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RESUMO

Pastilhas de freio para sistemas de freios automotivos correspondem a um dos materiais
compdsitos mais complexos ja que eles contém muitos componentes, cada qual com uma grande
variedade de propriedades fisicas e quimicas. Esta natureza multi-fase € necessdria para
satisfazer a grande variedade de demandas relativas a performance. As condi¢des de
processamento também possuem grande influéncia nas propriedades deste complexo compdsito.
As pastilhas de freio usadas neste trabalho foram sem amianto do tipo semi-metélica contendo
muitos elementos, incluindo resina fendlica, fibra de reforgo, lubrificantes s6lidos, abrasivos e
cargas. Este trabalho tem como objetivo principal esclarecer a influéncia entre as varidveis de
processo e de composi¢do nas propriedades de compressibilidade a frio, densidade, dureza,
flexdo e coeficiente de atrito. Para isso foram utilizados planejamentos de experimentos
fracionados e completos. O planejamento de experimentos fracionado, 2>, indicou que a
quantidade de resina fendlica e a temperatura do molde sdo os fatores mais significativos para a
compressibilidade. O planejamento de experimentos completo, 2*, mostrou mais uma vez, que a
quantidade de resina e a temperatura do molde, bem como as suas interagdes, sdo fatores
significativos na determinacdo da compressibilidade. O terceiro planejamento de experimentos,
23, concentrou-se nas propriedades da resina, jd que a mesma mostrou-se muito influente na
determinacdo das propriedades dos materiais de atrito. Os resultados mostraram que € possivel
controlar as propriedades tribolégicas e a compressibilidade das pastilhas de freio dentro de
certa escala de valores. Assim, este trabalho mostra que € possivel aplicar técnicas estatisticas

para racionalizar o projeto de materiais de atrito.

Palavras-chave: materiais de atrito, sistema de freio, compressibilidade, DOE.
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ABSTRACT

Brake pads for automotive brake systems represent one of the most complex
composite materials since they contain many components with widely varying physical and
chemical properties. This multiphase nature is necessary to satisfy a wide variety of
performance related demands. Processing conditions also have a major influence on the
properties of these complex composites. Brake pads used in these studies were semi-
metallic non-asbestos friction materials containing many different ingredients, including
phenolic resin, reinforcing fibers, solid lubricants, abrasives and fillers. In this work, the
influence of composition and process parameters on the compressibility, density, hardness,
flexure strength and coefficient of friction were investigated. The designs of experiments
selected for this study were fractional and full varieties. In the initial fractional design of
experiments, we found both the quantity of resin and the mold temperature to be dominant
influences on the compressibility. A full design of experiments again indicated that the
quantity of resin and mold temperature, as well as their interaction, are the dominant
players in determining the compressibility. A third design of experiments concentrated on
the resin properties since this factor was the most influential in determining the properties
of friction materials. The results show that it is possible to control both the tribological
properties and the compressibility of the pads within a rather large range of values. Thus,

the work shows that it is possible to use statistical methods to rationalize brake pad design.

Key words: brake system, compressibility, DOE, friction materials.
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1-INTRODUCAO

Materiais compdsitos sdo atrativos sempre que uma aplicacdo requer uma série de
propriedades e uma performance especifica que ndo pode ser satisfeita por um material
monolitico. Os compdsitos sdo muitas vezes favorecidos pelo aumento das possibilidades micro
estruturais que podem ser feitas sob medida para atender as necessidades especificas de uma
aplicacdo em particular [1].

Os materiais de atrito de automoéveis e de veiculos pesados sdo tipicamente constituidos
por mais de doze diferentes constituintes, combinando as fases polimérica, metdlica e ceramica.
Suas caracteristicas de desempenho incluem resisténcia ao desgaste, coeficiente de atrito estavel
a altas temperaturas, boa resisténcia mecanica, auséncia de ruido, baixo coeficiente de expansao
térmica, baixo custo e baixo impacto ambiental. Durante as ltimas duas décadas um esforco
muito grande vem sendo feito em relacdo a performance do material de atrito nos sistemas de
freio automotivos [2, 3].

O passo mais importante do processo produtivo de pastilhas para freio a disco é o processo
de conformacdo sendo crucial para as propriedades fisicas. O processo de moldagem consiste
em compactar a mistura do material de atrito sob condic¢des especificas de pressdo, tempo de
conformagdo e temperatura [4]. Neste contexto a compressibilidade, que se refere a
consolidagdo caracteristica do material sob certa condi¢do de carga assume papel muito
importante, correlacionando-se com um grande numero de propriedades tribolégicas e
mecanicas do material de atrito.

A busca de solucdes visando desenvolver materiais de atrito com compressibilidade
adequada a cada sistema de freio ou veiculo, tem sido o motivo de busca constante de todas as
areas do conhecimento envolvidas com este tipo de assunto. Isto traz a tona a necessidade de se
melhor compreender, ndo apenas os efeitos da maior ou menor compressibilidade de uma
determinada pastilha de freio, mas de se buscar o entendimento e controle dos fatores que
governam a compressibilidade dos materiais de atrito.

O objetivo geral deste trabalho € contribuir para o melhor entendimento das relagdes entre
as varidveis de processo e de composicdo com a compressibilidade dos materiais de atrito, e
com isso colaborar para o avanco no conhecimento da compressibilidade dos materiais de atrito,
com &énfase na melhoria de suas propriedades triboldgicas.

Como objetivos especificos t€m-se: estabelecer intervalos de variagdes para controle de

especificacoes de matérias-primas e processo de fabricacdo; consolidar o uso de métodos



estatisticos no projeto de materiais de atrito; e estudar os mecanismos para reducdo da
variabilidade da compressibilidade dos materiais de atrito.

Essa dissertacdo contempla 7 capitulos, sendo o capitulo 1 relativo a introdugdo do
assunto, apresentacdo dos objetivos e da estrutura do trabalho.

O capitulo 2 apresenta uma revisdo bibliografica objetivando dar embasamento e
uniformidade aos conceitos utilizados na dissertagdo, enfocando prioritariamente a composicao,
os processos de fabricacao e as propriedades dos materiais de atrito.

O capitulo 3 € dedicado ao tema materiais e métodos. Nele sdo apresentados os materiais e
0 processo usados na preparacdo das amostras, bem como as propriedades e equipamentos
empregados para analisar as respostas: densidade especifica, dureza Rockwell R,
compressibilidade a frio, forca mdxima na flexdo em trés pontos e o coeficiente de atrito. Por
ultimo € apresentado o projeto experimental, com seus estagios de evolugdo logica.

No capitulo 4 sdo apresentados e discutidos os resultados obtidos nos ensaios realizados.

O capitulo 5 apresenta as conclusdes da dissertacdo, com sugestdes para trabalhos futuros.
As conclusdes refletem de forma concisa as observacdes realizadas durante o capitulo 4. Na
seqiiéncia deste capitulo esta o capitulo 6, as sugestdes para os proximos passos, capitulo 7, as

referéncias bibliogréficas e o capitulo 8, os anexos da dissertagao.



2 - REVISAO BIBIOGRAFICA

2.1 Historico

Primitivamente os materiais de atrito usados como freios consistiam de pedacos de
madeira ou couro. A tecnologia emergente da estrada de ferro no século 19 exigiu materiais
de atrito para atuar sob altas cargas e altas velocidades. Nos anos de 1870 foram realizadas
experiéncias usando sapatas de ferro fundido como elemento de freio.

O desenvolvimento dos materiais de atrito como se conhece atualmente € creditado ao
inglés Herbert Frood, 1897, o qual criou um material baseado em cabelos e tiras de
algoddo, impregnados com uma solucdo de betume. Embora houvesse uma sensivel
melhoria na qualidade do produto, ainda a maior limitacdo era a temperatura de degradacao
das fibras utilizadas, algo em torno de 150°C. A necessidade de uma fibra que conferisse ao
material de atrito boa resisténcia mecanica e que suportasse a elevadas temperaturas levou
Frood, em 1908, a utilizar-se de tecidos a base de fibras de amianto [5].

O amianto em fun¢do da sua abundancia, baixo custo, associado a suas excelentes
propriedades térmicas e mecanicas, suas propriedades de atrito e a sua compatibilidade com
os aglomerantes faz dele uma fibra especial para uso em materiais de atrito. Por essa razao
¢ que ele continua sendo usado em alguns paises, inclusive o Brasil, apesar de suas
restricdes quanto a saide ocupacional dos trabalhadores e usudrios.

Com a proibicdo do uso do amianto em determinados paises, as industrias fabricantes
de materiais de atrito iniciaram pesquisas com a finalidade de se obter fibras alternativas ao
amianto. Estas pesquisas resultaram no desenvolvimento de materiais chamados NAO,
“non asbestos material”, os quais podem fazer uso de diferentes tipos de fibras alternativas
ao amianto, como: fibra de vidro, fibras ceramicas, fibras metélicas, fibras orgénicas e fibra
carbono.

Atualmente, os materiais de atrito assumiram posi¢cdo de destaque na cadeia
automotiva, quer pelo seu cardter de item de seguranca, quer pelo conforto requerido
durante a frenagem. Como item de seguranca, a constante reducdo das diferencas entre as
distancias de parada entre os veiculos comerciais e os de passeio, tem exigido cada vez
mais dos materiais de atrito em termos de sua estabilidade de atrito em temperaturas mais
elevadas. J4 em relacdo ao conforto, com a alta competicdo entre as empresas montadoras

de veiculos e as leis de protecdo dos consumidores, tem-se observado um controle muito
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rigoroso dos indices de satisfacdo dos usudrios de veiculos em relacdo ao ruido durante a
frenagem e a durabilidade dos materiais de atrito, objetivando com isso uma redu¢do nos
indices de reclamagdes durante o periodo de garantia do veiculo, chamados custos em

garantia.

2.2 Tribologia

Nas tultimas décadas, o campo da tribologia, isto é, o estudo do atrito, da lubrificacao
e do desgaste entre os materiais, recebeu atencdo crescente do ponto de vista técnico-
cientifico e pratico. Tornou-se evidente que a operacdo de muitos sistemas mecanicos
depende dos valores do atrito e do desgaste [6].

Quando duas superficies de engenharia estdio em movimento relativo, deseja-se, de
modo geral, conhecer o coeficiente de atrito entre elas e qual o desgaste que ocorre neste
par, onde estes dois valores dependem fortemente das cargas aplicadas, da geometria e
natureza das partes em contato, do meio ambiente e da existéncia ou nao de um terceiro
corpo entre elas. Todos estes elementos compdem o que se convencionou chamar de
sistema triboldgico [7].

O contato tribolégico nos freios constitui-se numa das poucas aplicacdoes onde se
deseja que um material deslize contra um outro, a uma alta velocidade de deslizamento e
com um alto coeficiente de atrito. Isto requer uma demanda extrema sobre o material de
atrito, exigindo destes um coeficiente de atrito estivel em diferentes condi¢cdes de

temperatura, de carga e de ambiente, com diferentes niveis de desgaste [8].

2.3 Compositos

O objetivo principal de se desenvolver materiais compdsitos € para que se possam

combinar caracteristicas desejdveis de dois ou mais materiais em um simples material multi-

fase. Os engenheiros e designers tem se defrontado com demandas por equipamentos de alto

desempenho, os quais devem atender especificacdes cada vez mais severas, 0 que por sua vez

criou um formidavel desafio para os técnicos em materiais para desenvolver materiais de mais

alta tecnologia.

Materiais estruturais e a maioria dos materiais biol6gicos que ocorrem na natureza sao

compositos, isto porque nenhum material de fase unica disponivel poderia satisfazer de uma
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maneira 6tima, as vdrias demandas requeridas pela aplicacdo. Por esta razdo, os materiais de
atrito nos sistemas de freio dos automodveis, dos caminhdes, dos Onibus, dos trens e de avides,
sd30 compositos.

Os compositos classificam-se de acordo com sua matriz, podendo ser de matriz
polimérica, chamados PMC, “polymer matrix composites”; de matriz metélica, chamado MMC,
“metal matrix composites”, de matriz ceramica, chamados CMC, “ceramic matrix composites” e
por ultimo de matriz carbono-carbono, chamados CCC, “carbon carbon composites” [9].

Os materiais de atrito mais comuns se constituem basicamente em compdsitos de matriz
polimérica, contudo para aplicagdes especiais onde a demanda térmica é muito alta, utilizam-se
compdsitos cerdmicos ou carbono carbono. A imensa maioria dos materiais de atrito sem
amianto aplicados na industria automobilistica mundial empregam compdsitos do tipo PMC em
funcdo do seu baixo custo, utilizando como matriz resinas fendlicas ou borrachas, fibras de

reforco e materiais particulados para regular o nivel de atrito e taxa de desgaste.

2.4 Lei das misturas

A principal dificuldade em projetar produtos a partir de materiais compdsitos reforgados
com particulas e fibras curtas, € predizer as propriedades do material final. Isto porque a Lei das
Misturas, originalmente desenvolvida para os materiais compdsitos de fibras continuas, nao
prevé de forma eficaz as propriedades deste tipo de material compdsito. A auséncia de modelos
na literatura, que governem as propriedades mecanicas deste tipo de material de forma clara,
pragmatica e eficiente prejudica a utilizacdo do mesmo no projeto de produtos e, pode, muitas
vezes, depreciar o projeto, e até mesmo inviabilizd-lo [10].

A Lei das Misturas estd baseada no Principio da Aditividade, que estabelece que as
propriedades do composito serdo intermedidrias entre as propriedades dos componentes

constituintes, segundo Callister [11]:

Pc:vaf+Pv (1)

m-m

Em concordancia com Principio da Aditividade, para materiais compdsitos contendo fibras

curtas e particulas, a equacdo 1 torna-se:



F=Pv,+Pyv,+Fy, (2)

Onde P, representa a propriedade mecanica em questdo do compdsito, da mesma forma
que Prrepresenta a propriedade mecénica em questdo da fibra, P,, € a propriedade mecanica em
questdo da matriz e P, € a propriedade em questdo da fase particula, v v, € v, sdo as fracOes
volumétricas das fases fibra, matriz e particula, respectivamente.

Outro aspecto importante é o fato de o carregamento, nos compositos reforcados com
particulas e fibras curtas, ser feito na matriz, que transfere carga para as fibras e para as
particulas através das interfaces. Dessa forma, a resisténcia ao cisalhamento interfacial e a
efetividade do recobrimento destes componentes sdo aspectos criticos para o modelamento
mecanico do compdsito [12]. Dessa forma, cabe introduzir nos termos independentes da
equagdo 2, fatores de correcao de modo a ajustar a eficiéncia da contribui¢do de cada um para a

resisténcia mecanica do compdsito. Assim, a equagdo 2 pode ser reescrita da seguinte forma:

P = ,Bvaf + AP v, + wy, (3)

O fator S representa a eficiéncia do reforc¢o da fibra, o fator A, diz respeito a eficiéncia do
recobrimento das fases presentes por parte da matriz e o fator y é fun¢do da razdo entre a tensdo

de cisalhamento na interface matriz/particula e a tensdo de cisalhamento da matriz [12].

2.5 Materiais de atrito

Os materiais de atrito sdo desenvolvidos para resistir a altas demandas mecéanicas e
tribolégicas. As propriedades mecanicas dos materiais de atrito influenciam o conforto e o
desempenho do sistema de freio [13].

O tipo e a quantidade de cada aditivo no material de atrito sdo determinados em
grande parte pelas observacOes empiricas e os aditivos que compde os materiais de atrito
sdo os aglomerantes (resina fendlica ou borracha), fibras de refor¢o, lubrificantes sélidos,

abrasivos, cargas e outros modificadores de atrito [14].



O papel de cada aditivo no material de atrito tem sido estudado e novos aditivos ainda vém
sendo desenvolvidos para atingir o melhor desempenho durante a frenagem. Entre muitos
aditivos atualmente disponiveis para materiais de atrito, a resina fendlica possui um papel
crucial na determinacdo das caracteristicas da friccdo, e frequentemente € responsabilizada por

varios supostos problemas de freio [15].

2.5.1 Aglomerantes

O propésito do aglomerante € manter a integridade estrutural do material de atrito sob
carga térmica ou mecanica. Ele deve manter os componentes do material de atrito juntos e
impedir que seus constituintes sejam desprendidos separadamente, funcionando como
matriz do compdsito.

A escolha do aglomerante para o material de atrito € uma questdo muito importante,
pois se ele ndo mantiver a estrutura intacta durante todo o tempo durante a aplicacdo do
freio, os outros constituintes, como fibras de reforco ou modificadores de atrito poderdo se
desprender.

As resinas fendlicas sdo as preferidas numa grande gama de aplicagdes, desde os
comodites e materiais de construc@o até o uso na industria aeroespacial de alta tecnologia.
O reconhecimento surge do fato que estas resinas possuem vdrias caracteristicas desejadas,
como boa resisténcia mecanica, boa resisténcia térmica e estabilidade dimensional, bem
como, alta resisténcia contra varios solventes, dcidos e dgua. Ela € inerentemente resistente
a chama e desprende pouca fumaca quando incinerada [16].

Outros aglomerantes podem ser usados em aplicacOes especificas desde que suas

desvantagens ndo comprometam a funcionalidade do material de atrito.

2.5.2 Fibras de reforco

As fibras de refor¢co sdo usadas nos materiais de atrito para a melhoria da resisténcia
mecanica e de seu desempenho. Os estudos dos efeitos das fibras nas caracteristicas dos
materiais de atrito mostraram que estas desempenham um papel importante no coeficiente de
atrito e desgaste [17]. Pesquisas recentes mostraram que a forca de frenagem é realmente
suportada por pequenos platds que ascendem sobre os arredores mais baixos da superficie do

material de atrito. Estes platds s@o formados pelas fibras de reforco cercadas de componentes
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macios compactados, conforme pode ser observado na figura 1. Por isso ndo se pode subestimar
a importancia das fibras de reforco nos materiais de atrito. Os platds sdo formados pela
compactacdo dos produtos do desgaste e ndo podem existir sem o suporte primdrio das fibras de

refor¢co, por isso € razodvel esperar que o desgaste do material de atrito aumente com a

diminuicdo da quantidade de fibras de reforco [8].

Fibras de aco, platos primarios.

Produto do desgaste compactado, platé secundario.

y o
Direcao de deslizamento do disco

Figura 1 — Platds de contato vistos na superficie de uma pastilha NAO a) realce do

contraste topografico; b) realce do contraste composicional [8].

Os materiais de atrito tipicamente usam uma mistura de diferentes tipos de fibras de
reforco com propriedades complementares. Os principais tipos de fibras de refor¢co usadas em
materiais de atrito sdo:

- fibras metdlicas, as mais usadas s@o a fibra de aco, fibra de cobre e a de latdo;

- fibra de vidro, sendo que comercialmente o tipo mais usado € a do tipo E;

- fibras ceramicas, que s@o tipicamente produzidas por diferentes tipos de 6xidos como
alumina, magnésio, célcio, silicio, etc.;

- fibras orgénicas, onde as mais usadas sdo as do tipo aramida, acrilica;

- fibra carbono.

2.5.3 Modificadores de atrito

Os modificadores de atrito sio componentes adicionados ao material de atrito com a

funcdo de modificar o coeficiente de atrito bem como as taxas de desgaste. Eles sdo



divididos em duas grandes categorias: lubrificantes, os quais reduzem o coeficiente de
atrito e a taxa de desgaste; e os abrasivos, 0os quais aumentam o coeficiente de atrito e a taxa
de desgaste.

Como o nome sugere os modificadores de atrito afetam grandemente as caracteristicas de
fricgdo dos materiais de atrito. E importante se atingir o compromisso entre as quantidades dos
lubrificantes e abrasivos nos materiais de atrito, a fim de se obter propriedades de desempenho

estaveis e melhor controlar as taxas de desgaste do material de atrito e do contra material [18].

2.5.3.1 Lubrificantes

Os lubrificantes sdo adicionados na composi¢do dos materiais de atrito com a finalidade
principal de reduzir o atrito e o desgaste, formando um filme de baixa resisténcia ao
cisalhamento entre as superficies em contato. Observa-se ainda que, a formagao deste filme
acaba protegendo as superficies contra a corrosdo, estabiliza o coeficiente de atrito, remove o
calor gerado pelo atrito, remove as particulas geradas pelo desgaste e serve para o
amortecimento de ruido.

Os lubrificantes solidos, tais como a grafite e vérios sulfetos metalicos, sdo usados para

estabilizar o coeficiente de atrito, primeiramente em temperaturas elevadas [18].

2.5.3.2 Abrasivos

Os abrasivos nos materiais de atrito aumentam o coeficiente de atrito € a0 mesmo tempo
aumentam a taxa de desgaste do contra material. Eles removem o 6xido de ferro do contra
material bem como outros filmes indesejdveis formados durante a frenagem. Por isso, os
materiais de atrito que possuem grandes quantidades de abrasivos exibem uma grande variacao
do coeficiente de atrito, resultando na instabilidade do torque de frenagem.

Particulas duras de 6xidos metdlicos e silicatos sdo exemplos de abrasivos. Os abrasivos
possuem valores de dureza Mohs ao redor de 7-8 e alguns exemplos de abrasivos usados em
materiais de atrito incluem o 6xido de zircOnio, silicato de zircdnio, 6xido de aluminio calcinado

ou fundido, 6xido de magnésio e 6xido de cromo [18].



2.5.4 Cargas

As cargas sdo adicionadas aos materiais de atrito para melhorar a processabilidade, bem
como para reduzir o custo geral do material de atrito.

A escolha das cargas depende em particular dos componentes do material de atrito, bem
como do tipo especifico de material de atrito. Por exemplo, pastilhas de freio metdlicas que
geram muito ruido de freio podem requerer cargas como pé de caju e mica que sao supressores
de ruido, ao invés do sulfato de bério (estabilidade térmica). Por outro lado, pastilhas de freio
semi-metdlicas com uma mistura de compostos metdlicos e organicos possuindo variacdo do
coeficiente de expansido térmica pode requerer uma grande quantidade de tri-6xido de
molibdénio, para prevenir trincas no material de atrito.

As cargas sao divididas em dois grupos: organicas e inorganicas. As cargas organicas mais
comumente usadas em materiais de atrito sdo o p6 de caju e o pé de borracha, ambos sio
incorporados nos materiais de atrito com o objetivo de reduzir ruido de frenagem através de sua
maior visco-elasticidade caracteristica. J4 dentre as cargas inorginicas as mais comumente
usadas sdo a barita (sulfato de bario), mica, vermiculita e o carbonato de calcio (mineralita);
onde a propriedade mais comum entre elas é que possuem ponto de fusdo relativamente alto

[18].

2.6 Processos de fabricacao

Pode-se dizer que, tdo importante quanto a férmula do material de atrito, € o processo em
que ele € fabricado. Segundo Nicholson [5], os processos de manufatura de materiais de atrito
podem ser agrupados em trés categorias bésicas:

- Mistura seca, nesta categoria os aditivos que compdem o material de atrito estdo todos no
estado s6lido no formato de pds, particulas e fibras de pequeno tamanho. Para este tipo de
mistura, na maioria dos casos, a conformac¢ao do material de atrito € realizada por um processo
de prensagem a quente;

- Mistura imida, todos os pds e fibras sdo misturados com uma resina liquida e/ou uma
solucdo de borracha liquida. Aqui também se faz necessdrio a adi¢do de calor e pressdo para
conformag@o do produto, porém, na maioria dos casos, tem-se a conformacdo do produto com

pressdo a frio e apds um tratamento térmico em fornos;
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- Tecidos, consistem na fabricagdo de fios ou tecidos impregnados com resina liquida e
outros componentes.

Materiais de atrito, como as pastilhas e sapatas de freio, usadas como freios em diversos
veiculos, vém sendo produzidos pela adesdo de duas partes, material de atrito e uma chapa

metdlica, a qual serve como apoio e fixacdo do material atrito junto ao sistema de freio.

Material de atrito

Plaqueta metalica

Figura 2 — Pastilha para freio a disco.

A figura 3, a seguir, apresenta um fluxograma tipico do processo de producdo de materiais
de atrito com reforco metdlico, pastilhas de freio a disco e alguns parametros de controle. O
reforco metédlico é produzido a partir de uma chapa metélica plana, na qual é estampado
(cortado) conforme o formato especificado pelo fabricante do sistema de freio. Este reforg¢o
metdlico quando usado em pastilhas de freio normalmente é chamado de plaqueta.

O material de atrito, por sua vez, é preparado separadamente através da mistura seca dos
seus diferentes componentes, aglomerantes, fibras, modificadores de atrito e cargas. A operagao
de misturar visa a homogeneiza¢do dos componentes e o seu resultado depende dos parametros
adotados durante a sua preparacdo. Os principais parametros para a preparacdo de misturas sao: a
temperatura, velocidade de rotagdo do misturador, ordem de adi¢do dos componentes € o tempo

total de mistura.
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‘ Corte da Plaqueta \ ‘ Materias-Primas

Desengraxe e Dosagem das
Jateamento Materias-Primas

l ,r

Aplicacao do Mistura das
Adesivo Materias-Primas

. "t Pressdo
M Pre-formagem e ;

| Distribuicdo

i Degasagem Pressao

! L F—— i
R , .| Conformacao a Quente |
, Tempo i- “ Temperatura
I
Tempo ~-| Tratamento Termico “.i Temperatura |
I— i |

Beneficiamento

Figura 3 — Fluxograma tipico do processo de producao de pastilhas para freio a disco.

A seguir, a mistura juntamente com a plaqueta metdlica é compactada a frio, formando uma
pré-forma com dimensdes e forma aproximada a especificada pelo projeto.
Estando a pré-forma concluida, esta é conduzida até a operacdo de conformagdo a quente,

que consiste num ciclo de prensagem, associando temperatura, pressdo, € tempo sob pressdo e
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degasagem, assegurando a adesdo integral entre o material de atrito e o reforco metélico, bem
como a cura do agente aglomerante dentro do dimensional exigido.

ApOs a conformacdo a quente a pastilha é submetida a um tratamento térmico para
assegurar a estabilidade dimensional e a completa cura do agente aglomerante.

Na seqiiéncia a peca € encaminhada para a linha de beneficiamento, para ajustes
dimensionais, pintura e colocagdo de acessorios.

As etapas que em que se observam transformagdes quimicas significativas sdo a da
conformagdo a quente e a de tratamento térmico e sdo consideradas relevantes para este trabalho,

pois, envolvem a cura ou vulcaniza¢ido da matriz polimérica.

2.7 Propriedades dos materiais de atrito

A selecdo inicial do material de atrito é baseada nas propriedades fisicas, quimicas e
mecanicas que sdo apropriadas para os requisitos da aplicagdo. Os métodos para testes sao
sempre baseados em institutos nacionais (ABNT - Associacdo Brasileira de Normas
Técnicas) ou internacionais (ISO - International Organization for Standardization). J& para
uma avaliacdo triboldgica sistematica dos materiais, os testes sdo usualmente desenvolvidos
pelas companhias ou, em alguns casos, pelo usudrio final.

Para avaliar os materiais de atrito, uma completa caracterizagdo fisica, quimica e
mecanica deve ser realizada antes de uma avaliagdo triboldgica. Os testes de freios
envolvem avaliagdes sob diferentes condicoes a fim de se identificar falhas e
comportamentos inconsistentes [9]. A tabela 1 lista caracteristicas dos materiais de atrito
que devem ser consideradas.

Os testes triboldgicos estdo relacionados com a identificagdo do coeficiente de atrito e
das propriedades de desgaste do par tribologico. O coeficiente de atrito e o desgaste
caracteristico sdo sensiveis aos efeitos da composicdo do material, da temperatura, da
velocidade de deslizamento, da pressdo e do histérico anterior ao uso. O projeto global do
freio e a sua geometria de contato, a remocdo do produto do desgaste € o0 meio ambiente
também afetam significativamente. Todos estes fatores devem ser considerados numa
completa caracterizacdo tribologica dos materiais em atrito. Qualquer variacdo no
coeficiente de atrito deve ser caracterizada [9].

Os testes triboldgicos iniciais sdo normalmente realizados usando pequenas maquinas

em escala com torque ou pressdo de frenagem constante. O conceito do teste de atrito com
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torque constante permite a comparagdo padronizada entre diferentes testes de materiais de
atrito. Os testes em escala sdo usados para reduzir custos associados com o
desenvolvimento de novos materiais de atrito.

Em muitas situagdes os materiais de atrito ndo sdo avaliados através de testes em
escala reduzida, em seu lugar sdo realizados testes em dinamdmetro em escala real. Isto se
deve a correlacdo pobre entre a escala reduzida e o teste em dinamdometro. Os testes em
dinamdmetro sdo mais fieis as condicdes reais de uso em veiculo, pois, para realizacdo dos
testes empregam-se todo o sistema de freio e até mesmo bragos de suspensdes. Em adic¢ao,
os testes em escala reduzida minimizam as vibragdes o que para a detec¢do do ruido € fatal.
Por essa razdo, é desejavel que se consiga duplicar no ambiente de laboratdrio as condi¢des
do freio em servico, o mais proéximo possivel, com isso pode-se ser capaz de predizer a

performance dos materiais de atrito no campo.

Tabela 1 — Propriedades dos materiais de atrito consideradas para desenvolvimento[9].

Propriedades fisicas Propriedades mecanicas Outras propriedades
Densidade Resisténcia a tragao Usinabilidade
Condutividade térmica Resisténcia a compressao Processabilidade
Porosidade Resisténcia a flexao Corrosao
Calor especifico Resisténcia ao cisalhamento Vibragao
Coeficiente de expansao Rigidez Ruido
Resisténcia ao choque térmico Dureza Impacto ambiental
Emissdes e produto do
Inchamento Comportamento ao impacto
desgaste
Ponto de amolecimento/ fusao Compressibilidade Seguranga e saude
Tenacidade Cheiro

Capacidade de amortecimento
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3 - MATERIAIS E METODOS

Neste capitulo serdo apresentados os procedimentos experimentais para obten¢do dos
compositos (materiais de atrito) e os métodos utilizados neste trabalho para a caracterizacao
das propriedades fisicas, mecanicas e tribolégicas. Todo o trabalho experimental e de

caracterizacdo foi realizado no Centro de Pesquisa da Fras-le SA.

3.1 Materiais

Na preparacdo dos materiais de atrito foram usadas matérias-primas normalmente
encontradas no mercado. Foram selecionados lotes tinicos de cada uma das matérias-primas
empregadas nos diferentes experimentos, com o objetivo de reduzir as variacdes
decorrentes da fonte de abastecimento e como forma de aumentar a sensibilidade dos

experimentos.

3.1.1 Processo de preparacio das amostras

Foram produzidas cinco pastilhas de uma formulacdo sem amianto de matriz organica
utilizando-se as facilidades do Laboratdrio Piloto da Fras-le. A pastilha de freio selecionada
para as avaliagdes € do tipo comercial usada em caminhdes com édrea de aproximadamente
100 cm?.

Primeiramente, as matérias-primas selecionadas foram pesadas na propor¢do pré-
determinada para cada formulacdo e passaram pelo processo de mistura a seco, objetivando
a sua homogeneizacdo. Foram produzidas misturas dos diferentes materiais de atrito usando
um misturador do tipo Eirich, conforme figura 4, com 1800 RPM durante 8 minutos com

uma carga de 6 kg.
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Figura 4 — Misturador do tipo Eirich empregado na homogeneiza¢do do material.

Preparada a mistura, o préximo passo foi a sua conformacdo a quente em molde
positivo, conforme figura 5. Na conformag¢do a quente os seguintes parametros foram
controlados: peso da mistura, espalhamento da mistura no molde, temperatura do molde
(cavidade e pungdo), pressdo aplicada a mistura e ciclo de cura do material, o que inclui o

tempo sob pressdo e o tempo de degasagem.

Figura 5 — Molde para conformagdo a quente.
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Concluida a conformacio a quente, as amostras foram submetidas a um tratamento
térmico objetivando a sua estabilidade dimensional e finalizacdo da reagdo de cura do
material aglomerante. Para a realizacdo do tratamento térmico usou-se uma estufa do tipo
estdtica, respeitando um determinado ciclo, controlando-se a temperatura € o tempo de
residéncia.

ApOs o tratamento térmico, as pecas passaram pela operagdo de retifica a fim de obter

uma padronizag¢do dimensional de sua espessura.
3.2 Propriedades e equipamentos usados nas medicoes experimentais
3.2.1 Dureza Rockwell R

A dureza Rockwell R, HRR, mede a deformacdo que o material sofre quando se
aplica uma forca sobre este, ou seja, ela mede a resisténcia a formacdo de uma marca
permanente no material. Este ensaio € utilizado para medir a dureza em materiais de atrito.

A determinacdo de dureza Rockwell R dos materiais foi realizada de acordo com o
procedimento ISO 6508-1. O equipamento utilizado foi um durdmetro marca Mitutoyo,
tipo Wizhard, modelo HR-523, com calibracdo que garante leituras dentro de uma faixa de

erro maximo de + 3%, conforme figura 6.

A

wiZhard

---—-""'"l

-

=

Figura 6 — Durdmetro Rockwell R (HRR).
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3.2.2 Densidade especifica

A densidade especifica foi medida através da determinacdo do volume de dgua
deslocado pela imersdo total do corpo de prova. Ao imergir o corpo de prova, desloca-se
uma quantidade exatamente igual ao seu volume, e este recebe, pelo principio de
Archimedes, um empuxo igual a massa do dito volume.

Uma balanca de marca Marte, modelo AS500, com sensibilidade de 0,1 g e
capacidade de carga de 5.000 g, foi utilizada na determinacao da densidade especifica dos
materiais, segundo procedimento descrito na norma NBR 5544, onde a massa da amostra é
medida na condicdo normal (m), e posteriormente imersa em dgua (m,). A densidade

especifica do material é dada pela relacdo:

m

P=7T" (4)

(m—m,)

3.2.3 Compressibilidade

A compressibilidade tem sido definida na industria como a deflexdo apresentada por
uma unica pastilha de freio quando submetida a uma carga que simula uma determinada
pressdo de frenagem do sistema de freio, sendo medida em pm. A medi¢do € realizada
segundo o procedimento ISO 6310, e pode ser realizada a temperatura ambiente ou em
condi¢do de alta temperatura.

O equipamento usado para medi¢do da compressibilidade, conforme ilustrado na
figura 7, foi o da marca Link, modelo 620, com sensibilidade de medi¢do de deslocamento
de + 0.5 wm, sensibilidade de medicao de temperatura £ 1°C, carga maxima de 60.000 N,

curso maximo de 50 mm e faixa de temperatura indo da temperatura ambiente até 600°C.
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Figura 7 — Maquina de compressibilidade.

3.2.4 Forca maxima de flexao em trés pontos

Os ensaios de flexdo em trés pontos dos materiais de atrito foram efetuados em uma
mdaquina de ensaio universal marca Instron, modelo 5569, conforme figura 8, com
capacidade de 50.000 N, seguindo as recomendacdes da norma ISO 178, onde os corpos de
prova foram apoiados pelas extremidades com aplicag¢do da carga no centro. O dado obtido

nesse ensaio foi a forca méxima de flexdo que o material de atrito suporta.

Figura 8 — Maquina de ensaio universal.
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3.2.5 Ensaio Chase

A mdquina Chase foi usada para realizacdo do teste SAE J661a, o qual caracteriza o
coeficiente de atrito e a taxa de desgaste de uma amostra de material de atrito. A médquina
Chase, figura 9, consiste de um tambor de ferro fundido com didmetro nominal de 280 mm
girando a 800 RPM contra uma amostra do material de atrito de 25,4 mm?, sempre com
uma carga normal constante de 892 N. A taxa de desgaste usualmente é obtida em termos

de perda de massa ou espessura.

. Tambor Aqguecedor
Ventilador Motor

e A T

s e

oy oyt .":.
o Pttty
SR
Amostra

T

Caroa normal

Célula de carca . . N
Mecanismo de aplicacao

Vista lateral Vista frontal

Figura 9 — Maquina Chase [19].

A figura 10, a seguir, apresenta o griafico usualmente usado para apresentar os
resultados do teste SAE J66la, com a curva obtida para o coeficiente de atrito nas
diferentes etapas do teste e o desgaste observado na amostra testada, em termos de perda de
espessura e de perda de massa.

Esté ilustrada na figura 10 uma faixa de atrito caracteristica dos materiais do tipo
NAO. Usualmente, o teste SAE J661la vem sendo usado como ensaio para controle de
qualidade dos produtos na indtstria pela f4cil obtencao da taxa de desgaste e nivel de atrito
caracteristico de cada material. Contudo, a taxa de desgaste para materiais do tipo NAO
semi-metdlicos tem se mostrado muito baixa e por este motivo serd desconsiderada neste

trabalho.
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Figura 10 — Faixa de coeficiente atrito caracteristico de materiais do tipo NAO no

ensaio SAE J661a.
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3.3 Projeto experimental

A concepgdo atual de ciéncia € de aprendizagem através da experimentacdo e andlise
dos dados observados. A procura das causas, das leis, traduz-se em um processo interativo
de observacdo do real, de repeticio de experimentos, de avaliacdo quantitativa dos
fendmenos em estudo [20].

E comum, especialmente em inddstrias quimicas, aparecerem problemas em que se
precisam estudar varias propriedades a0 mesmo tempo e estas, por sua vez, sao afetadas por
um grande nuimero de fatores experimentais. A utilizacio de planejamentos de
experimentos baseados em principios estatisticos €, em geral, a maneira mais eficiente para
estimar os efeitos de varias varidveis simultaneamente [21]. Com esta ferramenta, os
pesquisadores podem extrair do sistema em estudo, o maximo de informagdes uteis com um
nimero minimo de ensaios. Na prética, isso significa diminui¢do de horas trabalhadas, de
gastos com reagentes e de tempo de mdaquina para experimentos em producdo, mais
agilidade nos desenvolvimentos de novos produtos e no entendimento do processo, melhor
controle do processo e, consequentemente, da qualidade do produto, dentre outras
vantagens [22].

A evolucdo de um planejamento de experimento, desde uma situacdo de completa
falta de informacao sobre o sistema até a constru¢do de um modelo hipotético, caminha ao

longo da ordem légica apresentada na figura 11.

Muitos Poucas variaveis Estimar
candidatos independentes parametros
a variaveis

independentes

— Tempo

Varredura Fatorial Superficie Modelo
de resposta tedrico

Figura 11 — Estagios de evolu¢do do planejamento de experimentos [20].
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O planejamento de experimento nio propde uma tnica rota a ser seguida. E possivel
para um cientista, conduzir uma investigacdo sem a estatistica, no entanto, seria impossivel
para um estatistico, conduzir uma investigacdo sem o conhecimento cientifico [23].
Portanto, o uso de tais ferramentas estatisticas potencializa o conhecimento cientifico do
investigador que, por sua vez, deve:

- Selecionar as varidveis independentes a serem avaliadas;

- Selecionar os niveis maximo e minimo para cada varidvel que possibilite a obtencao
de amostras cuja variagdo dos resultados seja perceptivel e mensurdvel;

- Projetar o planejamento de experimento de forma que ele possa fornecer exatamente

o tipo de informagdo desejada [24].

3.3.1 Planejamento experimental fatorial completo (2*)

Em um planejamento do tipo 2" ou 3%, a base indica o nimero de niveis e o expoente
o numero de fatores de controle. Por exemplo, em um planejamento do tipo 23 hd trés
fatores de controle e dois niveis pré-estabelecidos para cada fator. Ha oito combinacdes de
fatores deste planejamento, que estdo associados aos efeitos principais dos trés fatores (A,
B e C), as interagdes dos fatores (AB, AC e BC) e a interacdo dos trés fatores (ABC). Se
houvesse trés niveis (alto, médio e baixo, por exemplo), o nimero minimo de ensaios
subiria para 32 = 9 experimentos. O objetivo é obter o mdximo possivel de informacdes
sobre essas varidveis, sobre seus efeitos na resposta e sobre suas eventuais inter-relacoes,
ao menor custo possivel. Neste sentido, as vezes, o custo de se levar adiante um
experimento fatorial torna-se muito elevado, pois hd um grande nimero de combinagdes
entre as varidveis, ou seja, quanto maior a quantidade de fatores, maior serd a quantidade de
ensaios que se devem garantir as mesmas condic¢des, o que implica em aumento no custo
experimental. A lista dessas combinacdes € chamada de matriz de planejamento [25].

Os experimentos realizados em um produto, sistema ou processo de manufatura,
possuem como objetivo estudar os efeitos de variacdes de alguns fatores que sdo criticos
para o desempenho das fun¢des de um produto ou sistema. Os estudos experimentais eram
realizados variando somente um fator de cada vez. Na técnica de planejamentos fatoriais,
todos os fatores sdo variados simultaneamente.

Os efeitos principais correspondem a mudanca da resposta média quando o nivel de

um fator € alternado do menor nivel, (-1) para o maior nivel, (+1), mantendo os outros
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fatores constantes. Os efeitos de interacdo sdo obtidos algebricamente por:

Efeito = % (5)

Onde: y,, - média das respostas no nivel superior;

Y, = média das respostas no nivel inferior.

As equagdes utilizadas para calcular os efeitos principais e de interagdo utilizam todas
as respostas observadas, nas quais cada efeito ¢ metade das diferencas de duas médias.
Metade das observacOes contribui para uma das médias, e a outra metade para o restante
das mesmas. Para os planejamentos fatoriais de dois niveis, essa € uma caracteristica
importante. A interpretacdo geométrica para o planejamento fatorial com dois niveis pode
ser visualizada por um cubo, cujos vértices representam os niveis das varidveis, e para o
estudo dos efeitos utiliza um sistema cartesiano (plano para dois fatores), com um eixo para
cada fator, colocando quatro ensaios em cada quadrado. Atribuindo sinais algébricos aos
ensaios, de acordo com as equacdes de efeito principais e de interacdo, percebe-se que 0s
efeitos principais sdo contrastes (diferencas médias) entre valores situados nas arestas
opostas e perpendiculares ao eixo do fator correspondente. O efeito de interacdo, por sua
vez, é o contraste entre duas diagonais, considerando positiva a diagonal que liga o ensaio

(--) ao ensaio (++). Por isso, divide-se por 2, quando se calcula o efeito de interacao.
3.3.2 Planejamento experimental fatorial fracionado (2"'1)

Um avango feito a partir dos planejamentos fatoriais, foi a introdu¢do dos
planejamentos fatoriais fracionados propostos por Finney em 1945. Esses planejamentos
permitem ao pesquisador estudar os efeitos principais e interacdes de baixa ordem de varios
fatores com um ndmero menor de experimentos em relacio ao planejamento fatorial
completo, sacrificando por outro lado interacdes de alta ordem. Os planejamentos
fraciondrios oferecem grande economia de tempo e recursos, quando em muitos casos, as
interacOes de alta ordem possam ser desprezadas [26].

Plackett & Burman em 1946 descreveram uma classe muito utilizada de

planejamentos altamente fraciondrios ortogonais, nos quais os efeitos principais de n-1
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niveis sdo estimados apenas por n experimentos. Para um experimento inicial, utiliza-se um
subconjunto ou fracdo do delineamento fatorial completo (um fatorial fraciondrio). A
notacdo de um experimento fatorial fracionado € feita na forma de 2*P Esta nota¢do indica
que 27 é o grau de fracionamento de um experimento fatorial completo 2*, com nimero
minimo de ensaios igual a 2P,

Conforme o nimero de fatores aumenta, o planejamento fatorial pode se tornar
extremamente extenso, o que implica em um grande ndmero de ensaios e aumento de
custos [25]. Por exemplo, para estudar 10 fatores de um planejamento fatorial completo em
dois niveis, seriam necessdrias 1024 experimentacdes, 0 que geraria um grande nimero de
interacOes, sendo que muitas delas poderiam ser desprezadas, pelo efeito minimo ou nulo
sobre ou entre os outros efeitos.

Assim sendo, sabe-se que o ndmero de interagdes de ordem mais alta aumenta
significativamente com o nimero de fatores. Porém, na maioria dos casos essas interacdes
tém valores pequenos e sdo destituidas de qualquer importancia pratica. Como na expansao
em série de uma funcido, os efeitos principais, ou de primeira ordem, tendem a ser maior
que as interagdes de dois fatores, ou de segunda ordem, que por sua vez sdo mais
importantes do que as interacdes de trés fatores, e assim por adiante. Essa condi¢do se
acentua com os fatores de ordem mais alta. Tendo em vista essa condi¢@o, havendo efeitos
ndo significativos estes podem ser eventualmente retirados do planejamento.

Pode-se considerar também o fato de que, quando o nimero de fatores aumenta,
crescem as chances de que um ou mais desses fatores ndo afetem significativamente a
resposta, seja por meio dos efeitos principais, seja devido aos efeitos de interacdo. O
cuidado que se deve tomar é que em muitas situacdes ndo se conhece, a priori, a relagcdo
completa de todas as varidveis que afetam significativamente a resposta [21].

Considerando um planejamento fatorial completo 2°, 0 nimero de experimentos que
devem ser realizados envolve 32 combina¢des. Para reduzir o nimero de experimentos, por
exemplo, para dezesseis deve-se utilizar na verdade metade do experimento 2°, ou seja, 2° x
1/2 = 27" = 16 combinacdes. A notacdo 2°" indica que ha cinco fatores, cada um com dois
niveis, mas que foram realizados apenas dezesseis ensaios. Assim, o fator (-1) no expoente
do planejamento experimental 2™ significa que o experimento foi dividido por dois, ou

seja, meia fracdo do experimento fatorial completo [25].
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3.3.3 Calculo dos efeitos utilizando a matriz de contraste

Este procedimento de resolugdo pode ser aplicado a qualquer experimento fatorial,
pois ele facilita enormemente a resolucdo e a andlise do experimento como um todo.
Através deste método € possivel se calcular de maneira simples e eficiente os efeitos
principais e os efeitos de interacdes, para isto o método faz uso de uma série de
procedimentos algébricos, que formam na verdade um algoritmo para resolu¢do da matriz
dos coeficientes de contraste [27].

Para demonstrar este procedimento de resolug¢do os passos serdo dispostos em tépicos
conforme segue:

a — reescrever a matriz de planejamento, substituindo os valores pelos sinais
algébricos que identificam os niveis, ou seja, utiliza-se “+” para identificar o nivel superior

T3 2]

e para identificar o nivel inferior;
b — acrescentar a esta nova matriz, uma nova coluna com sinais positivos, de forma
que esta nova coluna acrescentada seja a primeira coluna da matriz;

¢ — acrescentar mais uma coluna cujos sinais sejam o produto, elemento a elemento,
das colunas da média, do fator A e fator B, por exemplo, sendo que esta nova coluna deve
ser usada para calcular o efeito da interacdo entre os fatores, AB. Esta nova matriz é
denominada de tabela de coeficientes de contrastes ou matriz de contrastes.

d — incluir a unidade (1) na matriz de contraste;

e — calcular o efeito referente a cada fator, utilizando a coluna que o represente,
aplicando os sinais as respostas correspondentes, efetuando a soma algébrica desses valores
com 0s respectivos sinais e dividindo por 2, neste exemplo.

A expressdo obtida na citacdo da alinea “e” na verdade é o produto do vetor linha

obtido transpondo o vetor coluna, que representa o fator em andlise, pelo vetor coluna que

representa as respostas. Para o cdlculo do efeito do fator A, por exemplo, tem-se a seguinte

expressao:
A= l x4 (6)
2 ¢ Y
Onde: A — representa o efeito do fator A;

x” — vetor coluna transposto, que representa a fator A, e;
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y — vetor coluna que representa a varidvel de resposta.
. . . k ~
No caso de um experimento fatorial completo do tipo 2" a equagdo 6 pode ser
utilizada para calcular os efeitos dos fatores e de suas interacdes, apenas deve-se observar o
.. . , . k . .. . Ak-1
divisor que varia com o nimero de fatores, assim para 2" ensaios o divisor serd 2" para os

.. . - k PP
fatores principais e suas interagdes e 2" para a média geral.

3.3.4 Estimativa do erro experimental

Através da utilizagc@o de réplicas pode-se estimar o erro experimental, e a partir deste
erro avaliar a significancia estatistica dos efeitos. Para que isso ocorra é necessario que as
repeticdes sejam auténticas, isto €, a realizagdo dos experimentos deve ser feita de forma
repetitiva sob as mesmas condi¢des do primeiro ensaio. Essa condi¢ao é importante, pois se
as repeticoes forem feitas de forma impropria, sem incluir a variabilidade do processo
experimental, os efeitos podem ndo corresponder a realidade. Por isso, é necessdrio que os
ensaios sejam feitos de forma aleatoria.

A variabilidade deve aparecer em toda a faixa de estudo do experimento, € nao
somente em uma determinada combinacdo de niveis. Assim, € uma condi¢cao importante
quando o nimero de fatores aumenta.

A partir das repeti¢des feitas em uma dada combinag@o de niveis pode-se obter uma
estimativa do erro experimental nesta combinagdo. A estimativa de varidncia pode ser

representada pela equagio:

2 _ViSIHVySy AV, 7
V,+V, + 4V

ou

ViSD+ Vs +e 4V, s
S (erroexp erimental) =
ViV, + 4V,

(8)

< , . 2 ,
Sendo, v, =n, —1 € o nimero de graus de liberdade de g , que por sua vez ¢ a

estimativa da varidncia do i-ésimo ensaio. Extraindo a raiz deste valor obtido nessa

equagdo, tem-se o erro experimental caracteristico [28].
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3.3.5 Identificacao e escolha das varidveis

A metodologia adotada nesta dissertacdo de mestrado seguiu basicamente os estagios
apresentados na figura 11, passando por um processo de varredura ou experimentos
exploratorios, para selecdo dos fatores e seus niveis que podem influenciar a propriedade
que se deseja investigar.

Continuando a escala de evolu¢do dos experimentos, os fatores e seus niveis
selecionados poderdo ser usados para a constru¢do de planejamentos de experimentos
fracionados ou completos.

Neste trabalho foi levado em consideragdao aspectos como o tipo de formulagdo,
matérias primas, processo produtivo e geometria da pastilha. O tipo de formulacgdo
selecionado para este trabalho foi a do tipo NAO semi-metdlica, muito usada nos mercados
europeu e brasileiro. O processo de conformacdo a quente usou uma matriz de molde
positivo de uma referéncia usada em veiculos comerciais.

A tabela 2 relaciona os fatores e niveis utilizados para a primeira investigacio

experimental.

Tabela 2 — Fatores e niveis para constru¢ido do planejamento de experimentos.

Niveis
Fatores
Baixo Alto
1 - Variaveis de processo
Pressao de conformacdo a quente (MPa) 294 58,8
Temperatura mdxima durante o tratamento térmico (°C) 200 250
2 - Matérias primas
Morfologia da particula Fibra A P6 A
Fluidez da resina fendlica Resina 1 Resina 2
Dureza do abrasivo Abrasivo 1 Abrasivo 2
Natureza quimica da carga Carga 1l Carga 2
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As pecas produzidas foram analisadas em relacdo as seguintes respostas, conforme

mostrado na tabela 3.

Tabela 3 — Respostas e métodos.

Respostas Método
Compressibilidade a frio (um) ISO 6310 (2001)
Densidade especifica NBR 5544 (1998)
Dureza Rockwell R (HRR) ISO 6508-1 (2005)
For¢a médxima de flexdo em trés pontos (N) ISO 178  (2001)
Ensaio de atrito e desgaste CHASE SAE J 661a (2000)
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4 - RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1 Experimentos exploratdrios

Foram realizadas trés experiéncias preliminares exploratdrias no intuito de identificar

os fatores importantes para a constru¢do do delineamento de experimentos.

Na primeira experiéncia utilizaram-se os
anteriormente na tabela 2. A tabela 04 mostra os fatores selecionados e os resultados de
compressibilidade obtidos para apenas dois experimentos, onde se usou, ou todos os fatores

em seus menores niveis, ou todos em seus maiores niveis, formulacdes 5081 e 5082,

respectivamente.

fatores

selecionados

Tabela 04 — Primeira experiéncia: parametros x compressibilidade.

e descritos

. Volume . Formulacoes
Categorias Aditivos
(%) 5081 5082
P6 A X
Fibras de
9,72 Fibra A X
Reforgo
P6 B X X
Resina 1 X
Aglomerante 13,51
Resina 2 X
Lubrificante A X X
Lubrificante B X X
Modificadores
. 51,41 Abrasivo 1 X
de Atrito
Abrasivo 2 X
Sulfeto metalico X X
Carga 1 X
Carga 2 X
Cargas 25,36
Carga 3 X X
Carga 4 X X
Processo
Presséo de conformacéo a quente (MPa) 29,4 58,8
Temperatura maxima tratamento térmico (°C) 250 200
Compressibilidade a frio
P Média 195 217
(um)
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No anexo I sdo apresentadas algumas propriedades fisicas dos componentes
codificados como fibra metdlica A, como p6 metélico A ou B, como resina fendlica 1 ou 2,
como lubrificante A ou B, como abrasivo 1 ou 2 e como cargas 1, 2, 3 ou 4.

Os resultados obtidos mostraram que os fatores e seus niveis selecionados nio
provocaram uma variagdo significativa da compressibilidade.

Resolveu-se rever e simplificar a formulacdo. Decidiu-se concentrar os percentuais
dos lubrificantes A e B num tnico percentual e usd-los como parametros de variagdo nas
formulacdes. Ao mesmo tempo eliminou-se as cargas 3 e 4, concentrando os seus
percentuais sob a forma de uma dnica carga, como carga 1 ou carga 2. O p6 do metal B foi
eliminado da formulagdo, sendo que seu percentual foi adicionado ao percentual da fibra A
ou ao do p6 de A.

A tabela 05 mostra os fatores selecionados e os resultados de compressibilidade
obtidos para os dois experimentos selecionados, onde se usou, ou todos os fatores em seus
menores niveis, ou todos em seus maiores niveis, formulacdes 5098 e 5099,

respectivamente.

Tabela 05 — Segunda experiéncia: parametros x compressibilidade.

. Volume . Formulacodes
Categorias Aditivos
(%) 5098 5099
Fibras de Pé A X
9,72
Reforco Fibra A X
Resina 1 X
Aglomerante 13,51
Resina 2 X
Lubrificante A X
Lubrificante B X
Modificadores
. 51,41 Abrasivo 1 X
de Atrito
Abrasivo 2 X
Sulfeto metalico X X
Carga 1 X
Cargas 25,36
Carga 2 X
Processo
Presséo de conformacéo a quente (MPa) 58,8 29,4
Temperatura maxima tratamento térmico (°C) 200 250
Compressibilidade a frio (um) Média 75 78
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Os resultados obtidos mostraram que os fatores e os niveis selecionados também nao
provocaram uma variagdo significativa da compressibilidade entre os experimentos.
Contudo, comparando-se os resultados de compressibilidade entre a primeira experiéncia e
a segunda, fica patente que houve uma reducdo abrupta dos valores de compressibilidade e
que as simplificacOes feitas menosprezaram fatores significativos para a composi¢do da
compressibilidade.

A terceira experiéncia realizada concentrou o foco sobre as cargas 3 e 4,
considerando-as como parametros de selecdo e um novo bloco de experimentos foi
realizado. A tabela 06 mostra os fatores selecionados e os resultados de compressibilidade

obtidos para os quatro experimentos realizados, formulacdes 5118, 5119, 5120 e 5121.

Tabela 06 — Terceira experiéncia: parametros x compressibilidade.

. Volume . Formulacdes
Categorias Aditivos
(%) 5118 5119 5120 5121
Fibras de
9,72 Fibra A X X X X
Reforgo
Aglomerante 13,51 Resina 2 X X X X
Lubrificante A X X X X
Modificadores
) 51,41 Abrasivo 1 X X X X
de Atrito
Sulfeto metalico X X X X
Carga 2 X X X X
Cargas 25,36 Carga 3 X X
Carga 4 X X
Processo
Presséo de conformagao a quente (MPa) 58,8 58,8 58,8 58,8
Temperatura maxima tratamento térmico (°C) 200 200 200 200
Compressibilidade a frio
P ) Média 181 106 138 85
Hm

Os resultados obtidos mostraram que a presenca dos fatores, carga 3 e carga 4, nas

formulagcdes provocaram uma variagdo significativa da compressibilidade.
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Nos experimentos exploratorios 1 e 2 foram selecionados os seguintes fatores:

— morfologia da particula metélica (fibra ou po);

— fluidez da resina fendlica (resina 1 ou resina 2);

— dureza do abrasivo (abrasivo 1 ou abrasivo 2);

— tipo de lubrificante (lubrificante A ou lubrificante B);

— natureza quimica da carga (carga 1 ou carga 2);

— pressdo de conformacio a quente (29,4 ou 58,8 MPa), e;

— temperatura mdxima no tratamento térmico (200° ou 250° C).

As variacdes maximas observadas para a compressibilidade a frio nestes dois
primeiros experimentos exploratdrios ficaram entre 75 ume 217 pm.

Ja em relacdo ao terceiro experimento exploratério pode-se afirmar que, a presenca
das cargas 3 e 4, ocasionaram uma variacao significativa da compressibilidade a frio, de tal
forma que a presenga das duas cargas geraram um compdsito (material de atrito) com a
compressibilidade média de 181 um e, a auséncia das mesmas, com adicdo de mais carga 2
em seus lugares, gerou um compdsito de compressibilidade média de 85 pm.

Estabelecendo um comparativo entre os resultados obtidos para a compressibilidade a
frio entre os experimentos um e dois (75 a 217 um) contra o experimento trés (85 a 181
um), pode-se afirmar que os fatores selecionados nos experimentos um e dois foram pouco
significativos quando comparados aos fatores selecionados no experimento trés.

Com base nesta constatacdo fez-se necessdaria uma nova selecdo de fatores para a

execucdo do proximo experimento.

4.2 Delineamento de experimentos fracionado — DOE 1

Com base nos resultados obtidos nas trés séries de experimentos exploratorios
realizados decidiu-se concentrar o foco em fatores ligados aos principais componentes dos
materiais compdsitos, a matriz polimérica, a fibra de reforco e o material particulado.
Somando-se a estes fatores, resolveu-se concentrar o foco em fatores de processo
associados a operacdo de conformacgdo a quente.

Em relacdo a matriz polimérica, resina fendlica, escolheu-se usar uma resina fendlica
como padrdo, resina 2, variando-se o seu percentual volumétrico na formulac¢do. Para a

fibra de reforco, optou-se por avaliar se a natureza quimica da fibra metélica, fibra A ou B,
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poderia influenciar a compressibilidade. Por ultimo, ratificar se os materiais particulados,
carga 3 e carga 4, realmente sdo significativos para a compressibilidade a frio.

Em relacdo aos fatores associados ao processo de conformagdo a quente os fatores
selecionados foram a temperatura do molde e a pressdo usada durante o processamento da
peca.

Portanto, selecionaram-se os fatores e niveis para a constru¢do de um planejamento

experimental fatorial fracionado do tipo 2>, conforme tabela 7.

Tabela 07 — Fatores e niveis relacionados a composicao e processo — DOE 1.

Fatores Niveis
1 - Matérias-primas Baixo Alto
A - Percentual da resina fendlica 2 12 18
B - Tipo de fibra metalica Fibra A | FibraB
C - Tipo de carga Carga3 | Carga 4

2 - Variaveis de processo

D - Pressao conformacéao a quente (MPa) 29,4 58,8

E - Temperatura do molde na conformagao a quente (°C) 130 150

Optou-se pelo planejamento experimental fatorial fracionado como forma de
investigar um ndmero maior de fatores, sem que com isso se realize um niimero muito
grande de experimentos. Neste caso foram desprezadas as interacdes de maior ordem (mais
do que dois fatores).

A tabela 8, a seguir, apresenta as dezesseis formulacOes que fazem parte deste
primeiro planejamento de experimentos, os fatores e seus respectivos niveis, bem como a
ordem de execucdo dos experimentos, nas quais se observou o principio da aleatoriedade,
da replicagdo, foram conformadas 5 pecas de cada formulacdo, e da blocagem, onde foram

selecionados lotes unicos de cada uma das matérias-primas empregadas nos diferentes
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experimentos, com o objetivo de reduzir as variagdes decorrentes da fonte de abastecimento
e como forma de aumentar a sensibilidade dos experimentos.
No anexo I s3o apresentadas algumas propriedades fisicas dos componentes

codificados como fibra metélica A ou B, como resina fendlica 2 e como cargas 3 ou 4.

Tabela 8 — Delineamento de experimentos 1.

Fatores
Formula Ordem A B C D E
. de Percentual | Tipo de | Tipo Pressao Temperatura
! execucao | de resina fibra de | conformacao do molde

vol. (%) | metalica | carga (MPa) °O)
5223 2 12 A 3 29,4 150
5224 11 18 A 29,4 130
5225 16 12 B 3 29,4 130
5226 15 18 B 3 29,4 150
5227 4 12 A 4 29,4 130
5228 8 18 A 4 29,4 150
5229 12 12 B 4 29,4 150
5230 13 18 B 4 29,4 130
5231 3 12 A 3 58.8 130
5232 5 18 A 3 58.8 150
5233 14 12 B 3 58.8 150
5234 1 18 B 3 58.8 130
5235 9 12 A 4 58,8 150
5236 7 18 A 4 58.8 130
5237 6 12 B 4 58,8 130
5238 10 18 B 4 58,8 150

A tabela 9 apresenta a matriz dos coeficientes de contraste usada para o célculo do
efeito dos fatores e as suas interagdes de primeira ordem para um planejamento
. . . 5.1 ~ .
experimental fatorial fracionado 2°°, o erro padrdo associado a cada resposta e os fatores

que sdo significativos.
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Para a determinagdo de quais fatores sdo significativos trabalhou-se com intervalos de
confianca de 95%, utilizando-se da distribuicdo de Student [21]. A partir do valor do erro

padrao foi determinada a significancia do fator (J) ou de sua interacdo utilizando a

expressao:
J=t. S(efeit()) (9)
Onde: t — valor do ponto da distribuicdo de Studant para intervalo de confianca
de 95%, e;

S (efeito) — €170 padrdo da resposta.

Um efeito € considerado significativo se o valor absoluto do efeito do fator ou
interacdo for maior que o valor calculado de J.

Outra técnica para distinguir a significancia dos efeitos € a construgdo grafica normal
(half normal plot), que nada mais € do que tracar um grafico dos valores absolutos das
estimativas de efeitos contra a probabilidade normal cumulativa.

Além do emprego de matrizes de contraste para o cdlculo do efeito dos fatores e as
suas interacOes, em paralelo utilizou-se o programa computacional para planejamento e
andlise de experimentos Design-Expert versao 5.0.9.

Utilizou-se a ferramenta computacional como forma de tornar mais 4gil e eficiente a
andlise e interpretacao dos resultados, através de figuras e graficos disponiveis no programa
computacional.

De acordo com os dados da tabela 9, a seguir, o efeito do tipo da fibra metdlica, B, € o
mais significativo para a resposta densidade especifica do material de atrito. Em segundo
lugar vem o efeito da pressdo de conformacio a quente, D. Todos os demais fatores e suas
interacdes ndo se mostraram significativos para a densidade especifica como resposta.

A figura 12 apresenta o grafico dos valores absolutos dos efeitos e suas interagdes
versus a probabilidade normal cumulativa dos mesmos para a resposta densidade
especifica. O gréafico também indica a existéncia de dois fatores significativos, B e D, tipo
da fibra metdlica e a pressdo de conformacgdo a quente, respectivamente. Os pontos centrais
que se ajustam a uma reta sdo considerados como efeitos ndo significativos, enquanto que
os pontos que estdo afastados da reta sdo considerados significativos e estdo identificados

com suas letras dos efeitos que representam.
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Tabela 9 — Matriz para célculo dos efeitos — DOE 1.

Fatores Respostas
For- Densi- | pyre. C:)erz- Forca
mula | A|B|C DI E|5|G|0|E|c|p|E|D|E|E e =M | bl i
fica (m) (N)
5223 | ||| 1 1|11 ]|af1|[1|[a]|1]|1]1] 284 | 74 |168 | 24,7
5224 |1 || |[a|a|a]a]a]af1|1|[1]1]1]1] 28 [ 91 66 | 47,1
5225 [ (1|11 1|1 |[1|[1]1]1[1][1]1] 3,08 80 80 | 20,6
5226 |1 |1 |- |[-a1 |1 ]|a]1]1]a|faf1|[1]1]1] 314 ]| 90 62 | 31,2
5227 [ |1 |1 |11 ]1 |11 |1 ]|1|1]|1]|1]|1]|1] 2,76 68 175 | 20,1
5228 |1 |1 |1 |41 |1 ]1]1]a|f1|a|[a]1]1] 285 ]| 88 94 | 371
5229 (1|1 |1 |1 |1 |11 1|11 |-1]|1]|-1]1]|-1] 3,02 69 159 | 14,2
5230 (1 (1|1 |41 |1 |41 ]a]-1|[1]1]1] 3,13 84 56 | 29,1
5231 [ |1 |1 |1 |11 |1 |11 |1 ]|-1]|1]|-1]1]-1] 3,03 83 89 | 35,6
5232 (1 |1 |11 |1 |11 |1 |11 ]|-1]|-1]1]1][1] 298 90 80 | 44,6
5233 |1 |1 |1 1|11 ]a]afaf1|[1]|a1]|1]1] 319 | 74 | 148 | 19,7
5234 (1 |1 |11 |11 |11 |-1]|-1|1]|-1]|1]|1]|1] 3,17 88 50 26,8
5235 |1 |1 |1 |1 |1 |1 ]-1]|-1|-1]-1|-1]|-1]1]|1]|[1]| 299 75 | 205 | 26,4
5236 |1 |1 |1 |1 |11 ]1[1]-1|1]1]1|[1]-1]-1] 3,06 97 62 | 52,6
5237 [ |1 |1 |1 ]|-1]-1]-1]|-1|1 |1 ]|1]|1]1]|1]|-1] 325 85 74 | 24,9
5238 [ 1 |1 |1 |1 |1 |11 |1 |1 ]|1|1]|1]|1]|1]|1]| 326 94 55 35,6
Média 3,04 | 83 | 101 | 30,6
Percentual de resina A 0,040 | 14,3 |-71,6| 14,7
Tipo de fibra metalica B 0,230 | -0,3 |-31,9| -10,8
Tipo de carga C 0,000 | -1,3 | 174 | -1,3
Pressao de conformacao D 0,153 | 53 |-12,0| 5,3
Temperatura do molde E -0,013| -2,8 39,9 | -2,9
Percentual de resina & Tipo de fibra metalica AB | 0,000 | -2,3 |12,1| -3,9
Percentual de resina & Tipo de carga AC |0,030| 2,3 |-146]| 2,5
Percentual de resina & Pressao conformacao AD |-0,038| -1,3 | 45 | -1,5
Percentual de resina & Temperatura do molde AE | 0,007 | 3,3 |-257| 1,1
Tipo de fibra metalica & Tipo de carga BC | 0,020 1,3 |-16,0| 2,7
Tipo de fibra metalica & Pressao conformacao BD |-0,028| -0,8 | 45 | -2,3
Tipo de fibra metalica & Temperatura do molde BE | 0,007 | 0,3 | 1,1 2,7
Tipo de carga & Pressao conformacao CD |0,048| 53 |-98 | 45
Tipo de carga & Temperatura do molde CE |-0,007| 0,8 | -3,4| -04
Pressao conformacao & Temperatura do molde DE |-0,010| -2,3 | 13,4 | -0,5
Erro Padrao 0,045 | 55 |15,8| 4,2
Significativo se maior que* 0,095 | 11,6 (33,5 9,0

* Parat = 2,12, com 16 graus de liberdade e 95% de confianca.
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Figura 12 — Grafico normal da densidade especifica x fatores significantes — DOE 1.

A figura 13, a seguir, evidéncia o efeito da troca da fibra A pela fibra B sobre a
densidade especifica do material de atrito, passando de um valor de aproximadamente 2,93
para 3,10, respectivamente. Estd alteracdo na densidade especifica dos materiais de atrito
provocada pela mudanga das fibras ja era esperada, ja que a densidade da fibra A, 7,90
g/cm3, é menor do que a densidade da fibra B, 9,0 g/cm3.

Pode-se constatar na figura 14, a seguir, que a mudanca de pressdo de conformacio a
quente possui influéncia sobre a densidade especifica dos materiais de atrito deste
experimento. Observa-se que, se utilizando uma pressao de conformagdo a quente de 29,4
MPa, obtém-se materiais de atrito com densidade especifica de aproximadamente 2,95 , e
para a pressdo de conformacgdo a quente de 58,8 MPa obtém-se materiais de atrito com
densidade especifica de aproximadamente 3,10. Esta mudanga na densidade especifica ndo
causa surpresa, pois, espera-se um maior grau de compactagdo do compdsito e da matriz
polimérica, a resina fendlica, com o aumento da pressdo de conformacio a quente. Na
industria utilizam-se pressdoes de conformacdo mais elevadas como forma de reduzir as
taxas de desgaste dos materiais de atrito e como conseqiiéncia obtém-se materiais com

maior densidade.
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Figura 13 — Gréfico da variacdo da densidade especifica em func¢do da mudanga do

tipo de fibra metdlica — DOE 1.
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Figura 14 — Gréfico da variagdo da densidade especifica em funcdo dos niveis de

pressao de conformacao a quente — DOE 1.
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As andlises da tabela 9 e da figura 15 mostram que o fator A, percentual de resina,

possui significancia sobre a dureza Rockwell R (HRR) dos materiais de atrito deste

experimento.
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Figura 15 — Gréfico normal da dureza HRR x fatores significantes — DOE 1.

A figura 16, a seguir, apresenta o grafico da variacdo da dureza em fungdo do
percentual de resina. Para 12% em volume de resina tem-se uma dureza de
aproximadamente 75 HRR e, para um percentual de 18% de resina, tem-se uma dureza de
aproximadamente 90 HRR. Ou seja, o aumento da quantidade da resina representa um
aumento de dureza do material de atrito.

Pode-se afirmar que esta resposta, dureza Rockwell R para os materiais de atrito,
dentro da faixa investigada pelo estudo, possui uma dependéncia muito forte da quantidade
de resina usada na preparagdo do compdésito. Segundo Silva [29] e Cho et al [30], uma
reducdo do percentual de resina fendlica representa um aumento da porosidade e do
tamanho dos poros do material de atrito e como conseqiiéncia menor serd a sua resisténcia a
formacdo de uma marca permanente no material, o que equivale dizer que menor serd a sua

dureza.
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Figura 16 — Gréfico da variacdo da dureza HRR em fung¢do dos niveis de percentual

de resina — DOE 1.

Os dados apresentados pela tabela 9 e pela figura 17, a seguir, evidenciam a grande
influéncia do fator A, percentual de resina, € numa escala menor do fator E, temperatura do
molde de conformacgdo a quente, sobre a compressibilidade a frio dos materiais de atrito
que fazem parte deste experimento. Os valores de compressibilidade a frio apresentaram
variagdes de resultados realmente significativas entre as diferentes formulagdes, variando
de aproximadamente 50 um até aproximadamente 200 um.

A figura 18, a seguir, mostra de forma grifica que o aumento do percentual
volumétrico de resina nos materiais de atrito provoca uma reducdo da compressibilidade a
frio dos mesmos. Portanto, pode-se dizer que a compressibilidade a frio dos materiais de
atrito € inversamente proporcional ao percentual de resina. Para 12% de resina tem-se um
valor de compressibilidade a frio de aproximadamente 130 um e para 18% de resina tem-se
um valor de compressibilidade de aproximadamente 60 pm. Identicamente ao caso da
dureza HRR, segundo Silva [29] e Cho et al [30], a reducdo da quantidade de resina
provoca um aumento da porosidade e do tamanho dos poros e como a compressibilidade a
frio mede a deflexdo que a pastilha sofre sob pressdo, espera-se um aumento da

compressibilidade com a redu¢do da quantidade de resina fendlica no compésito.
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Figura 18 — Gréfico da variacdo da compressibilidade a frio em funcdo dos niveis de

percentual de resina — DOE 1.

42



A figura 19 mostra de forma gréfica que o aumento da temperatura do molde durante
a conformacio a quente dos materiais de atrito provoca um aumento da compressibilidade a
frio dos mesmos. As mudancas dos niveis de temperatura ndo se mostram tao fortes quanto
a mudanga dos niveis de percentual de resina. Para a temperatura de 130° C tem-se a
compressibilidade a frio de aproximadamente 80 um e para a temperatura de 150° C tem-se
uma compressibilidade a frio de aproximadamente 120 um. Esse aumento da
compressibilidade do material de atrito com o aumento da temperatura do molde nio esta
em conformidade com a redu¢@o observada no tempo de cura da resina fendlica 2 com o
aumento da temperatura, ver grafico no anexo I, contudo, o comportamento do indice de
fluidez da resina 2 em fun¢do da temperatura, ver grafico no anexo I, mostra uma zona de
pequena oscilagdo do indice de fluidez entre as temperaturas de 130° e 150° C, o que pode
justificar esse aumento da compressibilidade. A expectativa seria de uma reduc¢do da

compressibilidade com o aumento da temperatura.
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Figura 19 — Gréfico da variagdo da compressibilidade a frio em func¢do da temperatura
do molde — DOE 1.
As andlises da tabela 9 e da figura 20, a seguir, mostram que a for¢a maxima de
flexdo em trés pontos dos materiais de atrito, dentro da faixa experimental investigada neste
estudo, € influenciada pelos fatores A, percentual de resina fendlica usada na formulacdo, e

o B, o tipo da fibra metdlica.
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Figura 21 — Gréfico da variagdo da forca mdxima de flexdo em tré€s pontos em funcdo

dos niveis de percentual de resina — DOE 1.
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Pode-se constatar na figura 21 que o aumento do percentual de resina possui
influéncia sobre a forca maxima de flexdo dos materiais de atrito deste experimento.
Observa-se que se utilizando uma menor quantidade de resina, 12%, obtém-se materiais de
atrito com for¢ca médxima de flexdo de aproximadamente 23 N, e para uma maior quantidade
de resina, 18%, obtém-se materiais de atrito com forca maxima de flexdao de
aproximadamente 36 N, pois, segundo Casaril [9], para os materiais de atrito produzidos a
partir de resinas fendlicas que apresentam deformacgdo muito pequena (~1-2%) a ruptura da
matriz € o fator limitador da resisténcia a ruptura do material compdsito, € como
conseqiiéncia quanto maior a quantidade de resina no compdsito, maior serd a resisténcia

mecanica do mesmo, até o limite da matriz polimérica.
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Figura 22 — Gréfico da variagdo da forca mdxima de flexdo em tré€s pontos em fungdo

do tipo de fibra metdlica — DOE 1.

A figura 22 evidéncia o efeito da troca da fibra A pela fibra B sobre a for¢ca méaxima
de flexdao do material de atrito, passando de um valor de aproximadamente 35 para 25 N,
respectivamente. Estes resultados indicam que a efetividade de recobrimento da fibra A
pela matriz é mais intensa do que da fibra B, o que provoca um aumento da resisténcia

interfacial fibra/matriz [12].
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Com o objetivo de se verificar o comportamento do coeficiente de atrito das
diferentes formulacOes executadas neste delineamento de experimentos realizou-se 2
ensaios do tipo SAE J661a para cada formulagdo. A figura 23, a seguir, apresenta um

resumo de todas as curvas de atrito obtidas para as formulagdes deste primeiro DOE.
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Figura 23 — Graéfico do ensaio SAE J661a — DOE 1.

A figura revela uma variagdo bastante grande do comportamento do atrito nas duas
primeiras etapas do teste, linha base e primeiro fade. Para as demais etapas do teste
observa-se um comportamento bem mais uniforme. Entende-se que a maior dispersao das
duas primeiras etapas esteja associada ao acomodamento da amostra, chamado
assentamento, e que as interacdes triboldgicas entre a amostra e o contra material, neste
caso, o tambor, ainda ndo sdo efetivas o suficiente para formar o terceiro corpo.

Contudo os ensaios SAE J66la revelam que as formulagdes apresentaram um
comportamento cldssico de materiais de atrito, mesmo com todas as variagcdes empregadas

nas diferentes formulacdes deste primeiro DOE.
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Em relacdo a taxa de desgaste dos materiais, que também faz parte do ensaio SAE
J661a, estd resposta foi desconsiderada neste trabalho, pois, os valores obtidos se
mostraram pouco representativos, ou seja, as taxas de desgaste foram muito baixas.

De modo geral, pode-se dizer que o delineamento de experimentos fracionado, DOE
1, serviu para indicar que a compressibilidade a frio dos materiais de atrito ndo sofrem
influéncia da pressdo aplicada durante a etapa de conformacio a quente, dentro da faixa
experimental investigada neste estudo.

Por outro lado, ndo foram encontradas correlagdes importantes entre as respostas
neste primeiro delineamento de experimentos, conforme pode ser constatado pela anélise
dos gréficos contidos no anexo II. Contudo, percebe-se uma pequena interacdo entre a
dureza HRR e a compressibilidade a frio.

O DOE fracionado facilita a investigagdo de um nimero maior de fatores, contudo, a
andlise das interagdes entre os fatores fica prejudicada. Com isso, decidiu-se investigar com
maior profundidade os fatores que mostraram ter significancia relativa sobre a

compressibilidade a frio neste primeiro DOE utilizando-se para isto um DOE completo.
4.3 Delineamento de experimentos completo — DOE 2
Com base nos resultados obtidos nos experimentos anteriormente realizados,
selecionaram-se os seguintes fatores, conforme tabela 10, para a constru¢do de um

planejamento experimental fatorial completo do tipo 24,

Tabela 10 — Fatores e niveis relacionados a composi¢do e processo — DOE 2.

Fatores Niveis
1 - Matérias-primas Baixo Alto
A - Percentual da resina fendlica 2 12 18
B - Tipo de fibra metalica Fiora A | FibraB
C - Tipo de carga Carga3 | Carga 4
2 - Variaveis de processo
D - Temperatura do molde na conformagao a quente (°C) 130 150
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Optou-se pelo planejamento experimental fatorial completo como forma de investigar
em detalhes os efeitos dos fatores e todas as suas possiveis interacdes.

O objetivo deste segundo DOE € o de corroborar a significincia dos fatores testados
no primeiro DOE e a0 mesmo tempo investigar em detalhes as possiveis interacdes entre os
mesmos em relacdo as respostas, densidade especifica, dureza HRR, compressibilidade a
frio e a forca médxima de flexdo em trés pontos.

A tabela 11 apresenta as dezesseis formulacdes que fazem parte deste segundo
planejamento de experimentos, os fatores selecionados e seus respectivos niveis, bem como
a ordem de execugdo dos experimentos, nas quais também se observou os principios da

aleatoriedade, da replicagdo e da blocagem.

Tabela 11 — Delineamento de experimentos 2.

Fatores
Formula | Ordem de A B C D
n’ execucdo | Percentual de | Temperatura do | Tipo de fibra | Tipo de
resina vol. (%) molde (°C) metalica carga
5296 12 12 130 A 3
5297 11 18 130 A 3
5298 1 12 150 A 3
5299 5 18 150 A 3
5300 8 12 130 B 3
5301 6 18 130 B 3
5302 10 12 150 B 3
5303 13 18 150 B 3
5304 15 12 130 A 4
5305 9 18 130 A 4
5306 4 12 150 A 4
5307 3 18 150 A 4
5308 7 12 130 B 4
5309 14 18 130 B 4
5310 16 12 150 B 4
5311 2 18 150 B 4
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Tabela 12 — Matriz para calculo dos efeitos — DOE 2.

Fatores Respostas
A | Densi- Com- | Forca
e AN N AR HHE A EHH A e o
CIDPIP[DP]p| fica |HRR| (um) | "(N)
5296 |-1|-1|-1|-1|1|1[1T]|1|(1T]1(|(-1]-1|[-1]-1[1] 294 | 84 | 100 | 36,1
5297 |1 (-1 |-1|-1|-1|-1|-1|1[1T]1|(1]1[1]-1[-1] 294 | 97 80 | 49,1
5298 -1 (1 |-1|-1|-1|1 |1 |-1|-1|1|[1]1[|-1]1][-1] 3,01 87 | 155 | 30,0
5299 |1 (1 (-1 (1|1 |-1|-1]-1]-1|1|-1|(-1(1]|1]|1] 298 | 93 87 | 47,6
5300 [-1(-1|1 |11 |-1|1 |11 |11 ]-1(1]1([-1] 3,20 | 85 92 | 19,6
5301 |1 (1|1 |-1[-1|1[-1]-1[1T]-1|[-1]1(|(-1]1([1] 3,16 | 91 79 | 29,2
5302 |1 (1 (1 (-1|-1|-1|1]1|-1|{-1|{-1[1]|1]|-1]1] 3,20 78 | 167 | 18,7
5303 (1 (1|1 |11 |1 [|-1]|1]|-1]-1|[1]-1(-1]-1[-1] 3,18 | 95 71 | 29,5
5304 |1 (-1|-1|{1[1|1[|[-1]|1|-1]-1[-1]1(1]1([-1] 298 | 88 92 | 36,4
5305 |1 (-1|(-1(1[-1|-1|1T |1 |-1|-1|[1[-1|-1|1]1] 297 | 84 77 | 56,8
5306 |-1 (1 (-1(1|-1|1T|-1]-1|{1(|-1|[1]|-1]1]|-1]1] 3,02 | 8 | 196 | 29,5
5307 (1 (1 (11 |1 |11 ]-1|1(|-1|-1|1]|-1]|-1]-1] 3,06 [ 100 | 84 | 52,8
5308 [-1(-1|1 |11 ]|-1|-1]|-1|[-1]1|(1T]1(|[-1]-1[1] 325 | 94 74 | 26,0
5309 |1 (-1(1 (11|11 ]|-1|-1|{1(|-1|-1|1]|-1]-1] 3,25 [ 101 62 [ 35,9
5310 |1 (1 (1 (1 |-1|-1|-1]1|1|{1|-1|-1|-1|1]-1] 3,23 89 | 108 | 22,6
5311 |1 (1|1 |11 |1|1|1|[1]1[1]1(1]1|[1] 326 | 98 75 | 32,8
Média 3,10 | 90 | 100 | 34,5
Percentual de resina A |-0,004| 89 |-46,1| 144
Temperatura do molde B 0,031 | -0,1 | 359 | -3,2
Tipo de fibra metalica C 0,229 | 1,9 |-17,9| -15,5
Tipo de carga D 0,051 | 34 | -79 | 41
Percentual de resina & Temperatura do molde AB | 0,009 | 34 [-31,1| 1,1
Percentual de resina & Tipo de fibra metalica AC |(-0,004| 09 | 76 | 4,2
Percentual de resina & Tipo de carga AD |0,019]| -1,6 | 3,1 1,6
Temperatura do molde & Tipo de fibra metalica BC |-0,029| -26 | -74 | 14
Temperatura do molde & Tipo de carga BD |-0,001| 0,9 | 3,6 | -1,2
Tipo de fibra metalica & Tipo de carga CD | 0,011 | 49 |-146]| 0,9
Percentual resina & Temperatura molde & Tipo fibra ABC | 0,004 | -0,1 | 5,1 -0,7
Percentual resina & Temperatura molde & Tipo carga | ABD | 0,011 | 24 | 16 | -0,3
Percentual de resina & Tipo de fibra & Tipo de carga ACD | 0,004 | -0,1 | 12,9 | -1,6
Temperatura & Tipo de fibra & Tipo de carga BCD |-0,006| -2,1 | -86 | -0,3
Todos os fatores ABCD |-0,009| -4,6 | 13,9 | 0,1
Erro Padrao 0,065 | 3,3 |14,1 3,8
Significativo se maior que’ 0,14 | 6,9 |30,0 | 8,1

* Para t = 2,12, com 16 graus de liberdade e 95% de confianca.
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Em paralelo também se utilizou o programa computacional para planejamento e
andlise de experimentos Design-Expert versdo 5.0.9, e os grificos dos valores absolutos das
estimativas de efeitos contra a probabilidade normal cumulativa.

A tabela 12 apresenta a matriz dos coeficientes de contraste usada para o cdlculo do
efeito dos fatores e todas as suas interagdes para um planejamento experimental fatorial
completo do tipo 2', o erro padrdao associado a cada resposta e os fatores que sdao
significativos.

Para a determinag@o de quais fatores sdo significativos, trabalhou-se com intervalos
de confianca de 95%, utilizando-se da distribuicdo de Student. A partir do valor do erro
padrdo foi determinada a significancia do fator (J) conforme a expressao (9).

Analisando os valores dos efeitos mostrados na tabela 10 e na figura 24 para a
resposta densidade especifica do material de atrito, notou-se que o tnico fator que apresenta
significancia € o tipo de fibra metdlica, C. Todos os demais fatores e suas interagdes nao
sdo significativos dentro da faixa experimental investigada por este trabalho. Este resultado

esta de acordo com o primeiro DOE.
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A figura 25, a seguir, evidéncia o efeito da troca da fibra A pela fibra B sobre a
densidade especifica do material de atrito, passando de um valor de aproximadamente 3,00
para 3,20, respectivamente. Estd alteracdo na densidade especifica dos materiais de atrito
provocada pela mudanca das fibras ja era esperada, j4 que a densidade da fibra A, 7,9

g/cm3, é menor do que a densidade da fibra B, 9, 0 g/cm3.
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Figura 25 — Gréfico da variacdo da densidade especifica em func¢do da mudanga do

tipo de fibra metdlica — DOE 2.

De acordo com os dados da tabela 12 e da figura 26, a seguir, o fator percentual de
resina, A, possui influéncia significativa sobre a dureza Rockwell R dos materiais de atrito
deste experimento. Todos os demais fatores e suas interacoes ndo sao significativos dentro
da faixa experimental investigada por este trabalho. Este resultado esta de acordo com o
primeiro DOE e corrobora o que foi encontrado no DOE 1.

A figura 27, a seguir, apresenta o grafico da variacdo da dureza HRR em fungdo do
percentual de resina. Elas se relacionam da seguinte forma: para 12% em volume de resina
tem-se uma dureza de aproximadamente 85 HRR e para um percentual de 18% de resina
tem-se uma dureza de aproximadamente 93 HRR, ou seja, o aumento da quantidade da

resina representa um aumento de dureza do material de atrito.
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Figura 26 — Grafico normal da dureza HRR x fatores significantes — DOE 2.
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Figura 27 — Grifico da variacdo da dureza HR em fun¢do dos niveis de percentual de

resina — DOE 2.
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Da mesma forma como foi mostrado no primeiro DOE, pode-se afirmar que esta
resposta, dureza Rockwell R para os materiais de atrito, dentro da faixa investigada pelo
estudo, possui uma dependéncia muito forte da quantidade de resina e segundo Silva [29] e
Cho et al [30], uma reducdo do percentual de resina fendlica representa um aumento da
porosidade e do tamanho dos poros do material de atrito e como conseqii€éncia menor serd a
sua dureza.

De acordo com os dados apresentados pela tabela 12 e pela figura 28, a seguir, o
efeito do percentual de resina, A, € o mais significativo para a resposta compressibilidade a
frio. Em segundo lugar vem o efeito da temperatura do molde durante a conformagdo a
quente, B. Em terceiro lugar vem o efeito da interacdo entre os fatores percentual de resina
e a temperatura do molde de conformacio a quente, AB. Todos os demais fatores e suas
interacdes ndo se mostraram significativos.

Os valores de compressibilidade a frio apresentaram variagdes de resultados
realmente significativas entre as diferentes formulagdes, variando de aproximadamente 60

um até aproximadamente 200 pm.
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Figura 28 — Gréfico normal da compressibilidade a frio x fatores significantes — DOE
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A figura 29 mostra de forma gréafica que o aumento do percentual volumétrico de
resina nos materiais de atrito provoca uma reducdo da compressibilidade a frio dos
mesmos. Portanto, pode-se dizer que a compressibilidade a frio dos materiais de atrito é
inversamente proporcional ao percentual de resina. Para 12% de resina tem-se um valor de
compressibilidade a frio de aproximadamente 125 um e para 18% de resina tem-se um
valor de compressibilidade de aproximadamente 70 um. Identicamente ao caso da dureza
HRR, segundo Silva [29] e Cho, et al [30], a reducdo da quantidade de resina provoca um
aumento da porosidade e aumento do tamanho dos poros e como a compressibilidade a frio
mede a deflexdio que a pastilha sofre sob pressdo, espera-se um aumento da

compressibilidade com a redu¢do da quantidade de resina fendlica no compdsito.
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Figura 29 — Gréfico da variacdo da compressibilidade a frio em fun¢do dos niveis de

percentual de resina — DOE 2.

A figura 30, a seguir, indica de forma gréfica que o aumento da temperatura do molde
durante a conformacdo a quente dos materiais de atrito provoca um pequeno aumento da
compressibilidade a frio dos mesmos. As mudancas dos niveis de temperatura mostraram o
seguinte comportamento: para a temperatura de 130° C tem-se a compressibilidade a frio de

aproximadamente 80 um e para a temperatura de 150° C tem-se uma compressibilidade a
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frio de aproximadamente 110 ym. Da mesma forma que no DOE 1, esse aumento da
compressibilidade do material de atrito com o aumento da temperatura do molde ndo esta
em conformidade com a redu¢@o observada no tempo de cura da resina fendlica 2 com o
aumento da temperatura, ver grafico no anexo I, contudo, o comportamento do indice de
fluidez da resina 2 em fun¢do da temperatura, ver grafico no anexo I, mostra uma zona de
pequena oscilagdo do indice de fluidez entre as temperaturas de 130° e 150° C, o que pode
justificar esse aumento da compressibilidade. A expectativa seria de uma reducdo da

compressibilidade com o aumento da temperatura.
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Figura 30 — Gréfico da variacdo da compressibilidade a frio em funcdo da temperatura

do molde — DOE 2.

A interacdo entre os fatores percentual de resina e a temperatura do molde de
conformacgdo a quente, AB, é apresentada de forma gréfica a seguir na figura 31 para a
compressibilidade a frio.

A andlise indica que ndo existem variacdes significativas do valor de
compressibilidade a frio quando se trabalha com o maior nivel do percentual de resina,
18%, independentemente da temperatura utilizada no molde de conformagdo a quente.
Contudo, quando se trabalha com o percentual de resina no seu nivel mais baixo, 12%, a

variacdo da temperatura do molde de conformagdo a quente mostra-se muito significativa
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para a compressibilidade a frio. Essa interacdo de fatores € muito importante para a
indudstria de materiais de atrito, pois, fica evidente que para se reduzir a variabilidade da
compressibilidade sdo necessdrios, primeiramente um controle rigido sobre a composicao
do material de atrito, utilizacdo da quantidade exata de resina fendlica, e associado a isso, é
muito importante que se faca um controle rigido da temperatura do molde durante a etapa
de conformacdo a quente, caso contrdrio a variabilidade da compressibilidade a frio serd
inaceitdvel. Uma grande variagdo da compressibilidade pode comprometer a performance
do material de atrito, principalmente em relag@o a taxa de desgaste, a resisténcia mecanica e

a ocorréncia de ruido durante a frenagem.
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Figura 31 — Gréfico da variacdo da compressibilidade a frio em fun¢do da interacdo

dos fatores percentual de resina e temperatura do molde — DOE 2.

Analisando os valores dos efeitos mostrados na tabela 12 e na figura 32, nota-se que a
forca maxima de flexdo em trés pontos dos materiais de atrito, dentro da faixa experimental
investigada neste estudo, € influenciada primeiramente pelo fator C, o tipo da fibra metélica

e em segundo lugar pelo fator A, o percentual de resina.
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Figura 32 — Gréfico normal da forca maxima de flexdo em trés pontos x fatores

significantes — DOE 2.

A figura 33, a seguir, mostra o efeito da troca da fibra A pela fibra B sobre a forca
mdxima de flexdo dos materiais de atrito deste experimento. A troca da fibra A pela fibra B
reduziu a forca médxima de flexdo, passando de aproximadamente 40 N para 28 N,
respectivamente. Exatamente como no primeiro DOE, os resultados indicam que a
efetividade de recobrimento da fibra A pela matriz é mais intensa do que da fibra B, o que
provoca um aumento da resisténcia interfacial fibra/matriz [12].

Ja a figura 34, a seguir, evidéncia que o aumento do percentual de resina sobre a for¢a
maxima de flexdo do material de atrito provocou um aumento da for¢ca miaxima de flexao,
passando de aproximadamente 28 N, para 12% de resina, para aproximadamente 40 N, para
18% de resina, o que segundo Casaril [9], para os materiais de atrito de matriz fendlica, que
apresentam deformacado muito pequena (~1-2%), a ruptura da matriz € o fator limitador da
resisténcia a ruptura do compdsito, € como conseqiiéncia quanto maior a quantidade de
resina no compdsito, maior serd a resisténcia mecanica do mesmo, até o limite de

resisténcia a ruptura da matriz polimérica, a resina fendlica.
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Figura 33 — Gréfico da variagdo da forca mdxima de flexdo em tré€s pontos em funcdo

do tipo de fibra metdlica — DOE 2.
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Figura 34 — Gréfico da variagao da forca maxima de flexdo em trés pontos em fungdo

dos niveis de percentual de resina — DOE 2.
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Os resultados obtidos nos delineamentos de experimentos completo, DOE 2, e
fracionado, DOE 1, estdo em concordincia. Ambos mostraram que a forca maxima de
flexdo em trés pontos dos materiais de atrito € influenciada unicamente por fatores
relacionados a composi¢cdo quimica do compdsito, ou seja, pelos fatores percentual de

resina e tipo de fibra metélica, para a faixa experimental investigada neste estudo.
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Figura 35 — Graéfico do ensaio SAE J661a — DOE 2.

Da mesma forma como foi realizado no primeiro DOE, o objetivo dos ensaios do tipo
SAE J661a, visou a caracterizagdo do nivel de atrito das diferentes formulagdes. A figura
35 apresenta um resumo de todas as curvas de atrito obtidas para as formulagdes executadas
neste segundo DOE.

A figura revela uma dispersdo acentuada das curvas de atrito em grande parte das
etapas do ensaio, exceto na sec¢do referente a segunda recuperagdo, onde observa-se um

comportamento mais uniforme.
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O comportamento do atrito observado nas diferentes formula¢des que compuseram os
dois delineamentos de experimentos revelou uma conduta caracteristica de materiais de
atrito de matriz polimérica, ou seja, todas as variacOes empregadas nas diferentes
formulacdes ndo foram suficientes para descaracterizar o coeficiente de atrito das mesmas.

Como foi mencionado no primeiro delineamento de experimentos, em relacio a taxa
de desgaste, esta resposta foi desconsiderada em todos os delineamentos em funcio de que
os valores encontrados foram muito baixos e portanto, pouco significativos.

Genericamente pode-se dizer que os resultados do delineamento de experimentos
completo, DOE 2, dentro da faixa experimental investigada neste estudo, serviu para
indicar que a resposta, compressibilidade a frio dos materiais de atrito € primeiramente
influenciada pela quantidade de resina fendlica adicionada a formulac¢do, e em segundo
lugar pela temperatura do molde durante a conformagdo a quente, e por ultimo pela
interacdo dos dois fatores, percentual de resina e temperatura do molde. Em suma, os
resultados indicam que a compressibilidade a frio depende fortemente da matriz polimérica,
neste caso a resina fendlica, quer pela quantidade de resina usada, quer pela temperatura de
processamento, ou os dois fatores somados, o que do ponto de vista industrial € muito
importante, pois, revela a necessidade de se controlar rigorosamente a composi¢ao quimica
e a temperatura de processamento durante a etapa de conformacdo a quente, assegurando,
com isso uma pequena variabilidade da resposta.

Dentro do intervalo em que se pode trabalhar a composi¢do das formulacdes, sem
descaracterizd-las como materiais de atrito, constatou-se que os efeitos do tipo de fibra
metdlica e do tipo de carga ndo sdo significativos para a compressibilidade a frio. Por outro
lado, como ja foi dito anteriormente, a matriz, a resina fendlica, € altamente significativa,
com isso a Lei das Misturas deixa de ser interessante para este estudo. Da mesma forma
que no primeiro delineamento de experimentos, ndo foram encontradas correlagdes
importantes entre as respostas neste segundo delineamento de experimentos, conforme

pode ser constatado pela andlise dos graficos contidos no anexo II.

4.4 Delineamento de experimentos completo — DOE 3

Como sugere o titulo deste trabalho o objetivo do mesmo ¢é estudar as varidveis de
composicdo e de processo para o controle da compressibilidade a frio dos materiais de

atrito, dentro de um intervalo que nao descaracterize as formulacdes.
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Em termos da composicdo das formulagdes e dos processos executados neste
trabalho, pode-se afirmar que a compressibilidade € influenciada fortemente pela matriz
polimérica, a resina fendlica, pela temperatura de processamento ou pelo somatdrio dos
dois fatores. Esta constatacdo sugere que se estude melhor as propriedades ligadas a resina
fendlica, as quais tenham dependéncia da temperatura. Com este intuito, selecionou-se
novamente o fator fluidez da resina, porém, agora utilizando niveis de fluidez mais
espacados. No anexo I s3o apresentados algumas propriedades fisicas e as andlises
termogravimétricas, TGA e os espectros infravermelho, FTIR dos trés tipos de resinas
usados neste trabalho, ou seja, da resina fendlica 1, 2 e 3.

Com base nos resultados obtidos nos experimentos anteriormente realizados,
selecionaram-se os seguintes fatores, conforme tabela 15, para a constru¢do de um

planejamento experimental fatorial completo do tipo 2°.

Tabela 13 — Fatores e niveis relacionados a composicao e processo — DOE 3.

Fatores Niveis
1 - Matérias-primas Baixo Alto
A - Percentual da resina fendlica 12 18
C - Fluidez da resina fendlica Resina 3 Resina 2

2 - Variaveis de processo

B - Temperatura do molde na conformagao a quente (°C) 130 150

Optou-se pelo planejamento experimental fatorial completo como forma de investigar
em detalhes os efeitos dos fatores e todas as suas possiveis interacdes.

O objetivo deste terceiro DOE € o de investigar em detalhes a influéncia dos fatores
selecionados isoladamente e as possiveis interacdes dos mesmos em relacdo as respostas,
densidade especifica, dureza HRR, compressibilidade a frio e a forca méxima de flexao em
trés pontos. Complementando a andlise, foram realizados ensaios SAE J661a como forma
de verificar o comportamento do nivel de atrito das diferentes formulagdes empregadas

neste DOE.
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Tabela 14 — Delineamento de experimentos 3.

Fatores
Ordem de A B C
Formula n°
execucao -
Percentual de | Temperatura Fluidez da
resina vol. (%) | do molde (°C) resina (Imm)
5329 1 12 130 Resina 3
5330 6 18 130 Resina 3
5331 5 12 150 Resina 3
5332 2 18 150 Resina 3
5333 8 12 130 Resina 2
5334 4 18 130 Resina 2
5335 7 12 150 Resina 2
5336 3 18 150 Resina 2

A tabela 14 apresenta as oito formulagdes
planejamento de experimentos, os fatores selecionados e seus respectivos niveis, bem como

a ordem de execu¢do dos experimentos, nas quais também se observou os principios da

aleatoriedade, da replicacdo e da blocagem.

Da mesma forma que nos delineamentos anteriores, também se utilizou para este
terceiro DOE o programa computacional para planejamento e andlise de experimentos

Design-Expert versdo 5.0.9, bem como os graficos dos valores absolutos das estimativas de

efeitos contra a probabilidade normal cumulativa.
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Tabela 15 — Matriz para calculo dos efeitos — DOE 3.

Fatores Respostas
_ _ Forga
Formula | a8 | ¢ |B|Ac e ABc| Rensidade | pureza | Compressi| mex.
(N)
5329 1(-1]-1] 1 1 1 -1 2,75 51 299 25,6
5330 1(-1]-1|-1]|-1][1 1 2,78 79 126 22,2
5331 A1 (1)1 1]-1] 1 2,59 73 198 17,2
5332 1 (1|11 ]-1[-1] 1 2,57 90 101 33,3
5333 (11111 -1]- 1 2,88 80 168 13,6
5334 1[-1({1]|-1]1]-1] -1 2,95 93 95 34,1
5335 (11111 -1 2,93 86 135 22,4
5336 111171 1 1 1 2,97 93 97 35,6
Média 2,803 81 152 25,5
Percentual de resina A 0,030 16,1 -95,2 11,6
Temperatura do molde B -0,075 9,6 -39,4 3,3
Fluidez da resina C 0,260 15,1 -57,4 1,8
Percentual resina & Temperatura | AB -0,020 4.4 27,8 3,1
Percentual resina & Fluidez resina | AC 0,025 -6,4 39,8 52
Temperatura & Fluidez resina BC 0,110 -7,1 23,3 1,9
Todos os fatores ABC| 0,005 1,3 -10,5 -6,7
Erro padrao 0,050 6,0 12,5 3,6
Significativo se maior que’ 0,115 13,7 28,9 8,3

* Para t = 2,306, com 8 graus de liberdade e 95% de confianga.

Analisando os valores dos efeitos mostrados na tabela 15 e na figura 36, para a
resposta densidade especifica do material de atrito, notou-se que o tnico fator que apresenta
alta significancia € a fluidez da resina, C. O fator temperatura do molde, B e a sua interacio
com a fluidez da resina, BC mostram-se bem menos significativos dentro da faixa
experimental investigada por este trabalho.

Os resultados obtidos para a densidade especifica dos materiais de atrito executados

neste terceiro delineamento de experimentos variaram de 2,57 a 2,97, mostrando que a

63



resposta foi sensivel as variagdes dos niveis dos fatores envolvidos neste conjunto de

experimentos.
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Figura 36 — Grafico normal da densidade especifica x fatores significantes — DOE 3.
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Figura 37 — Grafico da variacdo da densidade especifica em funcdo da fluidez da

resina — DOE 3.
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A figura 37 apresenta a relacdo entre a densidade especifica do material de atrito e a
fluidez da resina, sendo que para a resina 3 tem-se uma densidade especifica de
aproximadamente 2,65 e para a resina 2 tem-se uma densidade especifica de
aproximadamente 2,90.

Os resultados de menor densidade especifica para as formula¢des que usaram a resina
de menor fluidez e de maior densidade especifica para as formula¢des que usaram a resina
de maior fluidez indicam que a fluidez da resina seja a responsdvel pelo grau de
compactacdo da matriz no material de atrito, quer por uma maior eficiéncia no
recobrimento das fases presentes [12], quer por uma provavel redu¢do da porosidade e do

tamanho dos poros no composito [29].
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Figura 38 — Gréfico normal da dureza HRR x fatores significantes — DOE 3.

De acordo com os dados da tabela 15 e da figura 38, os fatores percentual de resina,
A, e a fluidez da resina, C, possuem alta significancia sobre a dureza Rockwell R dos
materiais de atrito deste experimento. O fator temperatura do molde, B e a sua interacao

com o fator fluidez da resina, BC, mostram-se bem menos significativos dentro da faixa
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experimental investigada por este trabalho. Os resultados de dureza para este terceiro DOE
variaram de 51 HRR até 93 HRR.

A figura 39 apresenta um grafico da variagdo da dureza HRR em func¢do do
percentual de resina. Elas se relacionam da seguinte forma: para 12% em volume de resina
tem-se uma dureza de aproximadamente 72 HRR e para um percentual de 18% de resina
tem-se uma dureza de aproximadamente 87 HRR, ou seja, o aumento da quantidade da

resina representa um aumento de dureza do material de atrito.
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Figura 39 — Gréfico da variacdo da dureza HRR em func¢do dos niveis de percentual

de resina — DOE 3.

A figura 40, a seguir, apresenta o grafico da variagdo da dureza HRR em func¢ado da
fluidez da resina. Elas se relacionam da seguinte forma: para a resina 3 tem-se uma dureza
de aproximadamente 72 HRR e para a resina 2 tem-se uma dureza de aproximadamente 87

HRR, ou seja, a menor fluidez da resina representa uma redugdo da dureza do composito.
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Figura 40 — Gréfico da variacdo da dureza HRR em funcdo da fluidez da resina —

DOE 3.

De acordo com os resultados obtidos para a dureza Rockwell R dos materiais de atrito
investigados neste estudo, pode-se afirmar que a dureza € governada essencialmente pela
matriz polimérica, quer pela quantidade de resina fendlica usada na formulagado, quer pela
fluidez da resina fendlica.

Mais uma vez fica clara a necessidade da inddstria controlar com exatiddao a
temperatura de processo, caso contrdrio as variagdes de dureza Rockwell R do material de
atrito podem ocasionar problemas na utilizacdo dos mesmos.

De acordo com os dados apresentados pela tabela 15 e pela figura 41, o efeito do
percentual de resina, A, € o mais significativo para a resposta compressibilidade a frio. Em
segundo lugar vem o efeito da fluidez da resina, C. Na seqiiéncia vem o efeito da
temperatura do molde, B, e a interagc@o entre os fatores percentual de resina e a fluidez da
resina, AC. Os valores de compressibilidade a frio apresentaram variacdes de resultados
realmente significativas entre as diferentes formulacdes, variando de aproximadamente 95

um até aproximadamente 300 um.

67



Grafico meio normal

. . |
A — % Resina I
99 — B - Temperatura molde
C — Fluidez da resinal
oF 1
|
o5 | A
I |
M-S = |
= |
= =25 | C
= T | AC e
% &S0 I | | -'_F_‘__'_‘_'_._:—_:-'—
= B__—
[ | -
= 5.9 ! =
£ a0 28, gl
=0 “’F"HFT
L == = |
|
|
T T T T T
OO0 == =0 a7 S0 1.0 a5 . 20

Efeito

Figura 41 — Gréfico normal da compressibilidade a frio x fatores significantes — DOE

A figura 42, a seguir, apresenta o grafico da variacdo da compressibilidade a frio em
funcdo do percentual de resina. Elas se relacionam da seguinte forma: para 12% em volume
de resina tem-se uma compressibilidade de aproximadamente 200 um e para um percentual
de 18% de resina tem-se uma compressibilidade de aproximadamente 100 um, ou seja, o
aumento da quantidade da resina representa uma reducdo da compressibilidade a frio do
material de atrito. Entende-se que a reduc@o da compressibilidade com o aumento da
quantidade de resina pode ser atribuida a uma redugdo da porosidade e do tamanho dos
poros [29] [30] e a uma melhor efetividade de recobrimento da resina [9]. Com os
resultados encontrados nos trés delineamentos de experimentos realizados fica corroborado
que o percentual de resina € o fator mais significativo para a resposta compressibilidade a

frio, dentro da faixa experimental investigada.
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Figura 42 — Gréfico da variagdo da compressibilidade a frio em fun¢do do percentual

de resina — DOE 3.

A figura 43, a seguir, apresenta o grafico da variacdo da compressibilidade a frio em
funcdo da fluidez da resina. Elas se relacionam da seguinte forma: para a resina 3 tem-se
compressibilidade de aproximadamente 180 um e para a resina 2 tem-se uma
compressibilidade de aproximadamente 130 um, ou seja, o aumento da fluidez da resina
representa uma redugdo da compressibilidade a frio do material de atrito. Da mesma forma
que o observado para a compressibilidade em fun¢do da quantidade de resina, entende-se
que o aumento da fluidez da resina fendlica provoque uma reducdo da porosidade e do

tamanho dos poros [29] [30] e a uma melhor efetividade de recobrimento da resina [9].
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Figura 43 — Gréfico da variacdao da compressibilidade a frio em funcdo da fluidez da

resina — DOE 3.

A figura 44, a seguir, indica de forma grafica que o aumento da temperatura do molde
durante a conformagdo a quente dos materiais de atrito provoca uma reducdo da
compressibilidade a frio dos mesmos. As mudancgas dos niveis de temperatura mostraram o
seguinte comportamento: para a temperatura de 130° C tem-se a compressibilidade a frio de
aproximadamente 170 um e para a temperatura de 150° C tem-se uma compressibilidade a
frio de aproximadamente 140 pum.

Este comportamento de reducdo da compressibilidade a frio em funcdo do aumento da
temperatura do molde ndo estd em concordincia com o que foi encontrado nos DOE
anteriores, contudo este é o comportamento que era esperado. Cabe lembrar que o
comportamento do indice de fluidez da resina 2 em fun¢do da temperatura, ver grafico no
anexo I, mostra uma zona de pequena oscilacdo do indice de fluidez entre as temperaturas
de 130° e 150° C, o que pode justificar esse comportamento ambiguo de num momento
aumentar € no outro momento reduzir a compressibilidade, dependendo de quanto exato é
controle de processo sobre a temperatura do molde. Este comportamento ambiguo da
compressibilidade ressalta ndo apenas a necessidade de controle rigoroso da temperatura de
processo, mas também a necessidade de se buscar resinas fendlicas com comportamento
mais estdvel, suportando variagdes ocasionais do processo, obtendo-se assim materiais de
atrito mais robustos.
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Figura 44 — Gréfico da variac@o da compressibilidade a frio em funcdo da temperatura

do molde — DOE 3.

A interacdo entre os fatores percentual de resina e a fluidez da resina, AC, é
apresentada de forma grafica a seguir na figura 45 para a resposta compressibilidade a frio.

A andlise indica que o aumento do percentual de resina, independentemente do nivel
de fluidez da resina, dentro da faixa experimental investigada neste estudo, reduz a
compressibilidade a frio dos materiais de atrito. Contudo, a reducdo € mais pronunciada
para a resina fendlica 3, onde se observa um valor aproximado de compressibilidade de 240
um para um percentual de resina de 12% e um valor de aproximadamente 110 pm para um
percentual de resina de 18%. J4 para a resina 2, a redu¢do da compressibilidade a frio é bem
menos significativa, passando de aproximadamente 150 um, para um percentual de resina
de 12%, para aproximadamente 95 um, para um percentual de resina de 18%. Esse fato
corrobora a grande significincia da matriz polimérica sobre a compressibilidade a frio e
que a intera¢@o dos dois fatores abre um maior espaco para o desenvolvimento de produtos

com maior flexibilidade no que se refere ao controle da compressibilidade a frio.
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Figura 45 — Gréfico da variacdo da compressibilidade a frio em fun¢do da interacdo

dos fatores percentual de resina e a fluidez da resina — DOE 3.
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Figura 46 — Grafico normal da forca maxima de flexdo em trés pontos x fatores

significantes — DOE 3.
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Analisando os valores dos efeitos mostrados na tabela 15 e na figura 46, notou-se que
a forca médxima de flexdo em trés pontos dos materiais de atrito, dentro da faixa
experimental investigada neste estudo, € influenciada pelo fator A, o percentual de resina.

A figura 47 mostra o efeito do percentual de resina fendlica sobre a forca mixima de
flexdo dos materiais de atrito deste experimento. A figura evidéncia que o aumento do
percentual de resina sobre a for¢ca médxima de flexdo do material de atrito provocou um
aumento da forca maxima de flexdo, passando de aproximadamente 18 N, para 12% de
resina, e para aproximadamente 30 N, para 18% de resina.

Os resultados obtidos no delineamento de experimentos completo, DOE 3, estao em
concordancia com os resultados encontrados tanto no delineamento de experimentos
fracionado, DOE 1, como no delineamento de experimentos completo, DOE 2. Todos
mostraram que a forca maxima de flexdo dos materiais de atrito € influenciada pelo fator
percentual de resina, para a faixa experimental investigada neste estudo. Isto € atribuido ao
fato de que para materiais de atrito de matriz fendlica, que apresentam deformac¢@o muito
pequena, a ruptura da matriz € o fator limitador da resisténcia a ruptura do compdsito, e
como conseqiiéncia quanto maior a quantidade de resina no compdsito, maior a sua

resisténcia mecanica, at€ o limite da resisténcia mecanica da matriz.
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Figura 47 — Gréfico da variagdo da forca mdxima de flexdo em tré€s pontos em funcdo

do percentual de resina — DOE 3.
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Da mesma forma como realizado nos dois primeiros delineamentos de experimentos,
foram realizados ensaios do tipo SAE J661a visando a caracteriza¢do do nivel de atrito das
diferentes formulagdes A figura 48 apresenta um resumo de todas as curvas de atrito
obtidas para as formulacgdes deste terceiro DOE.

A figura revela, da mesma forma que o ocorrido no primeiro DOE, uma dispersao
maior das curvas de atrito para as primeiras etapas do teste, linha base, primeiro fade e
primeira recuperacdo. Para as demais etapas do teste observa-se um comportamento bem
mais uniforme. Entende-se que a maior dispersdo das primeiras etapas esteja associada ao
acomodamento da amostra, chamado assentamento, e que as interagdes triboldgicas entre a
amostra e o contra material, neste caso, o tambor, ainda ndo sio efetivas o suficiente para
formar o terceiro corpo.

Contudo os ensaios SAE J66la revelam que as formulagdes apresentaram um
comportamento cldssico de materiais de atrito, mesmo com todas as varia¢cdes empregadas
nas diferentes formulagdes deste terceiro DOE.

Em relacdo a taxa de desgaste dos materiais, que também faz parte do ensaio SAE
J661a, estd resposta foi desconsiderada neste trabalho,pois, os valores obtidos se mostraram

pouco representativos, ou seja, as taxas de desgaste foram muito baixas.
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Neste terceiro delineamento de experimentos, ao contrario do que foi observado nos
dois delineamentos anteriores, percebe-se uma correlagdo entre a dureza Rockwell R e a
compressibilidade a frio, conforme pode ser constatado pela anédlise dos grificos contidos
no anexo III.

Genericamente, pode-se dizer que os resultados do delineamento de experimentos
completo, DOE 3, dentro da faixa experimental investigada neste estudo, serviu para
indicar que a resposta, compressibilidade a frio dos materiais de atrito € primeiramente
influenciada pela quantidade de resina fendlica adicionada a formulagdo, em segundo lugar
pela fluidez da resina, em terceiro lugar pela temperatura do molde durante a conformagao
a quente, e por ultimo pela interagdo dos dois fatores, percentual de resina e fluidez da
resina. Em suma, os resultados indicam que a compressibilidade a frio depende fortemente
da matriz polimérica, neste caso a resina fendlica.

Utilizando-se o programa computacional para planejamento e andlise de experimentos
Design-Expert versdao 5.0.9, pode-se obter a equagdo que correlaciona os fatores
significativos atuais com a compressibilidade a frio dos materiais de atrito deste
delineamento de experimentos. A equacdo 10, apresentada a seguir, faz esta correlagdo
entre os fatores significativos e a resposta. Cabe salientar que ndo se trata de uma equagao
genérica, mas uma equacio que se aplica aos intervalos experimentais investigados neste

estudo.

C =858,5-258R —2T —6,4FR + % (10)

Onde:

C = compressibilidade a frio;

R = percentual de resina fendlica;
T = temperatura do molde;

FR = fluidez da resina fendlica.
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5 - CONCLUSOES

As técnicas utilizadas no desenvolvimento deste trabalho, dentro do intervalo em que
se pode trabalhar sem descaracterizar os materiais como materiais de atrito, forneceram
dados satisfatorios para as seguintes conclusdes:

As medidas de densidade especifica realizadas nos delineamentos de experimentos
indicaram como fatores significativos o tipo de fibra metélica, a press@do usada na
conformacdo a quente e o indice de fluidez da resina fendlica.

De acordo com os resultados obtidos para a dureza Rockwell R dos materiais de atrito
investigados neste estudo, pode-se afirmar que a dureza € governada pela matriz
polimérica, quer pela quantidade de resina fendlica usada na formulagdo, quer pelo indice
de fluidez da resina fendlica. O aumento da dureza HRR com o aumento da quantidade e do
indice de fluidez da resina fendlica indica um maior grau de compactacdo do compdsito,
reducdo da porosidade, provocado pelo seu maior grau de cobertura da matriz sobre os
demais componentes durante a fase fluida da resina com a utilizacdo de temperatura e
pressao durante a fase de conformagao a quente.

Os valores obtidos da forca méxima de flexdo em trés pontos revelaram que os fatores
significantes sdo a quantidade de resina fendlica e o tipo de fibra metélica usada. O
aumento da for¢ca médxima de flexdo dos materiais de atrito € diretamente proporcional ao
aumento da quantidade de resina empregada na formulacao. Por outro lado, a troca da fibra
metdlica A pela fibra B provoca uma reducdo da forca méxima de flexdo do material de
atrito.

O comportamento do coeficiente de atrito obtido através do ensaio SAE J661a para as
diferentes formulacdes que compuseram este trabalho revelou uma conduta caracteristica
dos materiais de atrito de matriz polimérica, ou seja, todas as variagdes empregadas nas
diferentes formulacdes ndo foram suficientes para descaracterizar o desempenho do
coeficiente de atrito.

Dentre todas as varidveis de processo e de composi¢cdo dos materiais aqui estudados,
o percentual de resina fendlica utilizado na formulagdo mostrou ser o fator mais
significativo para a caracteristica compressibilidade a frio. Em segundo lugar tem-se a
fluidez da resina, em terceiro lugar tem-se a temperatura do molde durante a conformacio a
quente, e por ultimo tem-se a interagdo dos dois fatores, percentual de resina e fluidez da

resina. Por outro lado, constatou-se que os efeitos do tipo da fibra metélica e do tipo de
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carga, ndo sdo significativos, ou melhor, muito menos significativos para a
compressibilidade a frio. Em suma, os resultados indicam que a compressibilidade a frio
depende fortemente da matriz polimérica, neste caso a resina fendlica.

Considerando-se todos os delineamentos de experimentos realizados neste trabalho,
pode-se afirmar que o aumento do percentual volumétrico de resina e que o aumento do
indice de fluidez das resinas nos materiais de atrito provocam uma redugdo da
compressibilidade a frio, portanto, pode-se afirmar que a compressibilidade a frio nos
materiais de atrito € inversamente proporcional ao percentual de resina e ao indice de
fluidez da resina. Este comportamento, também indica um maior grau de compactacdo do
composito, reducdo da porosidade, provocado pelo seu maior grau de cobertura da matriz
sobre os demais componentes durante a fase fluida da resina com a utilizagdo de
temperatura e pressio durante a fase de conformacao a quente.

Em relacdo a temperatura do molde usada durante a conformagdo a quente, observou-
se que para o menor nivel de resina, o aumento da temperatura provoca uma redugdo
significativa da compressibilidade a frio dos materiais de atrito. J4 para o maior nivel de
resina, o aumento da temperatura ndo apresenta variacdes significativas na
compressibilidade a frio. J4 a relacdo da temperatura do molde com o indice de fluidez da
resina € a seguinte, para o nivel mais baixo de fluidez, o aumento da temperatura provoca
uma reducdo da compressibilidade a frio, porém, para a resina de maior fluidez o aumento
ou reducdo da temperatura do molde ndo provoca variagdes significativas na
compressibilidade do material de atrito.

A necessidade de se obter materiais de atrito com menores variacdes de
propriedades, em especial a compressibilidade, deixa patente que a busca de maior exatidao
no controle da temperatura de processo associada a utilizacdo de resinas fendlicas com
menor sensibilidade a estas variacOes de processo sdo esséncias para a obtencdo de
materiais mais robustos, reduzindo desta forma problemas de aplicacdo associados a
variagdo do produto, como durabilidade baixa, variacdo do coeficiente de atrito, ruido
durante a frenagem entre outros.

A seguir, estabelece-se uma correlacdo entre os fatores significativos e a resposta,
compressibilidade a frio. Cabe salientar que nao se trata de uma equacdo genérica, mas uma

equacgdo que se aplica aos intervalos experimentais investigados neste estudo.
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C =858,5-258R—-2T —6,4FR + g (10)

Onde:
C = compressibilidade a frio;
R = percentual de resina fendlica;
T = temperatura do molde;

FR = fluidez da resina fendlica.

Por fim, este trabalho aponta ser possivel aplicar técnicas estatisticas para racionalizar
o projeto de um material de atrito. Salienta-se que estas tendéncias sdo validas para os
compositos estudados nesta pesquisa e que € necessaria uma investigagdo complementar

mais abrangente expandindo os testes para outros valores.
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6 - PROXIMOS PASSOS

Como os resultados indicam que a compressibilidade a frio depende fortemente da
matriz polimérica, neste caso a resina fenodlica, sugere-se a realizacdo de trabalhos sobre:

- determinagdo de teores e indices de fluidez 6timos para a resina fendlica nos
materiais de atrito;

- estudo mais detalhados dos efeitos das variacdes das propriedades da matriz
polimérica relacionadas a sua cinética de reacdo, como por exemplo: tempo de cura, ponto
de fusdo, percentual de agente de cura, modificagdes na composicdo quimica da resina
fendlica, entre outras, sobre a compressibilidade;

- estudo do efeito da drea superficial dos componentes sobre a compressibilidade;

- estudo do efeito da porosidade do compdsito sobre a compressibilidade;

- estudo do efeito de outros tipos de fibras sobre a compressibilidade.
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8 — ANEXOS

ANEXO I

Propriedades fisicas das fibras e pds metélicos.

Propriedades fisicas Fibra A Po A Fibra B Po B
Densidade (g/cm?3) 7,9 7,9 9.0 9,0
Dureza Mohs 5 5 2,5 2,5
Comprimento (mm) 1-2 0,6 12-3 0,5
Diametro (mm) 0,04 0,04 0,05 0,05
Razdo aspecto média 37,5 15 42 10
Moddulo elasticidade
(MPa/mm?) 21,2 21,2 11,7 11,7
Propriedades fisicas das cargas.
Propriedades fisicas Cargal | Carga2 | Carga3 | Carga4
Densidade (g/cm?3) 2,7 4,2 1,0 2,6
Dureza Mohs (* Shore A) 3,3 3,0 *70 2,2
Propriedades fisicas modificadores de atrito
. . . Abrasivo | Abrasivo | Lubrificante | Lubrificante
Propriedades fisicas
1 2 A B
Densidade (g/cm?3) 3,8 3,9 1,95 1,8
Dureza Mohs 7 9 1,5 1,5
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Fluidez resinas x temperatura
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Andlise indice de fluidez das resinas em fun¢@o da temperatura, método ABNT

10.07.107-002 adaptado para diferentes temperaturas.

Tempo de cura resinas x temperatura
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Andlise do tempo de cura das resinas em funcdo da temperatura, método ABNT

10.07.107-001 adaptado para diferentes temperaturas.
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Andlise termogravimétrica, TGA, e espectro infravermelho, FTIR, da resina fendlica 3.
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ANEXO II

Densidade especifica x Dureza HR
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Griéficos de correlagdes entre respostas relativas ao DOEI.
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ANEXO III
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ANEXO IV

Densidade especifica x Dureza HR
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