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RESUMO

Este trabalho investiga o efeito da adicdo de nanoparticulas de grafeno em
compoésito de matriz fendlica novolaca utilizada em sistemas de freios de
veiculos comerciais ou pesados. Foram produzidas, para comparacao,
amostras de formulacdo padrdo (sem grafeno). Propriedades térmicas
(estabilidade), tribolégicas (desgaste, estabilidade do coeficiente de atrito) e
mecanicas (em flexdo e compresséo) foram avaliadas. Testes de friccdo foram
realizados em equipamento Chase (Chase Friction Material Test Machine)
segundo a norma SAE J661. Os resultados obtidos mostram que a amostra
com grafeno obteve melhor estabilidade de atrito a frio e quente comparada a
formulacdo padrédo. Verificou-se também aumento no médulo em flexdo do
material com grafeno e manutencéo das propriedades em compressao. Assim,
a adicdo de grafeno em matriz fendlica devido a caracteristicas como grande
area superficial e alta condutividade térmica promoveu a manutencdo das
propriedades mecanicas, aumento das propriedades térmicas e tribolégicas

contribuindo na renovacéo da superficie de atrito.
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INTRODUCAO

Materiais de fricgdo possuem formulagbes complexas e sdo obtidos pela

compactagao a quente de diferentes matérias primas, usualmente particulados
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e fibras. Normalmente utiliza-se mais de 10 constituintes diferentes. Estes
constituintes englobam materiais organicos e inorganicos. Para explicar a
composicao de um material de friccdo os principais componentes séo divididos
em 5 grandes grupos: aglomerantes, fibras, cargas, lubrificantes e atritantes. O
dimensionamento de cada componente destes grupos é realizado de maneira a
combinar as propriedades de cada material para se obter as carateristicas
desejadas no produto final. A contribuicdo de cada matéria-prima é
amplamente estudada com a finalidade de manter uma constante busca de
novas alternativas para o atendimento e estabilidade das variaveis de aplicagcéo
como: Coeficiente de atrito, baixa taxa de desgaste do material de atrito e da
superficie de contato, integridade mecéanica, matérias primas com baixo custo e
com maior sustentabilidade ambiental, além da minimizacdo do ruido e de
vibragbes durante a frenagem. Todas as variaveis precisam se manter estaveis
mesmo em condi¢des de temperatura, umidade, presenga de sujeiras, poeiras
ou presenca de agua em estradas (1).

A fase matriz do material de friccdo normalmente é uma resina
termorrigida fendlica, também chamada de resina fenol formaldeido. Esta
resina € amplamente utilizada em aplicagdes que requerem estabilidade
térmica, devido as sua ampla faixa de temperaturas de uso, que vai desde
temperaturas negativas até altas temperaturas. Além disso, possui baixa
flamabilidade, estabilidade dimensional e baixa emissao de gases toxicos e de
fumaca. As resinas fendlicas s&do consideradas mecanicamente frageis,
entretanto possuem 6étimas interagdes com cargas (organica e inorganica e
fibras). Pesquisas mais recentes buscam aprimorar as caracteristicas das
resinas fendlicas por meio de diversas técnicas, incluindo o reforco da matriz
fendlica com nanocargas, a utilizacdo de elastdmeros, copolimerizagao,
misturas e a adicdo de grupos funcionais com alto percentual de carbono (2).

O grafeno é um material emergente, composto de atomos de carbono,
formado em uma estrutura bidimensional (2D) semelhante a um favo de mel,
que foi sintetizado pela primeira vez por Geim e Novoselov em 2004,
ganhadores do Nobel de fisica em 2010 (3). Levando em conta, a melhora de
performance que o grafeno pode oferecer torna-se necessario estudar os
efeitos que o mesmo pode causar nas caracteristica de um componente de

extrema responsabilidade a seguranca do movimento como o material de atrito,
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aplicado em sistemas de freio a tambor em veiculos automotores de grande
porte, como: 6nibus, caminhdes e carretas, chamado de lona de freio ou bloco,
derivado do termo inglés brake block.

O objetivo deste trabalho é realizar a adicdo de nanoparticulas de
grafeno em material de friccdo de matriz fendlica e avaliar o desempenho em

comparagao a uma formulacdo padréo (sem adigdo de grafeno).

MATERIAIS E METODOS

O grafeno de grade UGZ-1004 foi obtido da empresa Zextec Nano,
possui 96,9% de pureza minima e area superficial superior a 26,09 m?/g, a
resina fendlica do tipo novoloca, foi adquirida da empresa ASK Crios. Demais
matérias primas para a obtencdo de material de atrito como fibra de vidro
(reforco mecanico), 6xido de aluminio (abrasivo), sulfeto metélico (lubrificante)
e cargas inorganicas, foram fornecidos pela empresa Duroline.

As nanoplaquetas de grafeno foram pré-dispersa em resina fendlica
novoloca, com granulometria entre 150 e 300 mesh. A dispersao foi realizada
em moinho de bolas, com rotacdo de 54 RPM por 5 horas.

Apbs pré-dispersdao de grafeno na resina fendlica, a mesma foi
incorporada em uma mistura com os demais componentes da formulacdo do
material de friccdo. O material de friccdo foi confeccionado, utilizando-se de um
processo de agitacdo em misturador de pas paralelas para homogeneizacdo
dos componentes, seguido de um processo de moldagem por compresséo a
guente em temperaturas na faixa entre 120 e 160 °C e com pressédo aplicada
de 150 kg/cm2. ApGs 0 processo de prensagem as amostras passam por
tratamento térmico em rampa de aquecimento lenta até 200 °C por até 12
horas. Por fim as amostras foram usinadas em corpos de prova. Foram
produzidas amostras denominadas como “padrao” (sem adigdo de grafeno) e
amostras com adig¢ao de 0,1% em peso, denominadas “grafeno 0,1 w%”.

As analises térmicas foram realizadas em amostras de resina pura e da

mistura de resina e grafeno. A Analise Termogravimétrica foi realizada em

equipamento modelo TGA Q5000 da TA Instruments, utilizando-se cadinhos de
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platina. A andlise foi realizada com 15 mg de amostra sob atmosfera de ar
sintético (80% N, e 20% O,) e fluxo de 50 mL/min, com estabilizacdo da
temperatura a 30° C e aguecimento até 1.000 °C a uma taxa constante de 10
°C/min. Calorimetria exploratéria diferencial (DSC) foi realizada em um
equipamento modelo DSC Q20 da TA Instruments com gas de arraste N, fluxo
de 50 mL/min, taxa de aquecimento de 10 °C/min. A massa das amostras foi,
em média, 6 mg. O ensaio foi realizado com uma corrida.

As amostras de material de friccdo “padrao” e grafeno 0,1 w%, foram
submetidos a ensaios mecanicos de atrito. O ensaio de flexdo de trés pontos,
foi realizado em equipamento de ensaio universal marca EMIC 23-5D, com
célula de carga com capacidade de 5 kN, utilizando-se 5 corpos de prova com
dimensdes de 90 mm X 12 mm X 5 mm. A distancia entre apoios utilizada foi
de 80 mm, e a velocidade de deslocamento do puncdo foi de 2 mm/min,
seguindo a norma ASTM D790 (Standard Test Methods for Flexural Properties
of Unreinforced and Reinforced Plastics and Electrical Insulating Materials).

O teste de compressdo foi realizando em equipamento de ensaio
universal marca Instron modelo 3382, com célula de carga com capacidade de
100 kN de acordo com a norma ASTM D695-23 (Standard Test Method for
Compressive Properties of Rigid Plastics). Foram testadas 5 corpos de prova
de cada configuracdo de material, usinados em dimensdes de 12,7 mm x 12,7
mm x 25,4 mm. A velocidade de deslocamento foi de 2 mm/min.

O método de ensaio utilizado para fazer a avaliagdo das propriedades de
atrito e desgaste no material de friccdo seguiu a norma SAE J661 (Brake Lining
Quality Test Procedure) para testes realizados em equipamento Chase
produzidos pela Link Engineering Company.

O teste Chase fornece o valor do coeficiente de atrito normal e a altas
temperaturas, assim como o0 comportamento do material em relacdo ao
desgaste. Foram utilizados corpo de provas de 25,4 mm x 25,4 mm x 10 mm,
sendo estes fixados em uma bancada de testes e friccionados em sucessivas
aplicacbes contra a superficie de um tambor de ferro fundido (conforme
especificacdes da norma), cujo sistema de acionamento é ligado a um motor de
velocidade variavel com a funcdo de controlar a velocidade de rotacdo do
tambor. A aplicacdo/liberacdo de carga é obtida por um sistema hidraulico em

circuito fechado, sendo que um soprador e um aquecedor sdo responsaveis por
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controlar a temperatura do tambor. A medicdo da temperatura do sistema

ocorre empregando-se termopares localizados na parte traseira do tambor.

RESULTADOS E DISCUSSAO

A Figura 1 apresenta os graficos obtidos pela analise de TGA, da
amostra de resina curada pura e com 0,1 w% de adi¢cdo de grafeno onde é
possivel avaliar que a adicdo de grafeno ndo causou alteragcdo no

comportamento térmico e degradacao da resina.

Figura 1. Grafico de TGA com a comparagéo entre amostra de resina fendlica tipo novolaca

pura e com adi¢do de 0,1 W% de grafeno.
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Figura 2. Grafico de DSC com a comparagao entre amostra de resina fendlica tipo novolaca

pura e com adi¢ao de 0,1 w% de grafeno.
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Os graficos obtidos por calorimetria exploratoéria diferencial (DSC) sao
apresentados na Figura 2, onde é possivel verificar o pico exotérmico, curva
tipica de reagao de cura da resina fendlica novolaca que nao sofreu alteragcao
em amostras com a adi¢ao de grafeno. A cura é complexa e é onde ocorre a

acéao do catalisador hexametilenotetramina (4,5,6).

A Tabela 1 apresenta dados dos testes de flexdo e compressao
respectivamente. E possivel notar uma melhora no médulo de elasticidade do
material em amostras com adigdo de grafeno, e uma manutengdo do médulo

de elasticidade em compressao.

Tabela 1. Resultado experimental das andlised mecéanicas em flexao e compressao.

Tensdo max. Def. max. Médulo E Tensdo max. Deformacéo
Amostra flex8o (MPa) flex&o (%) (MPa) Comp. (MPa) maxima (%)
Padréo 87,67 +4,80 1,98+0,15 6704 + 767 26,47+236  0,46+0,04

0,1 w% grafeno 83,58+ 13,61 2,00 +0,11 7452 + 595 29,58 + 2,45 0,46 + 0,02

Observa-se que a tensdo e a deformagdao em flexdo apresentaram
valores similares e que ndo podem ser diferenciados devido a variagao

observada nas amostras. Amostras 0,1 w% grafeno apresentaram integridade
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estrutural mesmo apoés a formacgéo de trinca, enquanto as amostras padréao
rompem totalmente. Este comportamento esta relacionado a influéncia das
nanoparticulas de grafeno na melhora da adesdo entre a resina fendlica
(aglomerante) e as cargas. Além disso, a interagdo entre o nanocarbono e a
resina fendlica propicia maior resisténcia a iniciacdo e propagacgao de trincas
(7).

A avaliagdo das propriedades tribologicas do material de friccdo esta
representa na Figura 3. Na avaliagao dos resultados obtidos em teste Chase,
pode-se verificar o atrito a quente e a frio da amostra friccionada sobre um
disco aquecido. Na etapa de aquecimento denominada fade seguida pela etapa
de recuperagédo onde o sistema é refrigerado e amostra é avaliada quanto a
recuperacao apos o aquecimento (8,9), pode-se perceber que a amostra com
adicdo de grafeno obteve registros de coeficiente de atrito maiores,
principalmente em resposta a temperaturas mais elevadas. Na Tabela 2 estéo
representados os resultados obtidos, além da apresentacdo dos indices de

desgaste das amostras.
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Figura 3. Ensaio de atrito e desgaste SAE J661- Amostra padréo (azul) x amostra 0,1

w% grafeno (vermelha).
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Tabela 2. Resultado experimental do coeficiente de atrito e desgaste obtido em teste Chase.
Coeficiente Coef. de

Desgaste da

Amostra de atrito Atrito Amostra (%)
normal quente
Padréo 0,438 0,389 4,10
0,1 w% grafeno 0,454 0,406 4,18

Pode ser verificado nos dados apresentados na Tabela 2 a manutengao
do desgaste da amostra com adigéo de grafeno mesmo com uma leve melhora

na estabilidade do coeficiente de atrito.
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CONCLUSAO

Foram apresentados neste trabalho a comparacéo das propriedades de
aplicacao (macroscopicas) com a adicao de grafeno na resina fendlica utilizada
para a confeccdo de material de friccdo. Os resultados apresentados
comprovaram melhoras nas propriedades no percentual de adicdo de grafeno
utilizado.

As amostras com adicdo de grafeno na composicdo obtiveram uma
melhora de 4 % no coeficiente de atrito sem aumento nos niveis de desgaste,
quando avaliado quanto a resisténcia mecanica em flexado ha um incremento no
modulo e uma visivel resisténcia a formacédo de trincas iniciais, tornando o
material menos quebradico (caracteristica do material de atrito) e manutencéao
das propriedades de desgaste e compresséo.

A adicdo de grafeno na composicdo do material de friccdo contribuiu
com o melhor desempenho do material de friccdo. Demais estudo com
percentuais diferentes e melhores rotas de dispersdo ainda precisam ser
avaliadas. Através dos estudos iniciais, conclui-se que o grafeno apresenta
grande potencial para melhorar as propriedades de aplicacdo do compdésito
polimérico com resina fendlica, sendo uma aplicacdo promissora em itens de

seguranca aplicados a sistemas de controle de movimento de veiculos.
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EFFECT OF GRAPHENE ADDITION IN PHENOLIC MATRIX COMPOSITE
FOR HEAVY VEHICLE BRAKE SYSTEM BRAKE MATERIALS

ABSTRACT

This study investigates the effect of adding graphene nanoparticles to novolac
phenolic matrix composite used in brake systems of commercial or heavy
vehicles. Samples of the standard formulation (without graphene) were
produced for comparison. Thermal (stability), tribological (wear, friction
coefficient stability) and mechanical (flexion and compression) properties were
evaluated. Friction tests were carried out using Chase equipment (Chase
Friction Material Test Machine) according to the SAE J661 standard. The
results obtained show that the graphene sample had better cold and hot friction
stability compared to the standard formulation. There was also an increase in
the flexural modulus of the material with graphene and maintenance of
compression properties. Thus, the addition of graphene in a phenolic matrix due
to characteristics such as large surface area and high thermal conductivity
promoted the maintenance of mechanical properties, increased thermal and

tribological properties, contributing to the renewal of the friction surface.

Keywords: Friction, graphene, composite, phenolic.
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