Adaptado de Neis et al., 2017.

Os platds de contato possuem grande influéncia do desempenho tribolégico do material
de friccdo, onde fatores como o0 seu tamanho, quantidade e composicdo tém um impacto
significativo no comportamento (Neis et al., 2017; Eriksson et al., 2002; Kolluri et al., 2009).
Um dos motivos, de acordo com Eriksson, 2000, é que a forca real de atrito € transferida por
meio da area de contato real, que € limitada pelos platds de contato. De acordo com Ostermeyer
e Wilkening, 2013, um platd de contato pode ser destruido quando seu tamanho se torna muito
grande ou pelo mecanismo de abrasédo de terceiro corpo causado pelos detritos de desgaste livres
na interface. Ostermeyer, 2003 relatou em seus estudos que o crescimento e a destruicdo dos
platds de contato € um processo continuo e dinamico que ocorre durante a frenagem.

Masotti et al., 2015 relataram que para materiais de fric¢cdo do tipo LM um aumento na
area de platds de contato acarretou em uma maior propensdo ao ruido de baixa frequéncia,
analisada em funcéo do fenémeno de stick-slip. Outros estudos também identificaram que os
platds possuem influéncia sobre o desgaste e estabilidade do coeficiente de atrito (Barros et al.,
2016). O aumento da forca de aplicacdo no material de friccdo resulta em uma maior formacao
de platds de contato (Yoon et al., 2012; Barros et al., 2016). Porém, conforme ¢ relatado nos

estudos de Barros, 2022, existe um valor de presséo de contato limite, que caso seja ultrapassado
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acarreta na destruicdo dos platds de contato e em uma instabilidade do coeficiente de atrito e

do tribofilme no rotor, aumentando o desgaste.
3.2.2 Tribofilme

O terceiro corpo existente no contato triboldgico entre material de friccdo e rotor
formam um filme tribolégico na superficie do rotor. Esse filme, também chamado de tribofilme,
é basicamente formado por 6xidos de ferro e pelos demais elementos presentes na formulagéo
do material de friccdo (Barros, 2022). Com a a¢cdo combinada da pressao e temperatura, esses
elementos s&o comprimidos e aderem no rotor (Jang et al., 2004). A Figura 3.5 ilustra a
diferenca entre um disco de freio usado, onde ha a formagéo de tribofilme, e um disco de freio

novo, onde ndo ha.

a)
I Tribofilme

B =
Figura 3.5 — Imagens de disco de freio: (a) disco usado, com deposicdo de tribofilme na

superficie e (b) disco novo, com a superficie limpa. Adaptado de Canal da peca, 2023.

Por inibir o contato direto entre o material de friccdo (pastilha ou lona de freio) e o rotor
(disco ou tambor de freio), o tribofilme ajuda a preservar a integridade deste ultimo, conforme
é relatado na literatura (Eriksson, 2000; Jang et al., 2004). Outra caracteristica associada ao
tribofilme é a melhora na estabilidade do coeficiente de atrito (Eriksson e Jacobson, 2000), bem
como a diminuicdo do ruido e da vibragdo (Osterle e Urban, 2006). Também ¢é relatado na
literatura que a resisténcia ao desgaste de um material de friccdo esta associada a sua capacidade
de formar e manter um tribofilme homogéneo na superficie da contraparte, reduzindo a acéo

abrasiva do contato direto com o rotor (Lee e Filip, 2013). A importancia do tribofilme também
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foi relatada nos estudos sobre a mudanca no regime de desgaste em materiais de friccdo de
Barros et al.,, 2021. Os autores identificaram que altas pressdes de contato e elevadas
velocidades de deslizamento tiveram forte impacto na remocdo do tribofilme da superficie do
disco. Isso por sua vez acarretou na destruicdo dos platds de contato, no aumento do atrito e,
consequentemente, aumento no desgaste do material de friccdo, resultando em um regime de
desgaste severo. A Figura 3.6 exibe uma representacdo esquematica da mudanca de regime de
desgaste em funcdo da mudanca na pressdo de contato. Além disso, os autores fizeram uma
correlacdo entre quantidade de tribofilme, desgaste do material de friccdo e a mudanca dos
parametros de ensaio (pressdo e velocidade). A partir dos resultados, foi possivel constatar que
0 desgaste ndo aumenta com o aumento da intensidade dos parametros de ensaio quando ha

uma grande quantidade de tribofilme formado na superficie do disco.

Aumento

Material de fricgdo Disco da
pressdo

Alta quantidade de tribofilme

:_ Baixa quantidade de tribofilme
: Desgaste moderado

1

1

L

Desgaste severo
Atrito elevado
Destrui¢ao dos platds de contato

Atrito baixo
Formagao de platds de contato

Redugao
da
pressao

Figura 3.6 — Representacdo esquematica da mudanca de regime de desgaste em materiais de
friccdo com imagens da superficie do disco mostrando o tribofilme. Adaptado de Barros et al.,
2021.

3.3 Meio ambiente e saude humana
Nos ultimos anos, 0 uso de materiais sintéticos ou metalicos tornou-se uma questédo de

grande preocupacdo no setor de freios devido ao aumento das preocupag¢fes com 0 meio
ambiente e a salde humana (Chaudhary e Ahmad, 2020). Como resultado, ingredientes nocivos
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(ou toxicos) usados anteriormente em materiais de friccdo de freio, como amianto e cobre, estdo
sendo substituidos por ingredientes ndo nocivos (Amirjan, 2019; Mahale et al., 2019).
Atualmente, o uso do amianto é proibido em mais de 60 paises devido a sua natureza
carcinogénica (Singaravelu et al., 2019). O uso de cobre em MF foi reduzido e esta prestes a
ser banido em 2025 nos Estados Unidos devido ao seu efeito nocivo a vida aquética (Lee e
Filip, 2013; Mahale et al., 2019). Como resultado, surgiu o interesse em materiais vegetais e
em alguns tipos de residuos industriais (ou agroindustriais) como alternativas para ingredientes
nocivos comumente adicionados aos MF. Os ingredientes vegetais/naturais consistem
principalmente em fibras lignocelulésicas e podem oferecer inimeras vantagens em relagao aos
materiais sintéticos ou metalicos, pois ndo séo toxicos e apresentam propriedades mecénicas
adequadas, além de baixa densidade e custo (Liu et al., 2019). Por outro lado, os ingredientes
que séo residuos industriais geralmente sdo subprodutos em pd, que podem poluir o meio
ambiente se ndo forem descartados adequadamente (Reghunadhan, 2020). Na sua maioria Sao
compostos por 0xidos e silicatos, que séo ingredientes ja utilizados na fabricacdo de MF. Dessa
forma, a implementacdo de residuos industriais em formulacfes de materiais de friccao
proporciona uma nova destinagdo. Alguns exemplos sdo as cinzas volateis residuais da
combustéo do carvao (Choosri et al., 2019), o p6 de cimento (Singh, 2021) e a borracha de pneu
(Singh et al., 2018).

As particulas liberadas pelos materiais de friccdo desempenham um papel significativo
na qualidade do ar e no impacto ambiental. Elas podem ser divididas em detritos que caem,
podendo ir para o solo ou ficar na interface de contato como terceiro corpo, e material
particulado (MP), que sdo particulas muito pequenas que ficam em suspensdao no ar
(Kukutschova et al., 2010; Garg et al., 2000). O material particulado emitido pelos freios pode
ser definido como o resultado de detritos de desgaste liberados com diametro aerodinamico
inferior a 10 um pelo sistema triboldgico. Alguns estudos propuseram que entre 35% e 55% do
desgaste total do sistema de freio se transforma em particulas transportadas pelo ar (Menapace
et al., 2020; Harrison et al., 2012). Ja Garg et al., 2000 estimaram que quase 35% da perda de
massa da pastilha de freio é emitida como material particulado.

A exposicdo as emissdes de material particulado estd associada a varias doencas
humanas e a mortalidade precoce. Como as emissdes dos sistemas de freios sdo relativamente
pequenas e podem conter materiais nocivos, bastante atencdo foi recebida nos ultimos anos

devido as preocupagdes com a satde humana. Quanto menor a particula, mais profundamente
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ela pode penetrar no corpo humano, o que esté relacionado a sua capacidade de atravessar as
barreiras de defesa (Samet et al., 2000; Pope 111 et al., 2002). Conforme apresentado na Figura
3.7, material particulado com tamanho igual ou inferior a 10 um quando inalado pode entrar no
nariz, faringe e laringe, causando irritagces. JA 0 MP com didmetro aerodindmico inferior a 2,5
UM pode chegar no sistema respiratorio inferior (traqueia, pulméo e brénquios principais),
causando reacdes inflamatorias. As particulas ultrafinas, que sdéo menores que 0,1 pm, possuem
capacidade de penetracdo maior e podem entrar na corrente sanguinea e causar reacdes de
oxidacdo, estresse fisioldgico e até mesmo danos ao DNA. Além disso, enquanto estdo no
sistema circulatorio, essas particulas tém a capacidade de passar por Vvarios sistemas
fisiolégicos, incluindo o sistema neuroldgico e até mesmo a placenta (Helland et al., 2007;
Gasser et al., 2009).

;B
Particulas grossas Particulas finas Particulas muito finas Particulas ultrafinas
Trato respiratério superior Trato respiratorio inferior Alvéolos Sangue/Corpo inteiro

Figura 3.7 — llustracdo para exemplificar a penetracdo no corpo humano do material
particulado (MP) de diferentes tamanhos. Adaptado de Vincent, 2019.

O sistema de freio a disco libera, em média, 60% das particulas com diametro igual ou
inferior a 2,5 um (Nogueira, 2022). Associado a isso, muitas vezes as formulacGes de materiais
de friccdo possuem ingredientes metalicos que podem apresentar riscos a saude humana, como
cobre, niquel e cromo (Oberddrster et al., 2005). O conteddo metalico presente no material
particulado emitido por freios ja foi conectado a resultados negativos no ser humano, como

efeitos pré-tromboticos, aumento do ritmo cardiaco e ativagdo de respostas pré-inflamatorias
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(Riediker et al., 2004). Dessa forma, deve-se prestar atengédo tanto ao tamanho das emissdes de
um material de friccdo, como aos ingredientes presentes na sua formulagéo.

O 6xido de silicio (SiO2), conhecido como silica, é um ingrediente comumente
encontrado nas formulacdes de materiais de friccdo, atuando como um abrasivo. A silica possui
diversas outras aplicagdes como por exemplo na construcdo civil, indlstria de fundicéo,
fabricacdo de vidros e como adsorvente. Dessa forma, atualmente existe um grande nimero de
trabalhadores e industrias ligados a mineracéo e extracdo da silica, ja que € um dos éxidos mais
abundantes na terra. A cadeia de trabalho da silica inclui a exposicdo a silica cristalina
respiravel, que pode resultar em silicose, fibrose e cancer de pulmao, entre outras doencas
pulmonares (Xu et al., 2022; Hoy e Chambers, 2020). Embora a silicose seja uma doenca
completamente evitavel, infelizmente, trabalhadores em todo o0 mundo continuam a ser afetados
e experimentam doencgas progressivas ou até fatais. Alem disso, quando inalada repetidamente
e de forma regular, a silica cristalina é considerada um agente carcinogénico e € listada pela
Agéncia Internacional de Pesquisa em Cancer como pertencente ao grupo mais perigoso de

agentes carcinogénicos (Straif et al., 2009).

3.4 Casca de arroz

O arroz é uma das mateérias-primas agricolas cultivadas com mais frequéncia no mundo,
sendo a casca de arroz um subproduto comumente acessivel (Fapohunda et al., 2017). O Brasil
€ 0 maior produtor de arroz fora do continente asiatico, com producao principalmente no estado
do Rio Grande do Sul, que responde por 70,4% da producéo de arroz do pais (Mapa, 2019). Na
Figura 3.8 € apresentada uma ilustracdo do gréo de arroz e os seus constituintes. A casca € 0
subproduto mais importante do processamento do arroz, sendo retirada durante o processo de
moagem, e representa cerca de 22% dos arrozais. Essa casca € de dificil descarte e pode ser
vista como matéria-prima barata e de baixo valor nutritivo (Fernandes et al., 2015). A sua
composicdo varia conforme a variedade plantada, condices de clima e solo e localizacdo
geogréafica. Seus principais componentes organicos sdo celulose (=43,5%), hemicelulose

(=22%) e lignina (=17%).
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Figura 3.8 — llustracdo dos constituintes do arroz. Adaptado de Terra de arroz, 2023.

Quando submetida a alta temperatura com circulagédo de ar, a casca de arroz é reduzida
as cinzas. A quantidade de cinzas formada por uma substancia/ingrediente é chamada de teor
de cinzas. A casca de arroz apresenta um teor de cinzas elevado, em torno de 15-25% do peso
inicial. A Tabela 3.1 apresentado os resultados encontrados por Fernandes et al., 2015 em suas
analises de casca de arroz de diferentes regides do sul do Brasil. As cinzas de casca de arroz
sdo compostas principalmente por 6xido de silicio (SiOz), a silica, exibindo uma concentragdo
de silica em média de 80-95% do peso total das cinzas (Fernandes et al., 2015). Na Tabela 3.2
sdo apresentados os resultados de diferentes autores com relacédo a quantidade de silica presente
nas cinzas de casca de arroz. De acordo com Omatola e Onojah, 2009, as cinzas de casca de
arroz exibem uma porosidade significativa e possuem estrutura amorfa, ndo apresentando os
mesmos riscos a salude humana que a silica cristalina. Para que haja a formacdo de silica
cristalina as cinzas de casca de arroz precisam ser submetidas a temperaturas de 800 a 900 °C
(Sugita, 1993).

Tabela 3.1 — Teor de cinzas para cascas de arroz oriundas do sul do Brasil. Adaptado de
Fernandes et al., 2015.

Casca A Casca B Morais et al. (2006) Vieira et al. (2013)

Teor de cinzas [%0] 21,52 22,13 23,84 15,51
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Tabela 3.2 — Teor de silica de cinzas de casca de arroz, em percentual de peso, segundo varios

autores. Adaptado de Pouey, 2006.

Autores Teor de silica [%]
Cook (1977) 93,0
Cincotto (1988) 94,7
Sallas (1986) 91,26
Guedert (1989) 93,11
Isaia (1995) 78,6
Farias (1990) 91,78
Fonseca (1999) 83,68
Della (2001) 72,1
Qingge (2005) 92,4
Pouey (2006) 85,1

A utilizacdo como biomassa, ou seja, na producdo de energia, € um dos usos mais
significativos da casca de arroz, em razdo do seu elevado poder calorifico. Em muitas regides
do mundo, especialmente naquelas em que as fontes alternativas de combustivel sdo escassas
ou caras, a casca de arroz é utilizada como combustivel para caldeiras e usinas de energia. A
utilizacdo da casca de arroz como combustivel pode diminuir a dependéncia de combustiveis
fosseis e as emissdes de gases de efeito estufa. Quando a casca de arroz é queimada nas
caldeiras, sdo geradas as cinzas, que incluem quantidades significativas de silica e outros
minerais. A silica pode ser facilmente obtida a partir da cinza da casca de arroz e utilizada na
fabricacdo de diversos produtos, como cimento, concreto e ceramica.

Dessa forma, a casca de arroz se apresenta como uma alternativa de fornecimento de
silica, reduzindo a cadeia de producdo desse 6xido e, consequentemente, a exposicdo dos

trabalhadores a silica respiravel, reduzindo os riscos a saiude humana. A silica originada das
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cinzas de casca de arroz pode ser obtida diretamente das caldeiras de biomassa, sendo um
residuo (ou subproduto) desse setor, ou pode ser obtida pela simples queima controlada em
forno mufla da casca de arroz. Tanto a casca de arroz como as cinzas de casca de arroz também
geram interesse para o setor de desenvolvimento de materiais de friccdo, onde é comum
encontrar formulagdes com silica. Assim, os fabricantes de MF podem utilizar a casca de arroz
e/ou as cinzas de casca de arroz como um ingrediente modificar de atrito (abrasivo) em razao

da sua elevada dureza, sendo uma alternativa para a silica comercialmente utilizada.

3.5  Estudos recentes sobre materiais de friccdo ecologicamente corretos

Com o aumento das preocupacdes no setor de fabricacdo de materiais de fric¢do
automotivos relacionadas ao impacto ambiental e a saide humana, diversos autores tém
estudado diferentes alternativas para ingredientes tradicionalmente utilizados nos MF. Atencéo
é dada para ingredientes que podem ser t0xicos ao meio ambiente ou ao ser humano na sua
cadeia de producdo, ou seja, prévio ao uso do material de friccdo no veiculo, ou na forma de
detritos ou material particulado de desgaste do material. Uma das alternativas para reduzir o
efeito nocivo dos MF ¢é a implementacdo em sua formulacdo de ingredientes que séo residuos
industriais ou subprodutos de outros tipos de processamento. Além do mais, esses residuos
geralmente sdo compostos por materiais que ja sdo comumente utilizados como ingredientes de
preenchimento ou modificadores de atrito em MF, podendo servir como uma fonte alternativa
dos mesmos.

Um exemplo é o estudo de Jayashree et al., 2023, onde os autores avaliaram a
implementacdo de trés diferentes tipos de escéria de alto-forno em materiais de friccdo
comerciais. O alto-forno é um reator quimico utilizado na industria metaldrgica para obter
diferentes tipos de metais pela reducdo do minério de ferro, onde as escdrias sdo subprodutos
desses processos. Como esses processos sao realizados em grande escala pelo mundo todo, ha
uma grande producdo de escéria. Dessa forma, o descarte da escéria € um problema frequente,
onde o despejo em aterros sanitarios se apresenta como a solucdo mais aceita. Porém, além de
ocupar uma porc¢do consideravel da terra, esse descarte pode contaminar os suprimentos de agua
ao infiltrar-se no lencol freatico. Em razdo disso, a reutilizacdo desses residuos de escoria é de
grande valor. A adicdlo em MF ¢é uma potencial aplicacdo, pois a escoria € formada

principalmente por ferro e 6xidos de Ca, Mn, Mg, Al e Si, que sdo ingredientes duros com
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propriedades abrasivas (Shen e Forrsberg, 2003). Jayashree et al., 2023 estudou trés tipos de
escoria (A, B e C), cada uma sendo o subproduto da fabricacdo de um metal diferente e,
consequentemente, diferenciando entre si na concentracéo de 6xidos. Os testes de desgaste e de
emissdes com materiais de friccdo contendo 6% de escdria foram realizados em um tribémetro
do tipo pino no disco equipado com uma camara e espectrdmetro Optico para analise das
emissOes de material particulado. O teste foi feito em temperatura ambiente, pressao de contato
de 1 MPa e velocidade constante de 1,51 m/s. A Figura 3.9 exibe os resultados de coeficiente
de atrito, concentracdo de material particulado, desgaste dos pinos de material de friccdo e
desgaste do disco, onde os autores utilizaram um material comercial (Com) como referéncia

para a analise.
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Figura 3.9 — Resultados dos testes tribologicos de MF com diferentes tipos de escoria: (a)
coeficiente de atrito, (b) emissdes e (c) desgaste do pino e disco. Adaptado de Jayashree et al.,
2023.
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Independentemente do tipo de escoria, as emissdes de material particulado foram
similares ou inferiores depois que os residuos foram adicionados em comparacdo com a
formulagéo virgem. Tanto o atrito como o desgaste foram semelhantes entre todos 0s materiais,
sendo que o coeficiente de atrito médio para os MF com escoria variou entre 0,49 e 0,51 em
comparacdo com a média de 0,45 para a composicdo de referéncia (Com), indicando que ndo
houve perda de desempenho triboldgico ao adicionar as escdrias. O aumento no atrito segue o
esperado, ja que a escoria é formada por 6xidos duros, resultando em uma maior acéo abrasiva.
Além disso, os autores avaliaram as superficies desgastadas através de microscopia eletrénica
de varredura e analise de elementos, relatando uma maior quantidade de plat6s secundarios nos
materiais com escoria na formulacéo.

Singh, 2023, estudou o0 po de forno de cimento como um ingrediente de preenchimento
em materiais de friccdo. Cimento € um material de construgdo amplamente utilizado no mundo
inteiro e a sua fabricacdo gera um subproduto em forma de pd que é coletado na parte inferior
do filtro do forno. O pd de cimento, além de ser abundante, inclui niveis significativos de
ingredientes atualmente utilizados nos MF, como didxido de silicio, 6xido de calcio e 6xido de
aluminio (Singh, 2021). O autor avaliou sete formulaces com diferentes percentuais de pé de
cimento e de barita (BaSO4), que é um ingrediente de preenchimento comum em MF. A
formulacdo B50D0 possui 50% de barita e 0% de p6 de cimento. J& a formulacdo B40D10
possui 40% de barita e 10% de p6 de cimento, seguindo essa mesma logica até a formulacéo
BOD50, que apresenta 0% de barita e 50% de p6 de cimento. Os testes tribologicos foram
realizados em um dispositivo de teste de friccdo do tipo Krauss, de acordo com o procedimento
da Regulamentacdo 90 (R 90) da Comissdo Econémica para a Europa (ECE), que exige uma
série de testes de desempenho a frio e a quente. Na Figura 3.10 sdo exibidos os resultados de

Fade-% (quanto menor, melhor), Recovery-% (quanto maior, melhor) e desgaste.
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Figura 3.10 — Resultados para MF com diferentes percentuais de pé de cimento: (a) métricas

de fade e recovery e (b) desgaste. Adaptado de Singh, 2023.

O aumento da quantidade de p6 de cimento acarretou em uma melhor resisténcia ao
fendmeno de fade, onde a formulacdo contendo apenas pé (BOD50) exibiu o menor valor de
Fade-% (15,7 %). Com relacdo ao Recovery-% todas formulagdes exibiram valores similares e
superiores a 100%, indicando um bom desempenho. Apesar disso, analisando o desgaste o autor
identificou o efeito oposto. A adicdo do pd de cimento aumentou de forma significativa o
desgaste dos MF, principalmente em quantidades superiores a 20%, prejudicando o seu

desempenho tribologico. Isso foi associado a incapacidade das formulagdes com menor
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quantidade de barita em formar platés secundarios. A Figura 3.11 mostra imagens de MEV da
superficie desgastada das formulagGes sem pé (B50D0) e sem barita (BOD50), onde é possivel
ver que o material com barita forma grandes platds de contato. Por sua vez, esses platds séo
responsaveis por proteger a superficie do material e aumentar a resisténcia ao desgaste.
Conforme é relatado em outros estudos, os platdés secundarios sdo formados por grandes
quantidades dos ingredientes de preenchimento, sendo a barita um desses na maioria dos casos
(Nogueira et al., 2022). Dessa forma, no estudo de Singh, 2023, a redugéo do percentual de
barita acarretou em um cenario menos propicio para a formacéo de platds de contato, que atuam
de forma positiva no desempenho tribolégico. Apesar disso, o pé de cimento ainda pode ser de
grande valia para formulacdes de material de friccdo, porém em quantidades menores a 20% e

combinado com outros ingredientes de preenchimento.
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Figura 3.11 — Imagens de MEV das superficies desgastadas das formulacdes: (a) apenas com

barita e (b) apenas com p6 de cimento. Adaptado de Singh, 2023.

Na literatura existem outros estudos de materiais de friccdo que utilizam na sua
formulacéo ingredientes que sao residuos industriais. Na Tabela 3.3 é apresentado um pequeno
compilado de alguns desses estudos, apresentando qual o ingrediente analisado e os principais

pontos positivos e negativos identificados pelos autores.
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Tabela 3.3 — Resumo de demais estudos sobre o desempenho tribolégico de materiais de

friccdo com ingredientes que sdo residuos industriais.

Autor Ingrediente Pontos positivos Pontos negativos
Oztur;oelels\/lutlu, Cinzas de carvao | + resisténcia ao fade + desgaste
Wang et al., Escéria de alto- - desgaste  dureza

2016 forno + atrito
Binda et al. . .
’ Pé de arddsia + atrito + desgaste
2020 )
: . + resictanci
Ding et al., 2022 Filme rg_su_jual de resisténcia ao fade _ dureza
poliimida - desgaste
Residuo de :
Jayashree e anodizacio de + atrito + desgaste
Straffelini, 2022 (; . + estabilidade do atrito + emissoes
aluminio
Rajan et al., Escoria de alto- | + resisténcia ao fade
. . + desgaste
2022 forno + estabilidade do atrito

Outra alternativa ecologicamente correta para substituir os ingredientes nocivos em MF
sd0 0s materiais naturais, que consistem principalmente de fibras lignoceluldsicas. As fibras
naturais oferecem iniUmeras vantagens em relacdo aos materiais sintéticos ou metalicos, pois
ndo sdo toxicos e apresentam propriedades mecanicas adequadas, além de baixa densidade e
custo (Liu et al., 2019; Singh et al., 2020). Lee e Filip, 2013 estudaram materiais de freio
automotivo sustentaveis contendo fibras de canhamo em substituicdo as fibras sintéticas de
Kevlar. Foram desenvolvidas trés formulacdes, sendo do tipo NAO, que posteriormente foram
submetidas ao procedimento SAE J2430 em um dinammetro de freio em escala real do tipo
inercial (Link Engineering modelo 2584). Esse procedimento inclui etapas de assentamento,
eficacia, desempenho a quente e a frio e recuperagdo. A Figura 3.12 exibe 0 equipamento e as

amostras utilizadas pelos autores.
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Pastilhas de freio

Figura 3.12 — Imagens (a) da montagem do teste no dinamdmetro e (b) das pastilhas de freio
usadas. Adaptado de Lee e Filip, 2013.

Os autores relatam que, quando comparado a um material de freio comercial contendo
cobre e Kevlar, a adi¢do de fibra de cAnhamo levou a um aumento no médulo e estabilidade do
coeficiente de atrito e a um desempenho similar em temperaturas elevadas. Por outro lado, as
formulacdes com fibra natural apresentaram um maior desgaste e uma maior quantidade de
emissOes de material particulado. Apds analisar as superficies das pastilhas por meio de MEV,
0s autores associaram o maior desgaste a incapacidade das formulacdes com fibra natural em
formar platés de contato de qualidade. No material de referéncia, cuja composicdo contém
cobre e Kevlar, foi identificado uma camada de platés de contato completamente desenvolvida
e estavel, sendo composta principalmente de 6xidos de ferro, diferentes formas de carbono e
ingredientes que estavam inicialmente presentes na pastilha de freio. Dessa forma, a maior
quantidade de platdés de contato na superficie reduz as forcas adesivas na interface entre a
pastilha de freio e o disco de ferro fundido, atuando como um lubrificante sélido e acarretando
em um menor valor de atrito e desgaste. Apesar disso, 0s autores relataram que, com relacdo ao
atrito, ambas as amostras com fibra de canhamo foram aprovadas na avaliacdo de eficacia do
procedimento SAE J2430.

Ma et al., 2019, avaliaram amostras de materiais de friccdo reforcados com esterco de
vaca (FCD) e fibras de caule de milho (FCS), comparando-as com uma amostra de referéncia
sem essas fibras. A escolha do esterco de vaca se deu em razdo do fato de ser um residuo

abundante e que apresenta grande quantidade de fibras de celulose (parcialmente digeridas),
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resultante da dieta herbivora das vacas. O desempenho tribolégico das amostras foi avaliado
por meio de um instrumento de teste de atrito de velocidade constante (Modelo: JF150D-II,
China) conforme a norma CNS GB/T5763-2008. Os autores verificaram que a adi¢éo de fibras
naturais teve um efeito benéfico (em relacdo a amostra de referéncia — Ref) na razéo de fade
(quanto menor, melhor) e na resisténcia ao desgaste, conforme pode ser visto na Figura 3.13.
Além disso, os materiais com esterco de vaca tiveram desempenho superior aos materiais com
fibra de caule de milho em todos os aspectos.
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Figura 3.13 — Resultados das amostras com esterco de vaca ou caule de milho: (a) razdo de

fade e (b) taxa de desgaste total. Adaptado de Ma et al., 2019.

A melhora nos resultados com a adicdo de esterco de vaca foi justificada pela melhor
adesdo entre as fibras originadas do esterco e a matriz polimérica, em razdo da sua estrutura
apresentar uma maior quantidade de poros e nddulos em relacéo a fibra de caule de milho. Uma
das dificuldades existentes na implementacdo de fibras naturais em materiais de friccdo é a
fraca adesdo entre a resina fenolica (apolar) e as fibras (polar) (Omrani et al., 2016). Dessa
forma, as fibras originadas de esterco de vaca apresentam uma melhora nesse aspecto com
relacdo a sua estrutura. Contudo, a quantidade dessas fibras apresenta um valor 6timo, sendo
em torno de 6% do peso total do material de friccdo. Nas amostras com percentual de fibra
natural de 8%, tanto de esterco como de caule de milho, houve uma reducdo na resisténcia ao
fade e ao desgaste, o que foi associado pelos autores a fraca adesdo da grande quantidade de
fibras com a matriz polimérica. Como fibras naturais possuem uma baixa densidade em relacao

aos principais ingredientes de materiais de friccdo, um percentual de 8% do peso total da
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amostra significa um volume muito grande de fibras, prejudicando a adesdo com a matriz. 1sso
estd de acordo com o que foi observado pelos autores, onde houve uma queda progressiva na
densidade das amostras com o aumento da quantidade de fibras naturais.

Yun et al., 2010, compararam MF com uma fibra natural de celulose comercialmente
disponivel (JMM da Interfibe) em relacdo a fibra de aramida e uma formula¢&o comercial do
tipo LM. As pastilhas de freio foram testadas utilizando o processo de avaliagdo de desempenho
SAE J2430 em um dinamdmetro de freio de inércia de extremidade Unica em escala real
(Modelo 2584, Link Engineering, Troy, MI). A Figura 3.14 exibe uma representacdo do
equipamento utilizado pelos autores.
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Figura 3.14 — Representacdo esquematica do dinamdmetro inercial utilizado para avaliar MF

com e sem fibra natural. Adaptado de Yun et al., 2010.

Os autores observaram que a adicdo de fibras naturais aumentou a resisténcia ao
desgaste, associando essa melhora a reducdo de forcas de adesdo entre pastilha e disco, em
razdo da menor quantidade de fibras metalicas. Também foi verificado uma maior estabilidade
do atrito em baixas temperaturas para todos os MF com fibra natural. Porém, com relacdo a
resisténcia ao fendmeno de fade (desempenho em alta temperatura de até 300 °C), a adi¢cédo de
fibra natural foi prejudicial e levou os materiais a falharem no critério de avaliacdo. Quanto
maior o percentual de fibra natural, maior a queda no atrito. Em razdo disso, 0s autores

avaliaram uma formulagdo com fibra natural e uma maior quantidade de alumina (Al203), um
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abrasivo resistente a temperatura. Essa formulacao apresentou uma boa resisténcia ao desgaste
(mantendo essa caracteristica apresentada pelos demais MF com fibra natural) e uma melhor
resisténcia ao fade, passando em todos os critérios de avaliacdo do coeficiente de atrito utilizado
pelos autores.

Existe uma grande biodiversidade de plantas no mundo, o que cria uma vasta gama de
fibras naturais para serem estudadas. Assim, existem muitos relatos na literatura sobre a adigéo

de fibras naturais em materiais de friccdo. Na Tabela 3.4 s&o apresentados alguns desses estudos

e as principais contribui¢des dos trabalhos.

Tabela 3.4 - Lista de estudos sobre avaliacfes de materiais de friccdo com fibras naturais.

Temperatura
Autor Ingrediente Pontos positivos Pontos negativos méaxima do
teste [°C]
Kumar etal.,, | Folha de Pinus + compressibilidade + degaste 350
2022 roxburghii + recuperagéo + fade
Singh et al., Folha de abacaxi Desempenho b(_)m em + degaste 350
2020 pequenas quantidades + fade
Wu et al. . + fade em quantidades
" | Agave americana - desgaste . 350
2021 gav ' g superiores a 5%
Matejka et al.,
- +
2013 Juta desgaste fade 350
Xinetal., . Desgaste similar as
2004 Sisal referéncias + fade 350
Alietal, 2022 Coco Desgaste simiar as + fade 317
referéncias
Kumar et al., Capim sabai + compre55|b|I|(~JIade + fade 350
2021 + recuperagao + desgaste
Kumar et al Desgaste similar as
! B Bambu referéncias + fade 300
2022 -
+ compressibilidade
Song et al., - desgaste
Celulose . - 100
2021 . - emissoes ©)
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Embora muitos autores das pesquisas apresentadas previamente tenham afirmado que a
inclusdo de ingredientes naturais proporcionou resultados favoraveis, todos exibiram a mesma
falha: a degradacéo significativa do material em temperaturas mais altas (300-350 °C), seguida
por um declinio no coeficiente de atrito (fade). A baixa resisténcia ao fade identificada nesses
estudos se d& em razdo de que a celulose, a hemicelulose, a lignina e a pectina, que sdo 0s
principais componentes organicos das fibras naturais, possuem baixas temperaturas de trabalho
(abaixo de 200 °C) (Nirmal et al., 2015). Dessa forma, quando os materiais de friccdo séo
submetidos a condicdes de teste com temperaturas de até 350 °C (como nos testes descritos por
estes autores) as fibras naturais sofrem uma forte degradacao térmica.

Dentro desse cenério, a casca de arroz se destaca entre os ingredientes naturais devido
ao seu alto teor de cinzas (20-25%), que é composta principalmente de silica, um 6xido
resistente a temperatura (Chand et al., 2010). Existem poucos relatos na literatura sobre a
implementacdo de casca de arroz ou cinzas de casca de arroz em materiais de fricgdo. Alguns
pesquisadores investigaram formulacGes de MF com casca de arroz, porém com uma matriz de
resina epoxi (Paramasivan et al., 2020; Primaningtyas et al., 2019). Portanto, em razdo da baixa
resisténcia a temperatura da resina epéxi (forte degradacéo térmica em 100 °C), o estudo néo
representa com fidelidade as aplicagdes reais de freio automotivo. Apesar desse contraponto,
os autores relataram melhor resisténcia ao desgaste e desempenho tribologico ao adicionar
casca de arroz. Nos estudos de Mutlu, 2009 e Mutlu e Keskin, 2021 foram fabricados materiais
de friccdo automotivo realistas usando casca de arroz como ingrediente natural. Embora tenha
sido observado uma queda consideravel no atrito do material com o aumento da temperatura
(fade), os pesquisadores concluiram que a casca de arroz pode ser uma alternativa aceitavel
para ingredientes tradicionais de MF. Contudo, em ambos os trabalhos os testes realizados néo
contemplaram variacao de pressao ou velocidade e ndo ultrapassaram temperaturas superiores
a 350 °C.

E conhecido na literatura que a temperatura da interface disco/pastilha pode chegar a
600 °C, com regides pontuais que podem atingir até 1000 °C (Satapathy e Bijwe, 2004; Qi e
Day, 2007). Dessa forma, o autor do presente trabalho realizou um estudo prévio (anterior a
dissertacdo) de material de friccdo formulado com casca de arroz, buscando uma caracterizagdo
triboldgica com diferentes parametros de pressdao de contato e velocidade, contemplando
condicdes reais de uma frenagem automotiva, com temperaturas de até 300 °C em um primeiro

grupo de ensaios e temperaturas de até 550 °C em um segundo grupo de ensaios (Gehlen et al.,
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2022). Foram desenvolvidas trés formulagGes distintas, variando o contetido de casca de arroz:
0% (ORH), 6% (6RH) e 12% (12RH) do peso total do material. A formulacdo sem casca de
arroz representa um material tipicamente comercial, possuindo alumina e cobre em p6 no lugar
da casca de arroz. As amostras foram submetidas em um tribdmetro laboratorial ao
procedimento de teste para lonas de freio SAE J2522, conhecido também como AK Master,
com temperatura maxima de 300 °C. Além disso, os autores adicionaram uma etapa extra apés
o final do processo experimental, compreendendo uma secdo para analise em alta temperatura,
alcancando 550 °C. A Figura 3.15 mostra o desgaste em perda de altura para os trés materiais,
considerando as etapas do procedimento AK Master padréo, onde a temperatura néo ultrapassou
300 °C.
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Figura 3.15 — Desgaste, em perda de altura, para os MF com diferentes percentuais de casca
de arroz, considerando todas as etapas do procedimento AK Master. Adaptado de Gehlen et
al., 2022.

Foi observado que em temperaturas de até 300 °C, a casca de arroz melhorou a
resisténcia ao desgaste e manteve as propriedades de atrito em comparagdo com a formulacédo
de referéncia (ORH), sem casca de arroz. O aprimoramento da resisténcia ao desgaste com a
adicdo de casca de arroz foi justificado pelos autores por trés fatores: (i) maior dureza dos
materiais com casca de arroz, sendo que é relatado na literatura que um aumento na dureza

geralmente reduz o desgaste (Kim et al., 2008; Kumar e Kumaran, 2019); (ii) pouca degradagéo
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térmica das fibras naturais presentes na casca de arroz, verificado através de andlise
termogravimétrica - TGA, (iii) maior quantidade de platds de contato na superficie, conforme
é exibido na Figura 3.16, onde a casca de arroz atua acumulando detritos de desgaste no seu

entorno.

Plato secundario Plato secundario

TM3000_7179 2022/04/13 11:16 HL D8.1 x200 500 um TM3000_7183 2022/04/13 12:35 HL D8.9

Fibra de ago Plato secundario Casca de arroz

Figura 3.16 — Imagens de MEV das amostras apds a frenagem em 300 °C: (a) material sem
casca de arroz e (b) material com 12% de casca de arroz. Adaptado de Gehlen et al., 2022.

Nos testes da etapa extra, com valores de temperatura de até 550 °C, o material de
friccdo com 12% de casca de arroz (12RH) exibiu a menor resisténcia ao desgaste e ao fade. Os
resultados sdo exibidos na Figura 3.17 e Figura 3.18, respectivamente. A perda em desempenho
pela adicdo de casca de arroz foi associada principalmente a degradacdo térmica das fibras
naturais presentes na casca de arroz. Apesar disso, a formulacdo com uma menor quantidade de
casca de arroz (6RH) apresentou 0 menor desgaste médio na etapa de alta temperatura (550 °C),
mostrando uma melhor resisténcia ao desgaste do que a formula¢do sem casca de arroz (ORH).

Cabe salientar que nos estudos de outros ingredientes naturais, como por exemplo nos
que sdo exibidos na Tabela 3.4, a temperatura maxima de teste foi de 300-350 °C, onde as fibras
naturais de interesse apresentaram baixa resisténcia ao fade. No estudo de Gehlen et al., 2022,
a casca de arroz apresentou desempenho satisfatorio (e até superior) em temperaturas de até
300 °C, mostrando o potencial superior da casca de arroz em relacdo as demais fibras naturais.
Isso ocorre em razdo da grande quantidade de silica presente na casca de arroz. Dessa forma,
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as cinzas de casca de arroz também apresentam grande potencial para a adicdo em formulac6es
de MF, j& que é composta principalmente por silica e ndo possuem fibras lignoceluldsicas.
Dentro do conhecimento do presente autor, ndo ha estudos na literatura com relagdo a cinza de
casca de arroz em materiais de friccdo. Porém, existem trabalhos que avaliaram o seu
comportamento tribolégico em ligas de aluminio e em compdsitos poliméricos (ndo em
materiais de freios), o que resultou em uma melhor resisténcia ao desgaste na maioria das vezes
(Burhan et al., 2019; Prasad e Krishna, 2012).
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Figura 3.17 — Desgaste, em perda de altura, para os MF com diferentes percentuais de casca

de arroz nas etapas de fade. Adaptado de Gehlen et al., 2022.
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Figura 3.18 — Resisténcia ao fade (quanto maior, melhor) dos MF com casca de arroz para

diferentes temperaturas maximas. Adaptado de Gehlen et al., 2022.
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4, MATERIAIS E METODOS

4.1  Preparacgdo das amostras de material de friccéo

A casca de arroz utilizada no presente trabalho é proveniente da regido sul do Brasil e
foi submetida a uma operacdo de moagem usando um misturador Turbula 3D. Esferas de
carboneto de tungsténio foram adicionadas a um frasco juntamente com a casca de arroz e o
processo durou 20 minutos. Por meio desse processo foi obtido um tamanho médio de particula
de casca de arroz inferior a 350 pum, possibilitando uma melhor mistura com os demais
ingredientes da formulacdo de material de friccdo. Apds a moagem, a casca foi seca em um
forno a 105 °C por 2 h com circulacdo de ar para remover toda a umidade adsorvida. Para a
obtencéo das cinzas de casca de arroz foi necessario realizar um tratamento de alta temperatura
na casca de arroz (Chand et al., 2010; Omatola e Onojah, 2009). Assim, a casca de arroz foi
submetida a 2 h em um forno a 600 °C com circulacdo de ar, para remover todos 0s compostos
organicos. O resultado desse processo foi a cinza de casca de arroz, que é um po branco. Na
Figura 4.1 sdo exibidas a casca e as cinzas obtidas ap6ds a realizagdo dos procedimentos
detalhados anteriormente.

a) b)

Figura 4.1 — Imagens da (a) casca de arroz triturada e (b) cinzas de casca de arroz obtidas.

Para garantir que a cinza de casca de arroz fosse obtida adequadamente, foram realizadas
andalises dos elementos por meio de espectroscopia de raios X por dispersdo em energia (EDS)
na casca de arroz e na cinza de casca de arroz, conforme apresentado na Tabela 4.1. A cinza da

casca de arroz apresentou uma porcentagem relativamente baixa de carbono e altas
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porcentagens de oxigénio e silicio. Como sabe-se que as cinzas de casca de arroz sdo compostas
principalmente de silica (SiO.), os resultados estdo de acordo com o esperado (Chand et al.,
2010; Singh, 2018). Portanto, o procedimento para obter as cinzas da casca de arroz foi
considerado adequado. A Figura 4.2 exibe imagens de microscopia eletronica de varredura
(MEV) onde pode-se verificar o tamanho e a morfologia da casca de arroz e das cinzas de casca

de arroz obtidas.

Tabela 4.1 - Composicéo elementar da casca de arroz e da cinza de casca de arroz, em

porcentagem de peso.

Cinzas de casca de
Casca de arroz
arroz
Carbono 332+11 3.8+08
Oxigénio 494+13 502 +4,1
Silicio 174+15 460+ 3,8

100 UM e— 100 pm  e—

Figura 4.2 — Imagens de MEV (a) das cinzas de casca de arroz e (b) da casca de arroz

triturada.

Foram desenvolvidas trés formulacdes de materiais de friccdo, que compartilham seis
ingredientes principais, representando 94% em peso de sua composicao total. Na Tabela 4.2

sdo apresentadas as formulagdes fabricadas. Para atingir um nivel minimo de desempenho
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tribologico que possibilite uma comparagdo precisa entre 0s materiais desenvolvidos, todas as
formulacbes feitas incluem uma quantidade base de alumina (6% em peso), que é um
componente frequentemente empregado em materiais de friccdo para melhorar o atrito. Os 6%
restantes foram atribuidos aos ingredientes de interesse: casca de arroz e cinzas de casca de
arroz, para avaliar o efeito desses ingredientes naturais no desempenho tribolégico do material
de friccdo. Em funcéo da presenca significativa de silica na casca de arroz e nas cinzas de casca
de arroz, conforme foi apresentado na secédo 3.4, esses ingredientes serdo utilizados dentro da
formulacdo como modificadores de atrito (abrasivos). N&o ha casca de arroz ou cinza de casca
de arroz na formulagdo conhecida como F-AL, que tem 12% de alumina no total (6% da base
+ 6% da parte de estudo). Essa formulagdo, que é baseada em pastilhas de freio comerciais,
servira como referéncia para comparacdo. A formulacdo F-RH tem 6% de casca de arroz,
enquanto que a formulagdo F-RHA tem 6% de cinzas de casca de arroz. A porcentagem de
casca de arroz e de cinzas de casca de arroz foi escolhida com base na faixa tipica de

modificadores de atrito identificados na literatura (Yun et al., 2010; Amirjan, 2019).

Tabela 4.2 - Composi¢do, em porcentagem de peso, dos ingredientes usados nas formulacdes

desenvolvidas para o estudo principal.

Ingredientes principais
fsﬁi;.'li Grafite  Al,O; Figgde BaSO, CaCOs Czsrcrizde Ci”zdfffr(ffsca AlLO,
F-RH 6 0 0
F-RHA | 12 8 6 15 30 23 0 6 0
F-AL 0 0 6

Todos os ingredientes foram misturados usando um misturador 3D Turbula por 30
minutos para criar as amostras de material de friccdo. Para cada formulacdo foram criadas
amostras cilindricas com dimensdes de 14 mm de diametro e 15 mm de altura, através de um
molde cilindrico que foi aquecido sob pressdo de 100 MPa por 10 minutos a 150 °C. O processo
de pds-cura das amostras foi realizado em um forno usando um ciclo semelhante ao das
pastilhas de freio reais: 200 °C por 4 horas e, em seguida, um processo de resfriamento até a
temperatura ambiente. Os materiais pds-cura foram usinados em um tamanho de 14 mm de

diametro e 7 mm de altura e, em seguida, fixados em um suporte metalico (Figura 4.3-a),
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permitindo seu uso como corpos de prova em experimentos tribolégicos. A Figura 4.3-b exibe

superficies tipicas das amostras de materiais de friccdo apos a fabricagéo.

a)

F-AL F-RH F-RHA

Figura 4.3 — Imagens das amostras de material de friccdo fabricadas: (a) amostras
usinadas e coladas nos suportes metéalicos e (b) ampliacdo da superficie de uma amostra de

cada formulacéo.
4.2  Caracterizagdo térmica e mecanica

A densidade das formulac¢6es foi medida de acordo com o método A da norma ASTM
D792. Os testes de compressibilidade a frio e a quente, inchamento, dilatacdo térmica e
transmissdo térmica foram realizados de acordo com o método A da norma 1SO 6310:2009, por
meio de um equipamento Link modelo 1620. A dureza dos corpos de prova (escala Rockwell
tipo R) foi medida de acordo com o método 1SO 2039-2:1987. A andlise termogravimétrica
(TGA) foi usada para investigar a degradacdo térmica dos corpos de prova, por meio de um
equipamento TGA Q50 (TA Instruments) em uma atmosfera de ar sintético, a uma taxa de

aquecimento de 10 °C/min, entre 40 e 700 °C.
4.3  Tribdbmetro do LATRIB

O tribdmetro utilizado no estudo principal para caracterizar o desempenho em frenagens
automotivas, atraves do coeficiente de atrito dos materiais de friccdo, pertence ao Laboratorio
de Tribologia da Universidade Federal do Rio Grande do Sul (LATRIB/UFRGS). O
equipamento, mostrado na Figura 4.4, possui controle de rotacdo, forca e temperatura e permite

0 uso de diferentes discos e materiais de amostra. O disco (contraface) usado para a
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caracterizagdo triboldgica foi feito do mesmo material encontrado em sistemas de freio reais,

ferro fundido cinzento, com as dimens6es de: 159 mm de didmetro e 12 mm de espessura.

Transdutor de torque Escovas Termopar . Amns‘tra C clula de carga Disco
~ \
AN A N k \
. . Rotor |
~ . - | "
2 disco I Amostra
L~ X ‘ ) | | Atuador ’
| £
Motor \ I _________ L 1 pneumatico
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Figura 4.4 — Tribdmetro utilizado para realizacdo dos testes de frenagem automotiva: (a)

representacdo esquematica e (b) imagem do contato do disco com a amostra.

Construido de acordo com a teoria de escala descrita por Sanders et al., 2001 (tipo pino
sobre disco), o dispositivo é capaz de reproduzir as condi¢es de pressdo, velocidade de
escorregamento e temperatura encontradas em um sistema de frenagem real (Neis, 2012). O

coeficiente de atrito (p) ¢ calculado de forma indireta de acordo com a Equacéo 5.1.

T
FNR

= (5.1)

Onde: T corresponde ao torque de frenagem medido no sistema rotativo da maquina (em
Nm), Fn representa a carga normal (forga) exercida pelo corpo de prova no disco (emN) e R é

o raio de deslizamento da pista de atrito (em m). Conforme apresentado no estudo de Pavlak et
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al., 2017, considerando os valores de forca e torque do presente estudo, o erro de leitura do

coeficiente de atrito do tribdmetro situa-se em torno de 3%.

4.4  Caracterizacao triboldgica

Os testes foram realizados de acordo com o0s requisitos da norma SAE J2522 (AK
Master) para pastilnas de freio, com as devidas adaptagcbes para o tribdmetro. Esse
procedimento é usado mundialmente pelo setor de freios em todo 0 mundo e pode avaliar o
desempenho dos MF em uma variedade de cenérios. O veiculo usado como referéncia para
determinar os parametros do ensaio é o Volkswagen Golf, sendo detalhados na Tabela 4.3.
Quatro amostras de cada formulacdo (F-AL, F-RH e F-RHA) foram submetidas ao teste AK
Master, totalizando 12 testes. As etapas desse método estdo listadas na Tabela 4.4. Por
conveniéncia as etapas estdo divididas em dois blocos, onde o Bloco 1 consiste das etapas onde
a temperatura inicial maxima é de 100 °C e o Bloco 2 abrange as etapas onde a temperatura
inicial maxima é de 550 °C. Nas etapas intituladas de Fade a pressao € variavel conforme o CoF
do material, onde o que é exigido pela norma é uma desaceleracdo fixa de 0,4 g. A Tabela 4.5
apresenta 0s momentos em que o teste foi interrompido para medi¢do do desgaste e inspecédo
da superficie da amostra e dos detritos. O processo de inspecdo foi realizado apds a conclusao
da etapa escolhida. Para trés amostras (de um total de quatro amostras) de cada formulacéo foi
adotado o método de inspecdo A, onde o processo de inspecdo foi realizado apos as etapas
intituladas: Valor caracteristico, Recovery 1, Recovery 2 e Recovery 3. A quarta amostra de
cada formulacdo foi submetida a um processo de inspecdo mais completo, o método B, que
incluiu a parada para inspecdo também apds as etapas: Fade 1, Sensibilidade a

temperatura/pressao e Fade 2.

Tabela 4.3 — Parametros do veiculo de referéncia

Inércia [kgme] 65
Avrea de pastilha [crm?] 46.6
Raio efetivo [m] 0.104
Raio de rolamento [m] 0.308

Diametro do pistdo [mm] 54
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Tabela 4.4 — Detalhes do procedimento tribolégico adotado, conforme estabelecido pelo
método AK MASTER.

NuUmero de Velocidade da Temperatura

Nome da etapa frenagens [[]  frenagem [km/h] inicial (T1) [°C]

Presséo [bar]

Verde 30 80 - 30 100 30
Assentamento 64 80 - 30 100 15-50
Valor caracteristico 1
(VC 1) 6 80 - 30 100 30
Sensibilidade a

. 40-5/80-40/120-80
Bloco 3 -
velocidade/pressdo 40 160-130 / 200-170 100 10- 80

1 (SVP)
Valor caracteristico 2
6 80 -30 100 30
(VC?2)
Frio 1 40-5 40 30
Valor caracteristico 3
(VC 3) 18 80- 30 100 30
0,4
Fade 1 15 100-5 100 - 550 =9 ~
(desaceleracao)
Recovery 1 (Reco 1) 18 80-30 100 30
Sensibilidade a
Bloco temperatura/pressao 25 80-30 100 - 500 10-80
2 (STP)
Recovery 2 (Reco 2) 18 80-30 100 30
0,4
Fade 2 15 100-5 100 - 550 g «
(desaceleracao)
Recovery 3 (Reco 3) 18 80-30 100 30

Tabela 4.5 — Especificacdo dos métodos de inspecao durante o procedimento experimental.

Método
de Verde [ Assentamento | VC 1|SVP|VC 2|Frio[VC 3|Fade 1|Reco 1{STP|Reco 2|Fade 2|Reco 3
inspecéo

A ° ° ° °

B ° ° ° ° ° ° °




38

4.4.1 Andlise do coeficiente de atrito

Acredita-se que a propriedade mais importante dos MF seja seu coeficiente de atrito (CoF). De
acordo com Kchaou et al., 2019, esse coeficiente é sensivel as condi¢es operacionais, sendo 0
aumento da temperatura na interface de contato o fator mais importante. Os estudos sobre MF
geralmente se concentram em dois fendmenos. O fendmeno de fade é a perda de eficiéncia de
frenagem em altas temperaturas, que é vista como uma queda no CoF. Por outro lado, o
fenémeno conhecido como recuperacdo refere-se a capacidade do material de restaurar seu
nivel de atrito em temperaturas mais baixas ap0s a exposicdo a temperaturas mais altas, como
nos estagios de avaliacdo do fendmeno de fade (Kchaou et al., 2019). O desempenho do
coeficiente de atrito dos materiais de friccdo nas etapas Fade e Recovery foi avaliado através

das métricas mostradas nas Equacdes 5.2 e 5.3, respectivamente:

Fade p

Resisténcia ao Fade (RF) = x 100 (5.2)

Performance p

Recovery p

%Recuperagdo = x 100 (5.3)

Performance p

Onde o menor coeficiente de atrito médio calculado durante a etapa de fade é o Fade ,
0 atrito médio considerando todas as etapas de Recovery e Valor caracteristico € o Performance
KL e o CoF médio da etapa de Recovery em questdo é o Recovery p. Essas métricas sdo
comumente usadas por varios estudos para avaliar o comportamento dos materiais de friccdo e
para ambos 0s parametros o resultado mais elevado representa o melhor desempenho (Amirjan,
2019; Ma et al., 2019; Singh et al., 2020; Matejka et al., 2013; Satapathy e Bijwe, 2004). A
escolha dessas métricas se deu principalmente pelo fato delas usarem como base para referéncia
o Performance u, que é calculado utilizando os dados de 84 frenagens realizadas com 0s
mesmos parametros que representam condicdes brandas de frenagem.

Os MF também devem apresentar estabilidade no CoF frente a alteracGes de velocidade
e pressdo. Para essa avaliacdo, sdo considerados os pardmetros denominados ApPS
(sensibilidade a pressdo) e AuSS (sensibilidade a velocidade), os quais sdo obtidos a partir das

frenagens da etapa de Sensibilidade a velocidade e pressdo (SVP). A sensibilidade do atrito do
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material a pressdo pode ser obtida através da Equacdo 5.4. Ja a sensibilidade a velocidade é

calculada pela Equacdo 5.5.

Apl + Ap2 + Ap3 + Ap4 + Aps
AuPS = H W W i ! (5.4)
5
in(U1, u2, u3, p4, u5 :
Ausszumn(u 2, u3, p4, p5) (5.5)

Mmax (Hll nz, p3, p4, IJ'S)

Onde: AuPS ¢ a sensibilidade a pressdo e Aul a Au5 representam a variagao do atrito,
calculada pela razéo entre o menor CoF e o maior CoF, para cada um dos cinco conjuntos que
variam pressao dentro da etapa SVP. AuUSS é a sensibilidade a velocidade, pmin € 0 menor CoF
médio e Umax € 0 maior CoF médio entre as cinco velocidades diferentes da etapa SVP. O valor
de AuPS e AuSS varia de 0 a 1, sendo que, quanto mais proximo de 1, menos sensivel a
pressdo/velocidade é o material e, logo, melhor o desempenho. Essas métricas foram baseadas
em estudos que analisaram a variacao de presséo e velocidade em MF (Satapathy e Bijwe, 2006;
Kumar e Bijwe, 2011; Mahale et al., 2019).

4.4.2 Desgaste

O desgaste dos corpos de prova foi medido por meio da perda de massa, subtraindo a
massa de cada amostra antes e depois das etapas do teste tribolégico. Uma balanca eletrénica
marca Marte, modelo AY220, com precisdo de + 0,1 mg foi usada para pesar 0s corpos de
prova. A taxa de desgaste especifica (cm3/Nm) dos materiais de friccdo foi calculada de acordo

com a Equacéo 5.6:

AW
D XF xS

Taxa de desgaste especifico = (5.6)

Onde AW representa a perda de massa (g), D representa a densidade do material (g/cm3),
F representa a forca de atrito (N) e S representa a distancia de deslizamento total da ou das
etapas em analise (m). As medicdes de desgaste foram feitas em cada parada de inspecdo. O

desgaste do disco ndo sera discutido porque os testes ndo apresentaram desgaste significativo.
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Para estudar a morfologia dos detritos de desgaste foi utilizado um coletor de detritos
com succao de ar, colocado diretamente abaixo da zona de contato da amostra com o disco.
Dessa forma, todos os detritos ejetados da zona de contato sdo capturados e retidos pelo filtro
de papel. Tal aparato experimental é descrito em detalhes em Barros, 2022. Sempre que
possivel, a analise de variancia (ANOVA) foi realizada para verificar a significancia dos
resultados. Apenas diferengas significativas (intervalo de confianga de 95%) entre os resultados
foram relatadas neste trabalho.

4.5  Analise da superficie das amostras

A superficie dos materiais do estudo principal foi avaliada usando um microscépio
eletrénico de varredura (TM3000 Tabletop Microscope-Hitachi), equipado com um sistema de
espectroscopia de raios X por dispersdo de energia (SwiftED3000-Hitachi). Além disso,
buscando uma analise da formacéo de platds de contato nos materiais de fricgdo, foi utilizado
um microscopio optico (Carl Zeiss, modelo Axio Lab.Al) com uma camera digital CMOs
acoplada para tirar microscopias da regido central da superficie das amostras (4,2 mm por 3,2
mm). Essas imagens foram tiradas nos intervalos de parada do ensaio para inspecéo, conforme
é indicado na Tabela 4.4. A fracdo de area de platds de contato foi calculada através de um
algoritmo criado em MATLAB baseado no método de Otsu (Otsu, 1979). O método de Otsu é
um algoritmo de binarizacdo capaz de converter uma imagem em tons de cinza para
monocromatica, onde através da segmentacdo da imagem é possivel definir o limite de nivel de
cinza que melhor separada os elementos de interesse.

Para exemplificar o processamento do algoritmo, é exibida na Figura 4.5-a uma imagem
que corresponde a imagem tirada no microscopio, ou seja, antes da segmentacdo. Ja na Figura
4.5-b é apresentada a mesma ap0s ter sido submetida ao processo de segmentacédo do algoritmo.
A microscopia processada revela apenas duas cores, branco e preto, onde o branco representa
os platbs de contato primario e secundario, que estdo no topo da superficie, e o preto
corresponde as areas inferiores, mais baixas. Dessa forma, a area real de contato é representada
pela fracdo de platos de contato na superficie, que é medida através da soma das areas brancas
totais em uma imagem segmentada. Maiores detalhes do funcionamento desse algoritmo podem
ser encontrados em Masotti et al., 2015; Neis et al., 2015 e Poletto et al., 2018.
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Figura 4.5 — Exemplo do algoritmo utilizado para célculo da fracdo de platos de contato: (a)

microscopia da amostra em tons de cinza e (b) imagem segmentada ap0s o processamento.
4.6  Analise da superficie do disco

Ao final de cada operacdo de frenagem, foram tiradas fotos da superficie do disco de
freio para avaliar a formacao de tribofilme. Essas fotos foram tiradas com uma camera digital
Canon EOS Rebel T6i com resolucéo de 24,2 megapixels, acoplada a uma lente Canon EF 100
mm /2.8 Macro USM. Além disso, um anel de luz LED foi usado para iluminar adequadamente
a superficie do disco. Um segundo algoritmo de MATLAB foi utilizado para quantificar o
tribofilme na superficie do disco ap0s cada operacdo de frenagem. Para avaliar a quantidade de
tribofilme em cada imagem foi utilizado como referéncia a intensidade média do pixel. O pixel
na escala de cinza varia de preto, com intensidade 0, a um pixel branco, com intensidade 255.
Como o tribofilme parece escuro em comparacdo com o disco limpo que é brilhante, quanto
maior a intensidade do pixel, menos tribofilme ha na superficie do disco. Dessa forma, os
valores de intensidade do pixel serdo invertidos para tornar o entendimento mais intuitivo, em
gue um valor mais alto (variando de 0 a 255) representa uma quantidade maior de tribofilme.
A Figura 4.6-a mostra a montagem feita no tribdmetro para a realizacdo das fotos e na Figura
4.6-b é apresentada uma tipica foto da superficie do disco onde € possivel perceber a formacao
de tribofilme na trilha de atrito.

Buscando uma analise da homogeneidade do tribofilme distribuido no disco, a
intensidade dos pixels das imagens também foi analisada na direcéo radial, considerando uma

linha reta do raio interno da pista de atrito até o raio externo. Dessa forma, € possivel inferir a
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quantidade de tribofilme no disco, através da intensidade dos pixels, e inferir a homogeneidade
desse filme atraves da média e desvio padrdo dos pixels na andlise radial. Para todos os
experimentos realizados foram utilizadas as mesmas configuracbes na camera e a mesma

intensidade de luz, permitindo uma comparagédo adequada.

Anel de LED

b

B Camera

<

Figura 4.6 — Aparato experimental montado para o registro da superficie atritada do disco
utilizando a camera digital: a) posicionamento da cAmera e b) fotografia obtida. Adaptado de
Barros et al., 2021.
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5. RESULTADOS E DISCUSSOES

5.1  Caracterizacdo dos materiais de fricgdo

Imagens de MEV dos materiais de friccdo virgens, recém fabricados, sdo mostradas na
Figura 5.1, indicando os principais ingredientes das formulagdes identificados através de
analises EDS. Destaca-se a presenca de fibras de casca de arroz na formulagdo F-RH e de cinzas
de casca de arroz na formulagdo F-RHA.

a) F-AL

Alumina

Fibra
de ago

Barita
Grafite

TM3000_6690 2021/11/16 16:19 HL D8.1 x100

b) F-RH ¢) F-RHA
A ik O ¢ Wi Casca /

de
arroz

Cinza
de
casca
de
arroz

Carbonato
de ciélcio

TM3000_6694 2021/11/16 16:49 HL D8.3 x100 1mm

TM3000_6697 2021/11/16  17:14 HL D8.5 x100 1mm

Figura 5.1 — Imagens de MEV da superficie dos materiais de friccdo fabricados: (a) F-AL, (b)
F-RH, (c) F-RHA.

A Tabela 5.1 apresenta as propriedades mecanicas e fisicas dos materiais. E possivel observar

que ocorre uma diminuigédo na densidade do material de friccdo com a adi¢do da casca de arroz,
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sendo que a formulacdo F-RH apresentou a menor densidade (2,38 g/cm?3). Esse resultado é
esperado porque a casca de arroz possui uma grande quantidade de celulose, que tem uma baixa
densidade (1,5 g/cm?®) (Mwaikambo e Ansell, 2001). O material F-AL teve a maior densidade
em razdo de que a densidade da alumina (3,95 g/cm3) € maior do que a densidade da silica (2,65
g/lcmd), presente na formulagdo F-RHA (Rumble, 2017). Com relacdo as propriedades
mecanicas, todos os materiais desenvolvidos apresentaram valores de dureza proximos. A
compressibilidade, tanto a quente quanto a frio, foi maior para a formulagdo com casca de arroz
(F-RH). Isso se deve ao fato da casca de arroz ser uma fibra, 0 que gera mais heterogeneidade
no material e cria mais vazios (voids) do que as cinzas de casca de arroz e a alumina, que sdo
po6s ceramicos de menor tamanho. Nenhuma tendéncia clara foi identificada com relacdo ao

inchago térmico e a transmisséo térmica.

Tabela 5.1 — Propriedades fisicas e mecanicas dos materiais de fricgéo.

F-AL F-RH F-RHA
Densidade [g/cm3] 2,65 2,38 2,46
Dureza [HRR] 102 99 103
Compressibilidade a frio [um] 33 441 345
Compressibilidade a quente [um] 56 62,5 60
Transmissao térmica [°C] 49 46 41
Inchamento [um] 38 325 10

Os materiais de friccdo estdo sujeitos a altas temperaturas durante a frenagem, o que,
por sua vez, leva a degradacdo de diferentes ingredientes em varios estagios. A estabilidade
térmica desses ingredientes estd associada ao desempenho tribolégico do material de fric¢éo,
como no fendmeno de fade que esté associado a degradacdo da resina fendlica (Satapathy e
Bijwe, 2004). Portanto, € importante estudar a estabilidade térmica das formulacdes
desenvolvidas. Os resultados da analise termogravimétrica e derivada (TGA e DTG,
respectivamente) dos MF séo exibidos na Figura 5.2. A curva de TGA mostra a degradacdo de
massa a medida que a temperatura aumenta, enquanto que a curva de DTG representa a taxa do

processo de degradacao.
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Figura 5.2 - Resultados da (a) analise termogravimétrica e (b) derivada termogravimeétrica

para os materiais de friccdo de freio desenvolvidos no presente estudo.

Todos os materiais apresentam um primeiro pico na DTG entre 50 °C e 100 °C, que esta
relacionado a evaporacdo da agua adsorvida e corresponde a uma perda de massa de menos de
1% na curva TGA. O inicio da perda de massa mais consideravel para as trés formulagdes é
identificado em 350 °C, o que esta relacionado principalmente a degradacdo térmica da resina
fendlica. Considerando toda a faixa de temperatura do TGA, a formulacdo F-RH apresentou a
maior perda de massa em funcdo da temperatura, seguida pela formulacdo F-RHA e, por fim,
pela F-AL. A diferenca na perda de massa entre 0s MF se deve a diferenca na quantidade de
matéria organica existente nas diferentes formulacdes. A F-RH tem 6% de casca de arroz, que

é composta principalmente de fibras lignoceluldsicas que sdo degradadas entre 250 °C e 400
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°C, levando a uma maior degradacdo térmica do material apds 350 °C do que as demais
formulagdes (Yun et al., 2010). A formulacdo F-RHA tem uma pequena quantidade residual de
matéria organica oriunda da casca de arroz utilizada para obter as cinzas, o que resultou em
uma perda de massa ligeiramente maior do que a formulagdo F-AL, que ndo tem matéria
organica nos 6% destinado ao ingrediente de estudo (alumina). Apés 600 °C, nota-se um
aumento da taxa de degradacdo na curva DTG para todas as trés formulagfes. 1sso esta
relacionado a degradacdo do carbonato de célcio (CaCOs3) presente em todos 0os MF (Gehlen et
al., 2022). Em geral, os trés MF apresentaram comportamento comparavel e resisténcia
adequada a temperatura, pois mantiveram mais de 90% de sua massa em temperaturas acima
de 650 °C, que é maior do que a temperatura maxima atingida no teste de frenagem selecionado
(AK Master).

5.2 Coeficiente de atrito

A Figura 5.3 apresenta o coeficiente de atrito performance (Performance ) dos
materiais de friccdo. Essa métrica de atrito utiliza os dados das frenagens moderadas que
possuem 0s mesmos parametros de teste, onde o material ndo € submetido a elevada presséo ou
alta temperatura (etapas intituladas de Valor caracteristico e Recovery). O CoF performance
(Performance 1) procura representar o nivel de atrito nominal de cada formulacdo de material
de friccdo e sera posteriormente utilizado para analisar os fenémenos de fade e recuperacao.
Além disso, como o comportamento do CoF em relacdo ao tempo para cada formulacdo nas
operacgdes de frenagem analisadas foi semelhante, séo apresentadas na Figura 5.3-a,b,c curvas
tipicas do CoF retiradas da ultima etapa de Valor Caracteristico (VC 3) como exemplo. A
formulacdo com 6% de cinza de casca de arroz (F-RHA) apresentou um nivel de atrito
significativamente maior do que os outros materiais, com uma média geral de 0,43. A
formulacdo com 6% de casca de arroz (F-RH) apresentou o menor CoF performance (média de
0,35). Isso € explicado pela alta porcentagem de fibras lignocelul6sicas nas amostras do
material F-RH. Essas fibras lignocelulésicas tém uma acdo abrasiva menor do que os 6xidos

ceramicos presentes em maior quantidade nas formula¢bes F-AL e F-RHA.
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Figura 5.3 - Curvas tipicas de CoF versus tempo para cada repeticdo do final da etapa de

Valor Caracteristico 3 para: (a) F-AL, (b) F-RH e (c) F-RHA e (d) Performance p para cada

repeticdo dos materiais desenvolvidos com valor médio nas caixas de texto.

E amplamente reconhecido na literatura que um material de friccao de freio deve ter um
coeficiente de atrito estavel em pressdes e velocidades de deslizamento variaveis (Blau, 2001).
A etapa do procedimento triboldgico AK Master utilizada para analisar o coeficiente de atrito
em uma ampla variedade de velocidade e pressio € a etapa de sensibilidade a
velocidade/pressdo (SVP). Para cada formulacdo, o coeficiente médio de atrito dessa etapa é
mostrado na Figura 5.4. O CoF apresentou baixa variabilidade (em desvio padrdo - DP)
considerando todas as repeticoes realizadas para cada formulacdo (DP: 0,011 para F-AL, 0,010
para F-RH e 0,023 para F-RHA). Isso indica uma forte repetibilidade dos testes tribologicos
realizados no tribdmetro. Por esse motivo, e também para tornar o grafico mais simples e claro
de visualizar, o desvio padrdo ndo é apresentado. E possivel observar que o CoF tende a

diminuir com o0 aumento da pressdo para todas as trés formulagdes, sendo que o CoF mais alto
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para todas as formulagbes foi identificado na pressdo mais baixa. Resultado similar foi
observado por Kalel et al., 2021 e Gehlen et al., 2022 em seus estudos de MF ecologicamente
corretos. Nesses estudos, a queda nos valores de atrito com o aumento da presséo foi relacionada
ao aumento da &rea de contato real, resultando em uma reducdo na pressao de contato na
superficie do material. Com relacdo a sensibilidade a velocidade, as trés formulagcdes nédo
apresentaram nenhuma tendéncia clara. O CoF aumenta em velocidades intermediarias e

diminui ligeiramente em velocidades mais altas.
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Figura 5.4 — Coeficiente de atrito médio para cada formulacdo em diferentes niveis de

velocidade e pressao.

Com relacdo as métricas de quantificacdo de sensibilidade a pressdo e velocidade, as
quais sdo aplicadas sobre a etapa SVP, a Figura 5.5 apresenta a sensibilidade a pressédo e a
Figura 5.6 a sensibilidade a velocidade, definidas conforme a Equacdo 5.4 e 5.5,
respectivamente. Como os valores de AuPS para cada repeticao sdo uma média, as barras de
erro representam o desvio padrdo. Ja os valores de AuSS sdo obtidos através de uma divisdo e,
portanto, ndo apresentam barra de erros. Com base nos resultados, percebe-se que 0s materiais
possuem uma maior sensibilidade a pressao do que a velocidade, onde os valores médios ndo
ultrapassaram 0,65 e 0,80 para sensibilidade a pressdo e velocidade, respectivamente. As

formulagdes desenvolvidas com casca de arroz e cinzas de casca de arroz exibiram
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comportamento similar a formulacéo de referéncia (F-AL) em relacédo a sensibilidade a pressao
e comportamento ligeiramente superior na sensibilidade a velocidade. Isso € um indicativo de
que os ingredientes propostos ndo afetam de forma negativa a sensibilidade do material de

friccdo a esses parametros de ensaio.
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Figura 5.5 - Resultados de sensibilidade a pressao para cada repeti¢do das trés formulacdes

(mais préximo de 1, menor a sensibilidade e melhor o desempenho).
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Figura 5.6 - Resultados de sensibilidade a velocidade para cada repeticdo das trés formulacbes

(mais préximo de 1, menor a sensibilidade e melhor o desempenho).



50

O coeficiente de atrito médio nas etapas de Recovery e de alta temperatura (Fade e STP)

é apresentado na Figura 5.7.
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Figura 5.7 - Resultados médios de atrito para cada formulacéo para as etapas do Bloco 2.

Entre as trés formulacdes, o material F-AL exibiu 0 comportamento mais constante
(estavel). O CoF nas etapas de Fade foi menor para todos os MF no Fade 1 do que no Fade 2.
A etapa Fade 1 € a primeira ocasido em que os MF entram em contato com altas temperaturas
(T1'>100 °C), dessa forma, os valores mais baixos de atrito foram relacionados ao assentamento
térmico (ou “efeito verde™) do material de friccdo. A formulacdo F-RH apresentou a maior
reducdo no CoF durante o Fade 1, atingindo uma magnitude de CoF inferior a 0,25. Esse
fendmeno pode ser atribuido principalmente a deterioracdo da fibra natural da casca de arroz,
que esta presente em maior quantidade na formulacdo F-RH. No Fade 2 apenas a formulacao
F-RHA apresentou uma queda no CoF, apesar de ter o nivel mais alto de atrito. Essa reducéo
no CoF da F-RHA esta ligada a maior formacdo de terceiro corpo (tribofilme depositado na
superficie do disco e platds de contato na superficie do corpo de prova) do que as outras
formulagdes, como seré apresentado posteriormente nos capitulos 5.4 e 5.5 .

Todas as formulacdes nas etapas de Recovery alcancaram um nivel médio de CoF
superior a 0,3, 0 que que € considerado um nivel adequado para materiais de atrito (Blau, 2001).

Entre todas as etapas de Recovery, os trés MF apresentaram comportamento semelhante para o
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CoF, onde as formulagdes F-AL e F-RHA tiveram um CoF estavel e a formula¢do F-RH
apresentou um leve aumento no CoF. De forma semelhante ao que foi apresentado nos
resultados de Performance [, a formulagdo F-RHA apresentou o maior atrito nas etapas de
Recovery, seguida pela F-AL e F-RH.

Com relacdo a reducdo do atrito com o aumento da temperatura (fenémeno de fade), a
Figura 5.8 exibe a Resisténcia ao fade (RF) média definida com base na Equacdo 5.2, para todas
as trés formulagdes. Um resultado de 100% significa que o CoF permaneceu 0 mesmo com o
aumento da temperatura, ou seja, ndao sofreu o fendbmeno de fade, que € o melhor cenério

possivel.
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Figura 5.8 - Resisténcia ao fade média para cada formulacédo (quanto maior, melhor).

Embora as condi¢des de temperatura para as etapas Fade 1 e Fade 2 sejam as mesmas,
o Fade 2 apresentou a maior RF para todas as formulacdes, com F-AL e F-RHA se destacando
com mais de 90%. Isso se deve ao fato de que algumas mudancgas microestruturais e quimicas
no material de friccdo sdo concluidas somente ap0s a primeira aplicacdo em alta temperatura
(Fade 1), estabilizando o CoF posteriormente (Mutlu, 2009). Outros autores também relataram
a menor resisténcia ao fade no Fade 1 para MF que possuem ingredientes naturais (Singh et al.,
2020).

A formulacdo F-RH obteve o menor valor de RF. Conforme discutido anteriormente nos

resultados de TGA, o maior teor de matéria organica presente nessa formulacao resultou em
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um desgaste maior causado pela temperatura, 0 que, posteriormente, levou a uma grande queda
no valor de atrito. 1sso foi comprovado por meio da anélise de variancia ANOVA, onde foi
encontrada uma diferenca significativa entre a formulacdo F-RH e as outras formulagdes (F-
AL e F-RHA) no Fade 1. Em ambas as etapas de Fade, a formulacdo com cinzas de casca de
arroz (F-RHA) apresentou a maior resisténcia ao fade, indicando um bom desempenho desse
material em alta temperatura. 1sso esta relacionado com o fato de que as cinzas de casca de
arroz sdo na sua maioria silica, que possui uma grande resisténcia a temperatura. Além disso,
os resultados superiores de RF da formulacdo F-RHA podem também estar associados a maior
fracdo de platds de contato na superficie que amostras apresentaram, proporcionando uma
maior estabilidade do atrito para a formulagdo F-RHA.

Para cada formulacéo, a Figura 5.9 exibe 0 %Recuperacdo médio determinado pela
Equacdo 5.3. Essa métrica avalia a capacidade do material de friccdo de se recuperar de
aplicacbes de alta temperatura e atingir seu CoF nominal (denominado Performance p na
pesquisa atual). O material atingiu ou até mesmo ultrapassou seu nivel de atrito nominal se o

resultado for igual ou superior a 100%.
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Figura 5.9 - %Recuperacdo médio para cada formulacdo (quanto maior, melhor).

Todos os trés MF apresentaram valores de %Recuperacdo superiores a 90% e,
ocasionalmente, até superiores a 100%, o que significa um bom desempenho. A literatura ja

documentou taxas de recuperagédo superiores a 100% (Ma et al., 2019; Singh et al., 2020). Os
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menores valores foram observados para a formulagdo F-RH nas etapas de Recovery 1 e 2, sendo
significativamente diferentes das outras formulagfes de acordo com a ANOVA. Essas
magnitudes relativamente baixas de %Recuperacdo da formulagdo F-RH provavelmente estdo
ligadas a degradacdo de sua matéria organica nas etapas anteriores (Fade 1 e STP). No Recovery
3, 0 material F-RH j& havia sofrido um nivel considerdvel de degradacdo de sua matéria
organica, atingindo assim um valor maior de CoF (e de recuperagdo, consequentemente). As
formulacbes F-AL e F-RHA tiveram um comportamento muito proximo no Recovery 1 e no
Recovery 2, mas apresentaram diferencas significativas na ultima etapa de Recovery, em que o
material F-AL apresentou o maior %Recuperacdo do estudo (105%).

5.3  Desgaste

A Figura 5.10 mostra os resultados da taxa especifica de desgaste para cada formulacéo
em diferentes etapas do procedimento AK Master. Esses valores de desgaste correspondem a
apenas uma unica amostra (repeticdo) de cada uma das formulacbes, onde os processos de
inspecdo para monitoramento do desgaste foram realizados mais vezes, possibilitando uma

analise mais detalhada.
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Pode-se observar um desgaste maior para todas as formulacdes nas etapas de alta
temperatura (Fade e STP). Nas etapas de Recovery (Reco 1, Reco 2 e Reco 3), onde a
temperatura é considerada baixa, as trés formulacGes apresentaram as menores taxas de
desgaste. N&o foi observada nenhuma diferenca clara entre as etapas de Recovery. Por esse
motivo, buscando uma maior agilidade na realizacdo dos procedimentos experimentais, foram
realizados menos processos de inspe¢do nas trés Ultimas amostras (repeticdes, de um total de
quatro) de cada formulagéo.

Por outro lado, a Figura 5.11 exibe os resultados médios de taxa de desgaste especifico
de todas as quatro repeticdes de cada formulagcdo. Nesse caso, a inspe¢do para medir o desgaste
considerou tanto o Fade quanto o Recovery juntos. O valor de um desvio padréo dos resultados
para cada formulagéo € representado pela barra de erro nesse gréafico.
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Figura 5.11 - Taxa de desgaste especifico médio para diferentes etapas do procedimento AK

Master para cada formulacao.

Em relacdo a taxa de desgaste especifico média apresentada, pode-se observar que as
trés formulacdes apresentaram magnitudes de desgaste proximas nas diferentes etapas do
procedimento AK Master. Observa-se que, no Bloco 1, a formulacdo F-RH apresentou 0 menor
desgaste. Esse resultado esta de acordo com o trabalho prévio do autor, no qual se afirmou que
a casca de arroz aumenta a resisténcia ao desgaste do material em condi¢cbes de baixa

temperatura, como as realizadas no Bloco 1 (Gehlen et al., 2022).
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Os maiores valores de desgaste foram encontrados nas etapas de alta temperatura (T1 >
100 °C) paratodas as formulagfes. Nessa situacdo, a temperatura mais alta causou a degradacéao
térmica da resina fendlica e levou a mudancas consideraveis nas caracteristicas do material.
Como resultado, um mecanismo de desgaste mais severo foi observado nas etapas com alta
temperatura, onde grandes particulas (detritos) foram retiradas da superficie do material de
friccdo. A Figura 5.12-a mostra uma imagem dos detritos coletados para a formulagcéo F-RH na
etapa STP, destacando algumas particulas grandes. Em comparacéo, a Figura 5.12-b mostra os
detritos coletados para a mesma formulagéo na etapa Recovery 2. Nessa etapa, 0 desgaste pode
ser considerado brando e os detritos consistem em particulas pequenas.

a) b)

{

2 mm . ot W ¢ 2mm

Figura 5.12 - Detritos coletados da formulacdo F-RH apds as seguintes etapas: (a) STP,

destacando as particulas grandes, (b) Recovery 2.

Com relacdo as emissdes de material particulado, um outro estudo no qual o presente
autor participou também avaliou materiais de fricgdo com casca de arroz e com cinzas de casca
de arroz (Nogueira et al., 2022). Os ensaios triboldgicos foram realizados em um equipamento
do tipo pino no disco em temperatura ambiente, com duracgdo de 5400 s, pressdo de contato

nominal de 1 MPa e uma velocidade de deslizamento constante de 1,51 m/s, o que corresponde
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a condi¢des de desgaste moderado. Para a andlise da concentracdo de material particulado foi
utilizado um medidor de particulas dptico acoplado ao equipamento, permitindo a medicdo da
concentracdo do numero de particulas com didmetro de 0,3 um a 10 pum. A formulacdo de
material de friccdo com apenas casca de arroz apresentou 0 menor valor médio de emissoes,
estando de acordo com os resultados de desgaste encontrados no presente estudo e apresentados
anteriormente, onde a formulagcdo com casca de arroz exibiu o menor desgaste nas etapas de
baixa temperatura (Bloco 1). Lembrando que o valor de desgaste exibido na Figura 5.11
considera tanto os detritos que caem como o material particulado (detritos que ficam em
suspensdo no ar). Nos resultados de Nogueira et al., 2022, para a formulacdo com apenas cinzas
de casca de arroz a concentracdo de material particulado foi a maior do estudo. Isso segue a
tendéncia dos valores de desgaste do presente trabalho, onde a formulacdo F-RHA apresentou
um desgaste superior a formulacdo F-RH na etapa do Bloco 1. Uma terceira formulacao
representando um tipico material de friccdo, ou seja, sem casca de arroz ou cinzas de casca de
arroz, foi analisada por Nogueira et al., 2022, para servir de referéncia e apresentou uma
emissao de material particulado intermediaria entre as formulag6es estudadas. Por conveniéncia

os resultados sdo apresentados na Figura A. 1 do ANEXO.

5.4  Analise dos platds de contato

A Figura 5.13 apresenta a fracdo de area de platds medida na superficie das amostras
(em porcentagem da area total da amostra) para os MF desenvolvidos. Essa avaliacdo foi
realizada durante o processo de inspecdo, conforme indicado na Tabela 4.4. Os pontos do
grafico sem barra de erro (desvio padrdo) correspondem aos pontos onde houve inspecdo em
apenas uma amostra. Formulacdes F-AL e F-RH exibiram comportamento relativamente
similar, com um pico de fracdo de platds apds o Bloco 1, seguido de uma flutuacédo entre 4% e
14% nas etapas seguintes. No entanto, a fracdo de area de platos apresentada pela formulagéo
F-RHA teve um comportamento Unico. Nas etapas que ultrapassaram 500 °C (ou seja, apds as
etapas de Fade), a fracdo de platos foi superior a 20%, atingindo o pico de 25% apds o Fade 2.
Enqguanto isso, nas outras etapas, a formulacdo F-RHA apresentou uma fracao de area de platos
de contato variando entre 4 e 13%. A maior area de platos de contato para o material F-RHA
apos o Fade 1 e 2 pode estar associada a boa resisténcia a temperatura das particulas de cinza

de casca de arroz, que sdo compostas principalmente de silica (SiO2). Além disso, esse
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comportamento explica a melhor resisténcia ao fendmeno de fade apresentada pela formulacéo
F-RHA, conforme é visto na Figura 5.8. A maior fracdo de area de platds manteve estavel o
comportamento do material de friccdo, evitando que o CoF sofresse grandes reducées com o

aumento da temperatura.
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Figura 5.13 - Fracdo de area de platds observados na superficie dos materiais de friccao.

A Figura 5.14 exibe microscopias apds o processamento de segmentacao das superficies
desgastadas ap0s o Fade 2 para as formulagdes F-AL (Figura 5.14-a) e F-RHA (Figura 5.14-b),
exemplificando a diferenca entre os materiais na quantidade de plat6s de contato (areas brancas)
nessa etapa do procedimento. Imagens de MEV também apds o Fade 2 sdo exibidas para as
formulagdes F-AL (Figura 5.14-c) e F-RHA (Figura 5.14-d). Por meio da analise de mapas de
EDS foi possivel encontrar uma particula de cinza de casca de arroz parcialmente coberta por
detritos, que também foi capaz de formar platés secundarios em seu entorno. Assim, observa-
se que a particula de cinza de casca de arroz (silica) esta localizada sob os detritos acumulados
(platd secundério), atuando de forma semelhante aos platés primarios tradicionais (fibras de
aco) que estdo localizados na superficie superior do material de friccdo e possuem os platds

secundarios ancorados na sua frente.
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Figura 5.14 — Microscopias segmentadas (acima) e imagens MEV (abaixo) das superficies

desgastadas do material de friccdo apds o Fade 2 para formulacgéo: (a, ¢) F-AL, (b, d) F-RHA.

As particulas de cinzas de casca de arroz sdo capazes de permanecer na superficie do
material de friccdo de forma mais eficiente que a alumina e a casca de arroz, permitindo que
mais detritos sejam acumulados no seu entorno (Figura 5.14-d), criando assim mais platds de
contato (plat6s secundarios) na superficie das amostras da formulacdo F-RHA sob condic6es
de alta temperatura do que nas demais formulacdes. Apesar da maior quantidade de platos
observados apoés as etapas de Fade para a formulacdo F-RHA, apés a outra etapa realizada sob
alta temperatura (ap6s a etapa STP, com T1 de até 500 °C), a fracéo de area de plat6s foi baixa.
Isso ocorre porque a etapa STP termina com frenagens realizadas com alta pressao de contato,

criando condi¢cBes muito severas e impossibilitando que os plat6s de contato permane¢cam na
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superficie do material. Ja foi relatado na literatura que as condicGes de alta presséo de contato
causam a destruicdo dos platds de contato em materiais de friccdo (Barros et al., 2021).

O mecanismo das particulas de cinzas de casca de arroz (silica) também foi identificado
no estudo de Nogueira et al., 2022, com participacdo do presente autor, onde foram comparados
materiais de friccdo que possuiam na sua composicao casca de arroz ou cinzas de casca de arroz
ou alumina. Apos os testes triboldgicos, os materiais foram analisados por meio de MEV e EDS
e foi identificado que o material com cinzas de casca de arroz formou a maior quantidade de
platés secundarios na superficie da amostra. Além disso, outra observagdo importante diz
respeito a formacao dos platés secundarios sem a contribuicdo das fibras de aco como platés
primarios para sustenta-los. Varios desses platds foram encontrados nas amostras do material
com cinzas de casca de arroz, enquanto que apenas algumas regiées pequenas com esse tipo de
platd podem ser vistas (Fig. A2 do Anexo) nos MF com casca de arroz e alumina. Essas imagens
podem ser encontradas na Figura A. 2 do ANEXO. Posteriormente, foi realizada uma analise
dos platds secundarios na secdo transversal dessas amostras o que revelou que a maioria dos
platds secundarios foi formado na parte superior das particulas de cinza de casca de arroz, que
séo formadas principalmente por silica (Figura A. 3 do ANEXO). A silica originada das cinzas
de casca de arroz aparece abaixo dos platés secundarios, atuando como suporte para esse tipo
de estrutura, facilitando sua formacéo. Isso esta associado ao fato da silica possuir uma estrutura
rachada e porosa. Estudos recentes relataram que compostos porosos, contendo estruturas
semelhantes a ninhos/buracos (por exemplo, fibras minerais), favorecem a formacéo de platos
secundarios sem a necessidade de platds primarios (Razo e Persoon, 2017; Zaquen et al., 2021).
Isso é explicado pela capacidade desses poros (buracos) de reter e acumular pequenas
particulas, comportando-se, assim, como uma espécie de reservatdrio de particulas, que séo
compactadas por deslizamento, pressdo e aumento relevante da temperatura. As particulas de
cinzas de casca de arroz que sustentam os platés secundarios foram encontradas em varios
outros pontos durante a inspecdo da secdo transversal. Esse tipo de platd, o qual ndo fica
ancorado em um platd primério, ja foi relatado em outros estudos e € denominado plato

secundario tipo Il (Neis et al., 2017).



60

5.5  Andlise do tribofilme

A Figura 5.15 exibe a quantidade média de tribofilme distribuida na superficie do disco
e 0 desvio padrdo médio da distribuicdo radial (em termos de intensidade de pixel) para as trés
formulac6es durante todo o procedimento AK Master. A superficie original de cada disco (sem

tribofilme) exibe uma intensidade de pixel (tribofilme) de cerca de 100, por isso o gréfico da

quantidade de tribofilme inicia em 100 na escala de intensidade de pixel (0-255).
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Figura 5.15 - Andlise do tribofilme: (a) quantidade sobre a superficie do disco e (b) desvio

padrdo médio da distribuicdo radial.
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De modo geral, a formulacdo F-RH apresentou o comportamento mais estavel, bem
como a maior quantidade de tribofilme entre as trés formulagdes. As formulagdes F-AL e F-
RHA apresentaram magnitudes de tribofilme similares durante todo o teste. O maior aumento
de tribofilme observado para os trés materiais é destacado na Figura 5.15-a (circulo) e ocorreu
na transicdo entre o Bloco 1 (Tl = 100 °C) e o Fade 1 (TI até 550 °C). Esse aumento no
tribofilme é causado pela maior quantidade de detritos oriundos dos MF e gerados
principalmente pela degradagéo térmica da resina fendlica. Com relagdo as etapas de Recovery
(indicadas no gréfico), pode-se observar que as formulagdes F-AL e F-RHA se comportaram
de forma diferente da F-RH. Enquanto o tribofilme no disco teve uma diminuigéo relativamente
baixa no caso da F-RH, as outras formulacfes apresentaram uma redugdo acentuada no
tribofilme. 1sso esta associado ao fato de que os materiais F-AL e F-RHA tém uma acao abrasiva
maior do que a formulacdo F-RH, causada pela maior presenca de 6xidos duros. Dessa forma,
nas frenagens mais brandas da etapa de Recovery, as particulas de alumina (F-AL) ou de silica
(F-RHA) causaram uma maior remocao do tribofilme no disco, enquanto a casca de arroz
presente na F-RH ndo teve essa a¢do. Essa acdo mais abrasiva dos materiais F-AL e F-RHA é
condizente com o maior CoF apresentado nessas etapas de Recovery, 0 que esta de acordo com
Barros, 2022, que verificou que uma diminuicéo na intensidade do tribofilme na superficie do
disco esta relacionada a um aumento no CoF.

A remocdo do tribofilme nas etapas de Recovery para as formulacdes F-AL e F-RHA
também é notada pela maior heterogeneidade do tribofilme, como pode ser visto pelos valores
mais altos de desvio padrdo radial, mostrado na Figura 5.15-b. Os altos valores de desvio
indicam que ha areas da trilha de atrito no disco sem tribofilme, aumentando sua
heterogeneidade. O final do Bloco 1 (destacado com um quadrado) consiste em uma frenagem
exatamente nas mesmas condicdes das etapas de Recovery, o que, por sua vez, também resultou
em maior heterogeneidade (desvio padrdo mais alto) do tribofilme para o F-AL e o F-RHA.

A Figura 5.16 mostra imagens da superficie do disco para as trés formulac6es apos a
Gltima frenagem das etapas: Bloco 1, Recovery 1 e Recovery 3. A maior heterogeneidade do
tribofilme formado foi identificada apds o final do Bloco 1 (frenagem niimero 165) para as trés
formulagdes, como pode ser visto nas imagens do disco na Figura 5.16-a, b, c. O tribofilme da
formulacdo F-RH é mais homogéneo durante todo o teste do que o tribofilme das demais
formulacgdes, apresentando o menor desvio padrdo. Em relacdo as etapas de Recovery, o F-RH

obteve uma distribuicdo de tribofilme com menos arranhdes (marcas abrasivas), como pode ser



62

visto na Figura 5.16-d,g. J& a superficie do disco das formulacGes F-AL e F-RHA exibe regides
com mais deposicao de tribofilme e regides com pouco tribofilme (regibes mais escuras e mais
claras ao longo da trilha de atrito), como pode ser visto na Figura 5.16-¢e,f,h,i. Os resultados da
heterogeneidade do tribofilme estdo associados ao CoF nominal de cada material (Performance
1), apresentado na Figura 5.3, em que a formulacdo F-RH apresentou um nivel de atrito menor
do que as outras formulagdes. Dessa forma, a menor acdo abrasiva da casca de arroz presente
na formulagdo F-RH possibilitou a formagdo de um tribofilme mais homogéneo. Para as
formulagdes F-AL e F-RHA, que apresentaram valores mais elevados de Performance p, a
maior acdo abrasiva das particulas de alumina e silica resultaram em marcas abrasivas no

tribofilme, aumentando a sua heterogeneidade.

) F-RH b) F-AL )

Marcas abrasivas

Figura 5.16 - Imagens do tribofilme no disco para as trés formulac@es, tiradas apdés: (a, b, c)

Bloco 1, (d, e, f) Recovery 1, (g, h, i) Recovery 3.



63

5.6  Discusséo geral

A Tabela 5.2 apresenta o valor médio dos principais resultados obtidos nos testes
tribologicos para cada formulacdo, considerando todas as quatro repeticdes. Analise de
varidncia ANOVA foi realizada nesses resultados e é indicado se houve ou ndo
diferenca/semelhanca significativa entre todas ou algumas formulagGes. Com relagcdo ao
desgaste total especifico, as formulacBes propostas com casca de arroz e cinzas de casca de
arroz exibiram um valor médio inferior ao da formulacéo de referéncia (F-AL). Apesar de ndo
ter sido apontado diferenca significativa entre as formulages, esse resultado indica o potencial
da casca de arroz e das cinzas de casca de arroz em aumentar a resisténcia ao desgaste.

Tratando do coeficiente de atrito, segundo Blau, 2001, a faixa tipica de CoF para
materiais de friccdo de freio automotivo é entre 0,3 e 0,6. Dessa forma, levando em conta 0s
valores do Performance p (faixa de 0,35 até 0,43), € possivel concluir que o nivel de atrito
nominal de cada formulacdo desenvolvida foi satisfatorio e atende os padrfes da industria.
ANOVA indicou que as trés formulacdes sdo significativamente diferentes entre si,
comprovando que cada material possui um nivel nominal de atrito diferente. Com base nisso,
pode-se dizer que o uso das cinzas de casca de arroz como um modificador de atrito (abrasivo)
foi correto, pois a formulacdo F-RHA apresentou o maior valor de Performance p (0,43). Por
outro lado, o uso da casca de arroz como um modificador de atrito ndo € o ideal, ja que a
formulacdo F-RH exibiu um nivel de atrito inferior ao da formulacéao de referéncia (0,35 e 0,38
respectivamente).

Analisando a métrica de Resisténcia ao fade, houve diferenca significativa da
formulacdo F-RH para as demais. Portanto, a adicao de casca de arroz na formulacgéo prejudicou
0 desempenho do atrito com 0 aumento da temperatura, sendo causado pela presenca de fibras
naturais que nao suportam as temperaturas elevadas de até 550 °C. J& a formulagdo com cinzas
de casca de arroz apresentou desempenho similar a formulacdo F-AL. No caso do
%Recuperacdo, as trés formulagdes tiveram valores proximos a 100%, que é o caso ideal onde
o material ndo perde as suas propriedades de atrito apds o aumento da temperatura. Através da
ANOVA foi identificado apenas diferenca entre as formulacGes F-RH (96,6) e F-AL (101,8),
sinalizando uma reducéo no desempenho com a adi¢do de casca de arroz.

Com relacdo a fracdo de area de platds de contato, todas formulacdes possuem valor

médio total semelhante. Porém, a formulagdo F-RHA se destaca apds as etapas de Fade,
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conforme foi discutido anteriormente na segéo 5.4, onde teve valores superiores a 20%. A
respeito da quantidade de tribofilme formado no disco, a formulagdo F-RH foi superior, sendo
capaz de formar um tribofilme mais intenso e mais homogéneo. ANOVA indicou diferenca
significativa entre a formulacdo F-RH e F-AL, que formou menos tribofilme. Isso esta
associado a diferenca significativa vista anteriormente nas métricas do atrito da formulagéo F-
RH para a F-AL, onde foi visto que a casca de arroz da formulacdo F-RH possui uma agéo
abrasiva inferior & alumina presente em F-AL. Dessa forma, a formulacdo F-RH é menos
agressiva ao disco e permite uma formacdo de tribofilme mais homogéneo. Com relagdo as
cinzas de casca de arroz, seu desempenho néo ¢€ significativamente diferente da formulagéo F-
RH ou F-AL na quantidade de tribofilme.

Em sintese, a adicdo de casca de arroz foi prejudicial para as métricas de atrito. Apesar
disso, apresenta potencial como um ingrediente de preenchimento ou reforco, em razéo do
baixo desgaste total e da melhor formacéo de tribofilme exibidas. As cinzas de casca de arroz
apresentaram desempenho tribologico satisfatorio, sendo similar a formulacdo de referéncia,

comprovando o bom funcionamento como um modificador de atrito (abrasivo).

Tabela 5.2 — Resumo dos principais resultados do teste triboldgico: valores médios de todas as

repeticdes para cada formulacéo.

Desgaste total Performance i Resisténcia a0 Recuperagdo Fracdo de drea  Intensidade de
[c?/(Nm)] [-] tade [%0] [%o] de platés [%]  tribofilme final [-]
F-RH 3,29E-07 0,35 75,8 96,9 10,8 2077
F-RHA 3,35E-07 0,43 88.5 100,1 12,4 196.7
F-AL 3,60E-07 0,38 86,4 101,8 8,6 193.6
ANOVA
identificou N . Diferenca com Diferenca entre N Diferenca entre
diferenca ou Nio Diferenca F-RH  F-RHeF-AL Nao F-RH ¢ F-AL
semelhanca?




65

6. CONCLUSOES

A fabricacdo de materiais de friccdo de freio contendo casca de arroz e cinzas de casca
de arroz foi o tema do presente estudo. Por meio do uso de um protocolo de teste de freio (SAE
J2522), trés formulagOes foram desenvolvidas e avaliadas. Os testes foram realizados em um
tribdmetro de freio em escala laboratorial, capaz de reproduzir as condigdes reais das frenagens

automotivas. As principais conclusées do estudo s&o listadas abaixo:

e Com relacdo a avaliacdo termogravimétrica, quanto maior o teor de matéria organica,
maior a degradacdo térmica do material de friccdo apos 350 °C. Apesar disso, até 650

°C, todas as formula¢6es mantiveram mais de 90% de sua massa inicial;

e A formulagdo com cinza de casca de arroz (F-RHA) apresentou maior CoF, maior
resisténcia ao fade, maior %Recuperacéo e desgaste semelhante ao da formulacédo de

referéncia (F-AL), indicando um desempenho triboldgico adequado;

e A formulacdo F-RHA apresentou uma alta porcentagem de platds de contato em
aplicacdes de alta temperatura, devido as particulas de cinzas de casca de arroz (silica)

serem capazes de resistir e acumular detritos;

e A formulacdo F-RH apresentou o menor CoF e a menor agdo abrasiva contra o disco,
exibindo maior contetido de tribofilme na superficie do disco e com uma distribuicéo

mais homogénea do que as outras formulagoes;

e Para todas as formulacGes a taxa de desgaste especifico foi maior nas etapas do
procedimento que envolviam alta temperatura, resultando em um mecanismo de
desgaste mais severo, capaz de remover platés e particulas inteiras da superficie dos
MF;

Concluindo, os resultados do teste de frenagem discutidos acima indicam que as cinzas

de casca de arroz podem ser empregadas como um ingrediente modificador de atrito em
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materiais de friccdo, o que pode ser um passo significativo para o desenvolvimento de materiais

de fricgdo ecologicamente corretos.

6.1  Sugestdes para trabalhos futuros

Apobs o término do presente trabalho ainda existem alguns pontos de interesse a serem

estudados, os quais séo listados a seguir:

e O estudo da performance triboldgica de um material de friccdo com a combinacdo de

ambos 0s ingredientes casca de arroz e cinzas de casca de arroz;

e Anélise da propensédo ao ruido de baixa frequéncia (estudo do fen6meno de stick-slip)

em materiais de friccdo com casca de arroz e cinzas de casca de arroz;

e Caracterizacdo mecénica aprofundada dos materiais de friccdo desenvolvidos, como

testes de compressibilidade, impacto, resisténcia ao cisalhamento, a tracéo e a flexao.
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ANEXO

Com relacdo a producdo de emissdes, a Figura A. 1 mostra os gréficos tipicos que
descrevem o desenvolvimento da concentracao total de particulas desgastadas aéreas para cada
formulacdo estudada. Percebe-se que a formulagdo com casca de arroz (F-RH) apresentou o
menor valor médio de emissdes, enquanto que a formulacdo com cinzas de casca de arroz (F-

RHA) obteve o maior valor.
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Figura A. 1 - Evolucéo da concentracdo de particulas para cada formulagéo obtidas no teste

simplificado, com os valores médios nas caixas de texto. Adaptado de Nogueira et al., 2022.

As caracteristicas dos platbés de contato presentes nas superficies desgastadas dos
materiais de friccdo sdo apresentadas na Figura A. 2. As setas vermelhas sdo utilizadas para
indicar a direcdo de deslizamento. Com base na Figura A. 2-b,e, percebe-se que a formulacdo
F-RHA consegue formar uma maior quantidade de platds de contato secundarios, exibindo uma
fracdo maior da superficie coberta por regides de detritos compactados em compara¢do com 0s
outros materiais F-RH e a F-AL (Figura A. 2-a,c). Outra observacdo importante no caso da
formulacéo F-RHA diz respeito a formagéo dos plat6s secundarios sem a contribuicdo das fibras

de aco como platds primérios para sustenta-los (indicados pelas setas amarelas na Figura A. 2-
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e). Apenas algumas regiGes pequenas com esse tipo de platd podem ser vistas nos outros
materiais F-RH e F-AL (setas amarelas na Figura A. 2-d,f). Além disso, nota-se que as fibras
de casca de arroz na formulacdo F-RH (destacado por um circulo na Figura A. 2-a) ndo sdo

capazes de atuar como platds primarios e acumular detritos em seu entorno.

Figura A. 2 - Imagens de MEV da superficie desgastada para as amostras de (a,d) F-RH, (b,e)
F-RHA e (c,f) F-AL. Adaptado de Nogueira et al., 2022.

Na Tabela A. 1 é apresentada a composicdo elementar dos plat6s secundarios existentes
na superficie das amostras de material de friccdo. Os resultados sdo valores médios de trés

regibes distintas dos platds secundarios existentes em cada amostra.



78

Tabela A. 1 - Composicao elementar, em porcentagem de peso, dos platds secundarios
presentes na superficie para as formulagdes F-RH, F-RHA e F-AL. Adaptado de Nogueira et

al., 2022.
Elemento F-RH F-RHA F-AL
@] 36,7 36,9 354
Mg 15 20 1,3
Al ) ) 23
Si 1,2 21 ¢
S 43 45 31
Ca 6,2 72 44
Ba 16,1 17,3 125
Fe 34,1 30,0 411

As imagens exibidas na Figura A. 3 mostram as se¢des transversais e 0s mapas EDS
correspondentes das amostras desgastadas para todas as formulacdes de materiais de fricgéo.
Considerando a direcdo de deslizamento, os platds secundarios sdo geralmente formados na
frente das fibras de ferro (platdés primarios), atuando como barreiras onde os residuos de
desgaste se acumulam e sdo compactados pela agdo combinada de pressao e aquecimento por
atrito. Esse € o caso dos materiais F-RH e F-AL, conforme observado na Figura A. 2-a,c € como
confirmado pela Figura A. 3-a para o material F-RH. Particulas de alumina comparativamente
grandes e, ocasionalmente, barita, também desempenharam um papel semelhante, como platos
primarios no caso do material F-AL (Figura A. 3-c).

No caso do material F-RHA, o quadro ¢ diferente, pois varios platds secundarios ndo se
formam perto dos platds priméarios (conforme visto na Figura A. 2-e). A inspecdo das secdes
transversais revelou que a maioria dos platés secundarios foi formado na parte superior das
particulas de cinza de casca de arroz, que sdo formadas principalmente por silica (Figura A. 3-
b). A silica originada das cinzas de casca de arroz aparece abaixo dos platés secundarios,

atuando como suporte para esse tipo de estrutura, facilitando sua formacéo.



79

Figura A. 3 - Imagem MEV e mapas elementares EDS correspondentes da secéo transversal
das amostras das formulagdes: (a) F-RH, (b) F-RHA e (c) F-AL. Adaptado de Nogueira et al.,
2022,
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A Tabela A. 2 lista a composicao elementar dos platds secundarios da se¢éo transversal
para as trés formulagdes. Os resultados sdo valores médios obtidos de trés regides distintas dos
platds secundarios apresentados em cada amostra. Para os materiais F-RH e F-AL, em
comparacdo com a composicdo elementar dos platds secundarios na superficie (Tabela A. 1),
nota-se um maior teor de ferro e um correspondente baixo teor de oxigénio na secdo transversal
dos plat6s secundarios. J& a formulacdo F-RHA exibiu um teor de Fe comparativamente menor
do que o teor de Fe nos platds secundarios da camada superior, além de teores de bario (Ba) e
calcio (Ca) maiores, indicando que os platés secundarios tém uma quantidade maior dos

ingredientes de preenchimento.

Tabela A. 2 - Composicdo elementar, em porcentagem de peso, dos platds secundarios da
secdo transversal das amostras para as formulagdes F-RH, F-RHA e F-AL. Adaptado de
Nogueira et al., 2022.

Elemento F-RH F-RHA F-AL
) 254 29,3 233
Mg 14 24 19
Al ) ) 34
Si 08 2,7 Q)
S 28 49 29
Ca 8,2 114 41
Ba 18,9 26,7 13,0

Fe 42,6 228 516




