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Resumo

O presente trabalho tem como objetivo avaliar o comportamento reolégico de massas
lubrificantes formuladas com espessantes a base de sulfonato de cdlcio e de complexo de litio.
Com este objetivo, foi realizada uma caracterizacao detalhada das propriedades viscoeldsticas,
da tensdo de cedéncia e da resposta das massas a variacao de temperatura e taxa de corte. Os
ensaios foram realizados com recurso a um redmetro em configuragao cone-placa, permitindo
a andlise de parametros como viscosidade dindmica, mddulos de armazenamento e de perda,
entre outros. Ainda neste estudo é fornecida uma visdo em termos de energia, analisando a
dissipacdo e armazenamento de energia no processo de lubrificacdo. Os resultados indicam que
a massa com espessante a base de sulfonato de calcio apresenta maior estabilidade térmica e
resisténcia mecanica, enquanto a massa a base de espessante de complexo de litio demonstra
consisténcia inicial superior, mas maior sensibilidade a variacbes de temperatura. A analise
comparativa mostrou ainda que a escolha da massa lubrificante baseada no tipo de espessante,
influéncia diretamente a eficiéncia, durabilidade e comportamento tribolégico da massa
lubrificante. Este estudo contribui para uma melhor compreensao do desempenho de massas
lubrificantes sob diferentes condi¢cdes operacionais, podendo demonstrar-se um contributo
importante na selecdo da massa lubrificante adequada a aplicacdo pretendida.

Palavras-chave: Reologia, Massas lubrificantes, Sulfonato de cdlcio, Complexo de litio,
Elasticidade, Lubrificagdo






Abstract

The present study aims to evaluate the rheological behavior of lubricating greases formulated
with calcium sulphonate and lithium complex thickeners. For this purpose, was performed a
detailed characterization of the viscoelastic properties, yield stress and response of the greases
to temperature and shear rate variation. The tests were performed using a cone-plate
rheometer, allowing the analysis of parameters such as dynamic viscosity, storage and loss
moduli and others. This study also provides an overview in terms of energy, analyzing energy
dissipation and storage in the lubrication process. The results indicate that the grease with
calcium sulfonate thickener has greater thermal stability and mechanical resistance, while the
grease based on lithium complex thickener demonstrates superior initial stiffness but greater
sensitivity to temperature variations. The comparative analysis also showed that the choice of
lubricant based on the type of thickener directly influences the efficiency, durability and
tribological behavior of the lubricant. This study contributes to a better understanding of the
performance of lubricants under different operating conditions and may prove to be an
important contribution to the selection of the appropriate lubricant for the intended
application.

KEYWORDS: Rheology, Lubricating greases, Calcium sulphonate, Lithium complex, Elasticity,
Lubrication



Vi



Indice

(R = o LI T U] - TSRS ix
[ e [ - o1 TP OTPPRUPRRRPRO xi
ACTONIMOS € SIMDOIOS...ciiiiiiiiii ettt e st e e s be e sbeeesaeeesaeeenaseenns xiii
O 0 o o [FTor- [ TSP SPR 1
O O T T =Tt [ RPN 1
0 ] o1 1=1 1Y o TR UPPPRPN 1
IS TN O 15 - 4114 [or- [0 TP PP PPTOPPPPPUOINE 1

I AV To N =11 o] [To Y= - | T or- I PPt 3
2.1, Massas LUBFIfICANTES ..ceiceiiie i e e e sra e e e s sareeeean 3
2.1.1. Constituicdo das massas Iubrificantes .......ccveiiciieiicciiee e 4

p 3 B 0 1Yo 3 - 1= YOO 4

D . TR Yo 114 1Yo TSP 6

B T T LY o YTy F- ] =N 7

D T @ P11 o= Yot- Lo J ST 10

2.2. Comportamento REOIOZICO .......ueveeuviiieeiiee ettt e e ree e e et e e e e e areas 11
P Y Y ole 1] T - o 1TSS 12

007007 U (o o o o - 15

P e T = - 1 d ol o =T [ U 16

P WY Y- To Yo [N ol <To [Ty Vol - TSR 17

2.2.5. Dropping POINT .......cceeiiiiieiiiiiiiieeei ittt e s e e ssireeeeessssssbesaeeeessssssssseaseeeesssssssnns 18

2.3. Métodos de avaliagdo reolOZICa ......uuvveeiiiieiciie e e 19
2.4, FENOmMeN0s de degradaga@o........cceccvieeeeiiieeeciiee e eciee e esree e et aba e e e ares 25
2.5. Etapas do processo de [UbrifiCagao.....ccucuieieecieiiiciee e 27

I V[ 1<1 o Yo [o T Sl AN o] [ or- Tot- o F PSR 31
N B AV - (=1 g - | PSPPSR PP OPPPP 31
3.2, EQUIPAMENTOS ceuviiiiiiiiiiiiiiiieee ettt e e ettt e e e e s s s e e e e e e e s ssabbbeaaeeeesesasnbbeaaeeeeenas 32
TS TR 1 1=3 oo [o 1O OO O OO PO UPTSPOPRRUPPRRTPPIt 33
N T B o ¢ T o= =Tt [ I 1 Lol F- | USSR 33

3.3.2. Etapa 1 — Pré-Shear € RelaXaga0.......cccccuueeeeiuiiieeiiieeeeciteeeeeciree e e e e e e e 34

3.3.3. Método | — Ensaio em modo 0SCilatOrio........cceeveeeriereieeeciee e eree e 35

3.3.4. Método Il — Ensaio em modo rotacional seguido de modo oscilatério.............. 36

O N ] L - To [o I I D Yol U1 [ I PSPPSR 39
4.1. Comportamento da tensao de corte em regime rotacional.......ccccccccevivvcieeiiicieeneennnee, 39
4.1.1. Tensdo de corte em fuNgE0 dO tEMPO.....ceiieciiieiiciiie e e 40

4.1.2. InfluNncia da TeMPEIatUIa.......ceeeiiiieeeeeiiee ettt e et e e e etee e e e e e e e e are e e e nnes 43

vii



4.1.3. ANAlise COMPAratiVa..c..iccieei e e s e sree e s e e e s 45

4.2. Caracterizagao viscoeldstica em regime 0sCilatOrio.......ccccvevvcieiiviciei e 47
4.2.1. Determinagao dos MAdulos G' € G ........eeiiveiiiie e 47

4.2.2. Andlise da transicao VisCoelAstiCa........coovueiiiriiiiiiriee e 49

4.3. Analise energética do comportamento reoldgico.......cccovvveeiivcieiiiiciee e 54
4.3.1. FUNDAMENTACE0 tEONICA ..vveeeeeeiieieeeiiee ettt ettt e e etre e e e erre e e e eree e e e rre e e e nres 54

4.3.2. Energia em modo rotacional vs. Energia em modo oscilatorio...........ccccueeeeneeee. 56

4.3.3. Influéncia da temperatura no comportamento energético .........ccceeevevveeeennen. 59

LT o o [ol [V [o PP SPRRPRRR 61
T8 B o o Tol [V 1Yo =T g = £ U SPPSRS 61
5.2. LimitagOes e trabalhos fUtUrOS........cvieiiiiiiie et 62

0] = =T ool 1SR 65
[BLTo - Tor- [o Mo [ 10} d=T =4 4 To - Yo [Pt 69
Apéndice A — Resultados EXperimentais A(Ca) .....ccceeeieeeiieeecieeerieesieeesieeesveeeieeesreessreeesaneeens 71
Apéndice B — Resultados EXperimentais B(Li).....ccccceerreeerieeeeieeeiieecieeeiteescveeeiee e e svneesanee s 75
Anexo A — Ficha Técnica | Massa A(CQ) ....eccveeecieeeeiie e citeeetee e s teeevee e s e e s saeeesareesaaeesaseeens 79
Anexo B — Ficha TECNIca | Massa B(Li)...ccueecieeeeieeeiiieeieeciieeetee et eevee s veesere e sareesnaeesaneeens 83

viii



Lista de Figuras

Figura 1: Imagens SEM da microestrutura de massas lubrificantes de Complexo de Litio (a) e
V1N el o=l dolo [N -] (ol To TN { ) I 1 2 S US 8
Figura 2: Curva tipica coeficiente atrito versus parametro de Hersey (Stribeck) (condicbes de

lubrificacdo em filme completo utilizando método de cone-placa) [13] ...cccceeevciieeiicieeennnns 8
Figura 3: Curva velocidade de deformacao vs. tensao de corte para um fluido ndo newtoniano

(2] ettt e et ettt e e e e ettt e e ee et et et e e e eeee et et et e e eee et et et e e e e eeeeterenanen 12
Figura 4: Diagrama do comportamento da viscosidade em fung¢do da tensdo de corte de uma

massa lubrificante com espessante de CAlCIO [25]...ciiiiiiiiiiiiiieieee e 14
Figura 5: Tipos de fusos | Viscosimetros rotativos de fuso [23].....ccccccueeecieevcieeccieeeciee e, 20
Figura 6: Tipos de agitadores | Viscosimetros rotativos de agitacdo [23]......ccccccveeeevrerrerennenn. 20
Figura 7: Configuragdo CP (a), PP (b) e CC (c) dos redmetros [23]......cccceeeeeevveeeiieeeieneesreeenenen, 21
Figura 8: Representacdo vetorial dos vetores G’ e G” e o vetor resultante G* [28]................. 23
Figura 9: Representacdes de teste em modo 0scilatdrio [28] .......cccveeeeciieeieciieeeccieee e 24
Figura 10: Mecanismos de degradagdo de massas lubrificantes [8]. .....ccccccevcvveiiiciieeiiciieennns 25
Figura 11: Perfil de temperatura de massas lubrificantes com espessante de Litio (C2) e Calcio

(C5) utilizando sonda normal e a sonda Calidus [5].....ccuueeeiiieeieciiiee e 26
Figura 12: Curva de envelhecimento (redmetro) [41]. ..c.ccccoveeeceeeiie e 27

Figura 13: Curva de Stribeck tipica de um lubrificante em condicGes de carga e temperatura
constante, deslizamento puro e a correlagdo com a espessura de filme sob as mesmas

condigdes. (h sendo a espessura de filme e R a rugosidade da superficie) [10] .................. 28
Figura 14: Coeficiente de atrito vs. tempo de massa lubrificante sob lubrificacdo constante e
deslizamento PUIO [13]....uiii ettt et e et e e e e e e et e e e e e abe e e s eabeeeeenreeeeennrens 29
Figura 15: Representagao esquematica do coeficiente de atrito em fun¢do da velocidade para
varias massas lubrificantes (considerando a viscosidade de 6leo base) [18].........ccccuveeeees 29
Figura 16: REOMELIO IMCR-72.....ooeitieee ettt ettt e e ettt e e e et e e e e ebt e e e e sbteeeesbteeeeebtaeaesssaeaeanns 33
Figura 17: GEOMELria CP50 ... ..eiiiiiiiiee ettt ettt et e st e e s st e e s sbeeeessaneeeeesane 33

Figura 18: Procedimento operacional de ajuste do equipamento e colocacdo das amostras.. 34
Figura 19: Efeito da etapa de pré-shear nos resultados experimentais da amostra A(Ca) (ensaio

2 €400 ST A00C) ..ttt ettt ettt ettt ettt ettt eteebeebe et et et ens et e e eaeas 34
Figura 20: Tensdo de corte e viscosidade dinamica em fun¢do do tempo, relativo as massas

A(Ca) e B(Li), obtidas no ensaio rotacional a y de 200 s* e temperatura de 25°C............... 40
Figura 21: Tensdo de corte nas condi¢des de equilibrio referentes a A(Ca) e B(Li) nos ensaios a
y de 200,400 e 800 s a temperatura de 25%C.......cceeveeeeieeeerierieeee e 41
Figura 22: Viscosidade dindmica nas condi¢Ges de equilibrio referentes a A(Ca) e B(Li) nos
ensaiosay de 200s?, 4005 e 800 s a temperatura de 25°C ........ccocvereerevreevevvevesneneenns 41
Figura 23: Aplicacdao do modelo Herschel-BulKIey ..............occccuuueeeieiiieciiiiieeee e eecccteeeee e 42
Figura 24: Tens3o de corte e viscosidade dindmica referentes a A(Ca) ay de 200 s a 25°C e
BOOC ittt ettt ettt et ettt et e te e ae et e b et et st eaeeaeebeete et et e e enseReebeebeebestesantenseneeneeaeas 44
Figura 25: Tens3o de corte e viscosidade dindmica referentes a B(Ll) ay de 200 s a 25°C e 40°C
.............................................................................................................................................. 44



Figura 26: Tens3o de corte referente 3 amostra A(Ca) ay de 200/400/800 s a 25°C e 40°C. 45
Figura 27: Tens3o de corte referente a amostra B(LI) ay de 200/400/800 s a 25°C e 40°C.. 45
Figura 28: Viscosidade dindmica referente 8 amostra A(Ca) ay de 200/400/800 s a 25°C e 40°C

Figuras 30: Moddulos G' e G” em funcdo da deformacdo para a massa A(Ca) apds
condicionamento prévio em modo rotacional a 200, 400 e 800 s™" e temperaturas de 25°C (a
(o (VLT e ) IR L A O - W [T =Y 1 - | RS USS 48

Figura 31: Mddulos G’ e G” em fungdo da deformacdo para a massa B(Li) apds condicionamento
prévio em modo rotacional a 200, 400 e 800 s™' e temperaturas de 25°C (a esquerda) e 40°C
(1o [T =) TSRSt 48

Figura 32: Variacdo do modulo de armazenamento (G') das amostras A(Ca) e B(Li) submetidas
a diferente condicionamento prévio em modo rotacional as temperaturas de 25°C e 40 °C

Figuras 33 a) e b) : Representacdes graficas para a determinagéo da tensdo de cedéncia ...... 50
Figura 34 : Tensdo de cedéncia das amostras A(Ca) e B(Li) submetidas a diferente

condicionamento prévio em modo rotacional as temperaturas de 25°Ce 40 °C................. 51
Figura 35: Tensdo de fluidez das amostras A(Ca) e B(Li) submetidas a diferente condicionamento
prévio em modo rotacional as temperaturas de 25°C e 40 °C .....ceeeevevveeeeciieee e 52
Figura 36: Deformacdo no crosspoint das amostras A(Ca) e B(Li) submetidas a diferente
condicionamento prévio em modo rotacional as temperaturas de 25°Ce 40 °C................. 52
Figura 37 : WR referente as amostras A(Ca) e B(LI) ay de 200/400/800 s a 25°C................ 56
Figura 38 : Wo referente as amostras A(Ca) e B(LI) ay de 200/400/800 s a 25°C................. 56

Figura 39: RE referente as amostras A(Ca) e B(LI) a y de 200/400/800 s a 25°C e 40°C....... 57
Figura 40: Tensdo de corte e viscosidade dindmica em fun¢do do tempo, relativo a massa B(Li),
obtidas no ensaio em modo rotacional ay de 800 s e temperatura de 40°C.................... 58
Figura 41: Tensdo de corte e viscosidade dindmica em fun¢do do tempo, relativo a massa B(Li),
obtidas no ensaio em modo rotacional a y de 800 s!, temperatura de 40°C sob amostra ja
ENSATATA c.reeeitieitie ettt rb et e st e s e e e s abe e s be e e s abe e s be e s beeesabae e bbeennbeesbeeenareens 58
Figura 42: WR referente as amostras A(Ca) e B(LI) ay de 200/400/800 s a 25°C e 40°C...... 59
Figura 43: Wo referente s amostras A(Ca) e B(LI) ay de 200/400/800 s'* a 25°C e 40°C ...... 59

Figura 44 : Resultados experimentais | y = 200 S 4 temperatura de 25°C e 40°C................... 72
Figura 45: Resultados experimentais | y =400 S a temperatura de 25°C e 40°C.................... 73
Figura 46: Resultados experimentais | y = 800 S a temperatura de 25°C e 40°C.................... 74
Figura 47: Resultados experimentais | ¥ = 200 S a temperatura de 25°C e 40°C.................... 76
Figura 48: Resultados experimentais | y =400 S* a temperatura de 25°C e 40°C.................... 77
Figura 49: Resultados experimentais | y = 800 S* a temperatura de 25°C e 40°C.................... 78



Lista de Tabelas

Tabela 1: Diferentes constituintes de massas lubrificantes [6] ......cccoovvveeeiiiiiiiiiieeeieieeeeiereeeeee. 4
Tabela 2: Grupos de 6leo base e respetivos processos de fabrico [1]....cccceeeeeeciiiieeeeeeecicciiienennn. 5
Tabela 3: Quadro comparativo dos impactos econdmicos, técnicos e ambientais dos

espessantes a base de Sulfonato de Calcio e Complexo de Litio [19]. ..ccccveeeecieeeeecieee e, 10
Tabela 4: Classificacdao NLGI para massas lubrificantes [20]......cccooeeciiiieeeeeeicccciieeee e, 11
Tabela 5: Vantagens, desvantagens e aplicabilidade dos trés tipos de redmetros [23]............ 21
Tabela 6: Relagdo de G’ e G” em funcdo do tipo de comportamento [23]......ccceccveeeeciveeeennen. 23
Tabela 7 : Caracterizacdo das massas lubrificantes utilizadas neste estudo .........cccccceeeunnnneeen. 32
Tabela 8 : Procedimento experimental = Método |.........cccoeiiiiieciieiiiiee e 36
Tabela 9 : Procedimento experimental — Método Il..........cccvviieiiieiccciie e 36
Tabela 10 : Listagem dos ensaios realizados...........eeeeeeeieeciiiieeeee et eerirrree e e e e araae s 37
Tabela 11: Parametros de ajuste - Modelo Herschel-Bulkley ..............ccveveceieicciinecncieeeene 43
Tabela 12: Resultados dos ensaios em regime oscilatério | G, G” e tan(8) ™@3......ccevvvvennee. 48
Tabela 13: Resultados dos ensaios em regime oscilatério | Ty, Tf, Yy € Yeoeoeninieninieenn 51

Tabela 14 : indice de transicio (tf/ty) para as massas A(Ca) e B(Li) nas diferentes condigdes de
(10157 Lo J USSP 53

Xi



xii



Acronimos e Simbolos

Lista de Acronimos

PAO
SEM
NLGI
HD
EHD
LVR

Polialfaolefinas

Scanning Electron Microscope
National Lubricating Grease Institute
Hidrodinamico

Elastohidrodinamico

Linear Viscoelastic Region

Lista de Simbolos

Na
Ca
Li
Al

Ba

-n

© < S <

G*

Gll
Ta

Ya

Sédio

Calcio

Litio

Aluminio

Bario

Viscosidade dinamica

Tens3do de corte

Taxa de corte/velocidade de deformacgéo
Forca aplicada

Area de corte

Velocidade do fluido

Espessura

Viscosidade cinematica

Massa Volumica

Mddulo de corte complexo

Mddulo de armazenamento ou elastico
Médulo de perda ou viscoso
Amplitude da tensao de corte

Amplitude da deformacdo

Simbolo Quimico
Simbolo Quimico
Simbolo Quimico
Simbolo Quimico
Simbolo Quimico
Pa.s

Pa

Pa

adimensional

Xiii



Xiv

Angulo de G

deformacao

Tensdo de cedéncia ao corte
Tensao de corte no flowpoint
Binario

Velocidade de rotacao
Frequéncia angular

Tempo

Angulo de deflexdo

indice de energia despendida
Energia em modo rotacional

Energia em modo oscilatério

adimensional
Pa

Pa

N.m

r.p.m

rad/s

s

rad
adimensional
J

J



1. Introducao

A caracterizacdo reoldgica de massas lubrificantes é um tema fundamental no desenvolvimento
e otimizagdo de lubrificantes industriais, particularmente em sistemas mecanicos que operam
sob condi¢Oes extremas de temperatura, pressado e carga.

A andlise das propriedades reoldgicas dos lubrificantes, incluindo viscosidade, tixotropia e
elasticidade, é essencial para entender como estes materiais se comportam durante a utilizacao
e garantir que oferecem a protecdo necessdria de acordo com a fungao projetada.

A utilizacdo de massas lubrificantes tem denotado um crescimento muito aliado a sua
capacidade de funcionamento em condicdes extremas de temperatura, pressao e vibracao, em
adicdo as suas capacidades de maior permanéncia nas superficies lubrificadas em comparacao
aos oleos.

1.1. Justificacao

Este trabalho visa aprofundar a compreensdo acerca do comportamento reolégico de
lubrificantes, em particular as massas lubrificantes, comparando os diferentes tipos de
espessantes incluidos na formulagdo destes lubrificantes e fornecer informagdes sobre o
comportamento reoldgico de massas lubrificantes para uma melhor performance e
durabilidade dos sistemas mecanicos em que sdo utilizadas.

1.2. Objetivo

Neste trabalho pretende-se avaliar a influéncia da utilizagdo de espessantes a base de Sulfonato
de Calcio e Complexo de Litio no comportamento reoldgico de massas lubrificantes e ainda a
andlise do comportamento triboldgico das massas lubrificantes sob diferentes condi¢des de
funcionamento.

1.3. Organizagao

Este trabalho serd dividido em 5 capitulos, um inicial que incluird uma apresenta¢do ao tema e
motivagOes para o trabalho apresentado, no capitulo 2 é realizada uma pesquisa bibliografica
sobre a caracteriza¢do de massas lubrificantes e os parametros reoldgicos que apresentam uma
maior influéncia no seu desempenho triboldgico.



Introducao

No capitulo 3 serdo caracterizadas as massas estudadas, os métodos e equipamentos utilizados
e todo o procedimento experimental adotado para este estudo comparativo. Seguir-se-a o
capitulo 4 com a apresentacdo dos resultados obtidos e a sua discussao.

Este trabalho sera finalizado com o capitulo 5 com conclusdes e propostas para trabalhos
futuros nesta area de estudo e investigacao.



2. Revisao Bibliografica

Esta revisdo bibliografica tem como objetivo apresentar o estado da arte sobre o tema,
discutindo o conhecimento existente, as lacunas na pesquisa e os fundamentos tedricos
significativos acerca de massas lubrificantes. O objetivo fundamental sera fornecer um
panorama abrangente e detalhado do conhecimento atual sobre massas lubrificantes,
apontando as tendéncias e lacunas na literatura sobre o comportamento reolégico de
lubrificantes em especial foco nas massas lubrificantes com espessantes a base de Sulfonato de
Calcio e Complexo de Litio.

2.1. Massas Lubrificantes

As massas lubrificantes sdo compostos semi-sélidos utilizados para reduzir o atrito, minimizar
o desgaste e proteger as superficies de contacto em sistemas mecanicos [1].

Sao lubrificantes com uma consisténcia viscoelastica, ideais para aplicagdes em que é
imperativo manter o lubrificante no local mesmo sob condigdes de funcionamento
desafiadoras, como a altas temperaturas e presses elevadas.

Este tipo de lubrificante tem diversas vantagens quando em compara¢do com lubrificantes
liquidos, incluindo a capacidade de vedar e de impedir a entrada de d4gua e outros
contaminantes no contacto triboldgico, a capacidade de permanecer no local e libertar
lentamente o dleo para o contacto. Apresentam um comportamento sélido quando ndo estd a
ser aplicado qualquer esforco mecanico (como acontece nos rolamentos) e, por outro lado,
apresentam capacidades de escoamento muito interessantes quando sujeitas a corte, criando
as condi¢des para um contacto elastohidrodinamico, capaz de separar completamente as
superficies em movimento [2]. As massas sdo amplamente utilizadas em rolamentos, motores
e maquinas industriais, onde as condicGes exigem uma barreira eficaz contra desgaste e calor
[1]. Os lubrificantes liquidos apresentam um comportamento ndo newtoniano quando sujeitos
a taxas de corte e pressoes elevadas, ja as massas exibem esse comportamento mesmo quando
sujeitas a taxas de corte reduzidas [3]. A maior desvantagem relativa a utilizacdo de massas
lubrificantes respeita a sua vida util limitada. O esfor¢o mecanico provoca deteriora¢do da sua
estrutura e a altas temperaturas da-se inicio ao processo de oxidacgado [4].

Um pouco como a semelhanca de outros lubrificantes, as massas lubrificantes possuem uma
relevancia multifacetada que vai além da fungdo primaria de criagdo da barreira entre
superficies mecanicas em movimento. Este tipo de lubrificacdo possui a capacidade de manter
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a sua eficiéncia e eficacia em ambientes de altas pressdes, temperaturas extremas e vibracdes
intensas, como em rolamentos, chumaceiras e engrenagens. Dada a sua consisténcia oferecem
uma maior permanéncia nas superficies lubrificadas reduzindo a frequéncia de manutencao.
Sdo particularmente vantajosas em situacdes de funcionamento intermitente, ou seja,
paragens e arranques consecutivos de maquinas e sistemas, dado que durante a interrupgao
no funcionamento da maquina a massa permanece no local de contacto, diminuindo assim o
risco de falta de lubrificacdo aquando do recomeco do funcionamento [1].

2.1.1. Constituicao das massas lubrificantes

As massas lubrificantes sdo um lubrificante bifdsico composto por um espessante fisicamente
disperso em o6leo de base [3] sendo constituidas, em geral, por 65 a 98% de um dleo base
podendo ser de origem mineral, sintético ou organico, entre 5 e 35% de espessantes e 0 a 10%
de aditivos utilizados para conferir propriedades especificas [5].

As massas lubrificantes sdo constituidas por trés componentes principais:

e Oleo base: geralmente um 6leo mineral, sintético ou organico que representa a maior
parte da composicao e é responsdvel pela lubrificacdo;

e Espessante: um agente quimico que confere a consisténcia semi-sélida a massa;

e Aditivo: substancias que melhoram as caracteristicas especificas, como resisténcia a
oxidacdo, protecdo anticorrosiva ou aumento da capacidade de carga.

Na Tabela 1 encontram-se algumas combinagdes de dleo base, espessantes e aditivos utilizados
na formulacdo de massas lubrificantes.

Tabela 1: Diferentes constituintes de massas lubrificantes [6]

Oleo Base Espessante Aditivo
Mineral Sabdo (Na, Ca, Li, Al) Anti-oxidantes
Sintético Complexos (Na, Ca, Li, Al, Ba) Anti-desgaste
Organico Carbono/Grafite Extrema Pressdo
Poliureia Inibidores de corrosdo
Polietileno Melhoradores de Viscosidade

2.1.2. Oleo Base

O dleo base sendo o constituinte principal da massa lubrificante, assume a responsabilidade de
suportar os aditivos e espessantes. Pode ser classificado em trés grupos principais, de acordo
com suas origens, processos de producdo e propriedades fisico-quimicas.

e Oleos Minerais: obtidos por processos de refinacdo do petrdleo, sendo a escolha para
aplicagbes menos exigentes devido a menor estabilidade térmica e oxidativa.
Dependendo da exigéncia no processo de obtencdo (destilacdo do petréleo) podem
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adquirir propriedades melhoradas e desempenhos mais eficientes no que concerne a
estabilidade térmica e resisténcia a oxidacgao.

e Oleos Sintéticos: frequentemente formulados a partir de Polialfaolefinas (PAO), sdo
obtidos quimicamente a partir de processos quimicos controlados, utilizando alcenos
como matéria-prima (moléculas pertencem a familia dos hidrocarbonetos insaturados).
O processo de oligomerizacdo transforma as moléculas de alcenos em cadeias mais
longas e ramificadas, resultando num fluido de alta estabilidade térmica e quimica.
Estes tipos de formulagbes sao utilizados em aplicacbes de alta performance, como a
area da aeronautica e a industria pesada.

e Oleos Organicos (vegetal ou animal): Na sua origem est3o fontes renovaveis como 6leos
naturais, biodegradaveis e ecoldgicos, mas com limitacdes em termos de estabilidade
térmica e oxidativa. A sua aplicacdo é projetada para utilizacdes ambientais sensiveis,
como lubrificantes para dreas como agricultura ou alimentar.

Além das categorias anteriores poderdo ainda existir algumas formulagdes especiais como os
dleos biodegradaveis formulados com foco na minimizagdo dos impactos ambientais e ainda os
dleos de alto desempenho que combinam os dleos de base mineral e sintética, otimizados para
aplica¢Oes especificas que exigem alta estabilidade quimica e térmica.

Ainda dentro das categorias principais podem ser subdivididos em grupos de acordo com o
respetivo processo de fabrico e obtencdo. Na Tabela 2 encontram-se os 5 grupos de subdivisao
dos dleos base.

Tabela 2: Grupos de 6leo base e respetivos processos de fabrico [1]

Oleo Base

Grupo Processo de fabrico

I Refinagdo de solvente

Hidro-Processamento

v Processo Quimico

Vv Outros (ndo incluidos nos grupos anteriores)

A escolha do dleo base é um fator importante na massa lubrificante, dado que influencia
diretamente a viscosidade, a estabilidade térmica, a resisténcia a oxidagao e a compatibilidade
ambiental. Diversos estudos com massas lubrificantes indicam que o tipo de dleo base
influencia significativamente o atrito gerado no processo de lubrificacdo [7].

Em virtude destes fatores, diferentes tipos de lubrificantes sdao formulados para todos os tipos
de aplicagbes, quer se trate de uma aplicacdo standard ou condi¢des de funcionamento
exigentes.
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O dleo de base é um componente essencial da massa lubrificante, e inteiramente relacionado
com este poderd referir-se o bleed-oil. O bleed-oil corresponde a proporc¢io de 6leo base que
se separa da matriz espessante da massa e forma o filme lubrificante na superficie quando
sujeito as condi¢des de funcionamento como pressdo e temperatura. E responsdvel pelo
comportamento reolégico e triboldgico da massa lubrificante [8].

Esta libertacdo de bleed-oil pode ocorrer em condi¢cdes de funcionamento ou mesmo de
armazenamento, ocorrendo com mudancas de temperatura, vibracdo, pressdo, e também
durante a utilizagdo em aplicagdes mecanicas, onde a tensdo mecanica obriga o éleo base a sair
do espessante para realizar a tarefa de lubrificacao.

Em contextos técnicos, essa separacdo é crucial para a funcionalidade da massa lubrificante, ja
gue o dleo libertado para a superficie sera o agente lubrificante que formara a barreira entre
as superficies metdlicas. A dimensado desta libertacdo é um fator importante e que devera ser
controlado. Uma libertacdo em excesso pode indicar um problema na massa lubrificante em
termos de estabilidade e formulagdo, e uma libertacao insuficiente pode reduzir a capacidade
de lubrificacdo comprometendo a sua eficacia.

2.1.3. Aditivos

Os aditivos em massas lubrificantes sdo compostos quimicos incorporados a formulacdo para
melhorar suas propriedades ou adicionar novas funcionalidades, tornando-as mais eficazes em
diferentes condicbes de trabalho. Os principais tipos de aditivos utilizados em massas
lubrificantes podem incluir os indicados de seguida:

1. Antioxidantes: prolongam a vida util do lubrificante, prevenindo a oxidacdo do dleo
base e do espessante. Normalmente apresentam-se como compostos fendlicos e
aminas aromaticas.

2. Inibidores de corrosao: sulfonatos (R-SOsM*) e compostos a base de célcio (Ca) sdo
utilizados para a proteg¢dao das superficies metalicas contra a corrosao, com foco
especial em ambientes humidos.

3. Aditivos de alta pressao: compostos de Enxofre (S), Fosforo (P) e Cloro (Cl) possuem a
capacidade de formar filmes de lubrificagdo que resistem a cargas extremas e evitam o
desgaste por micro-soldagem.

4. Anti-desgaste: criam uma pelicula que reduz o desgaste em condicGes de lubrificagdo
mista ou limite [9].

5. Modificadores de atrito: reduzem o atrito para melhorar a eficiéncia mecanica. Grafite
e dissulfeto de molibdénio (MoS,) sob forma sélida tendem a ser os mais utilizados para
este efeito.

6. Anti-espuma: previnem a formacgdo de espuma no lubrificante, garantindo a sua
eficacia (p. ex. polimeros a base de silicone).

7. Modificadores de viscosidade: mantém a viscosidade estdvel mesmo sob variagdes de
temperatura, essenciais para condi¢Ges de funcionamento exigentes.
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8. Diminuidores de ponto de fluidez: permitem que o éleo base permaneca fluido a
baixas temperaturas.

9. Detergentes e dispersantes: mantém as superficies limpas, neutralizando acidos e
mantendo particulas contaminantes em suspensao para uma facil remocao prevenindo
a acumulagdo em zonas criticas das maquinas ou mecanismos.

Os aditivos desempenham papéis criticos na otimizacdo do desempenho das massas
lubrificantes. Dependendo do tipo de aplicacdo, cargas e temperaturas exigidas pelo sistema
triboldgico a escolha do aditivo é crucial.

2.1.4. Espessantes

Os tipos de massas lubrificantes sdo definidos para além do dleo base que as constitui, pelo
espessante incluido nas formulagdes.

O espessante é adicionado para aumentar a consisténcia das massas e evitar a perda de
lubrificante sob condicdes de funcionamento, mas isso implica a introducao de uma resisténcia
consideravel ao fluxo [9]. Os espessantes formam uma matriz tridimensional que aprisiona o
dleo base por fendmenos capilares e de atracdo molecular, conferindo a massa a consisténcia,
bem como o comportamento reolégico e triboldgico adequado a aplicacdo. Esta estrutura é
formada por ligagdes intermoleculares, como pontes de hidrogénio e forgas de Van der Waals
[9]. Alguns estudos referem ainda que os espessantes possam influenciar diretamente a
espessura dos filmes de lubrificacdo e a quantidade de bleed-oil libertado para o contacto [10],
[11].

Os principais tipos de espessantes utilizados incluem 3 classes distintas: os complexos
metadlicos, os inorganicos e os organicos. Os mais comuns, a base de sabdo com elementos
metalicos (Li, Ca ou outros), obtidos quimicamente por reagdes de esterificagdo, oferecem uma
boa resisténcia a 4gua, estabilidade térmica superior e boa compatibilidade com os aditivos,
contudo denotam algumas limitagdes ao nivel da resisténcia térmica, cargas elevadas e
reatividade quimica. Os espessantes a base de Litio e Cdlcio apresentam um esqueleto
estrutural com fibras esponjosas e emaranhadas (Figura 1) levando a maior atrito interno e mais
energia despendida [12]. O tipo de padrdo estrutural afeta o atrito interno e a energia para
iniciar e manter o escoamento, mais do que o teor de espessante e a viscosidade do d6leo base
[12].
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Figura 1: Imagens SEM da microestrutura de massas lubrificantes de Complexo de Litio (a) e Sulfonato
de Calcio (b) [12]

Relativamente aos espessantes inorganicos, sdo incluidos na formulagdo das massas
lubrificantes para controlo da estabilidade quimica e consisténcia, reducao do atrito, resisténcia
térmica e solubilidade no dleo base. Este tipo de espessante podera incluir argilas, silicas ou
mesmo polimeros.

A Ultima categoria de espessantes, 0s espessantes organicos, sdo amplamente utilizados em
aplicagbes com exigéncias de vida util prolongada, alta estabilidade térmica e condicOes de
servico extremas. Espessantes a base de Poliureias sdo utilizados para lubrificacdo de
rolamentos em motores elétricos e a base de Poliéster sdo ideais para utilizacdo com
lubrificantes de base sintética.

A escolha do espessante depende das condi¢cbes de funcionamento como: temperatura,
ambiente (presen¢a de 4gua ou contaminantes) e exigéncias triboldgicas da aplicagdo. O
desenvolvimento e a formulacdo correta sdo fundamentais para garantir o desempenho
adequado das massas lubrificantes.

As massas lubrificantes desafiam a teoria tradicional da lubrificagdo elastohidrodindmica (EHD).
Nestas condigdes, a massa nem sempre segue o comportamento previsto pelos modelos EHD,
nem o seu coeficiente de atrito se comporta conforme descrito pela curva de Stribeck.

CoF 4

Base oil boundary CoF

log nU/\KI

Figura 2: Curva tipica coeficiente atrito versus parametro de Hersey (Stribeck) (condi¢des de lubrificagdo
em filme completo utilizando método de cone-placa) [13]



Revisdo Bibliografica

Na Figura 2 poderd identificar-se o comportamento tipico do 6leo base, ou seja, numa fase
inicial (regido i, lubrificacdo limite) apresenta um coeficiente de atrito elevado a velocidades
baixas, diminuindo com o aumento da velocidade (regido ii — lubrificagdo mista) até a altura em
gue permanece estavel (regido iii — lubrificagcdo filme completo).

O comportamento de uma massa lubrificante é atipico relativamente a curva de Stribeck. A
velocidades elevadas o comportamento podera ser em algumas situa¢des semelhante ao seu
6leo base (Figura 2 grease type 1), contudo noutros podera apresentar coeficientes de atrito
inferiores (Figura 2 grease type 2). De referir que a evolugdo do coeficiente de atrito,
dependendo do tipo de regime de contacto poderd ser resultante do atrito entre as superficies,
dos contactos entre os picos da rugosidade como em contactos em regime HD ou mesmo da
resisténcia gerada no interior do préprio lubrificante como nos contactos em regime EHD [13].

7 By

Esta divergéncia é maioritariamente atribuida a presenca do espessante no contacto. Os
espessantes afetam significativamente o comportamento da lubrificacdo na zona de contacto,
especialmente impondo altera¢gdes na espessura do filme, no coeficiente de atrito e no
fornecimento de lubrificante em condi¢cbes de lubrificacdo limite. Embora exista algum
conhecimento ao nivel da relacdo entre o espessante, a sua morfologia e a espessura do filme,
o seu efeito sobre o atrito e desgaste ainda ndo é completamente compreendido [13]. Alguns
estudos relatam que a deformacdo eldstica da massa, a orientacdo e dispersao das particulas
de espessante no 6leo podem ser atribuidas a mudancas progressivas na estrutura da massa
guando sujeita a deformacdo de corte. Estes estudos revelaram ainda um dispéndio de energia
decrescente durante o processo de corte até ser atingido um estado de equilibrio [12].

No ambito deste trabalho estardo em foco os espessantes a base de Litio e Sulfonato de Calcio.
O espessante a base de Sulfonato de Calcio é amplamente utilizado em massas lubrificantes
devido a sua excelente resisténcia ao calor, dgua e carga. A sua principal caracteristica é a
capacidade de formar estruturas planas com particulas de carbonato de calcio (CaCOs),
proporcionando uma alta resisténcia ao desgaste em condi¢cbes extremas de pressdo e
temperatura. A presenca de sal de célcio ajuda a manter a consisténcia da massa em condig¢des
de temperatura elevadas, sendo eficaz até temperaturas que podem rondar os 180°C.
Apresentam igualmente uma boa estabilidade mecanica e resisténcia a oxidacdo, tornando-as
adequadas para aplicagbes em ambientes severos [14]. Além disso, sdo ecologicamente mais
sustentaveis em comparagdo com outros espessantes, inteiramente relacionado com os
recursos utilizados nos processos de extragdo e fabrico [15].

Os espessantes a base de complexos de litio sdo conhecidos pela sua versatilidade e ampla faixa
de aplicacdo, oferecendo boa estabilidade térmica e mecanica podendo funcionar em regimes
de temperaturas de até 220 °C, embora alguns estudos relatem que temperaturas superiores a
110°C levam a perda das propriedades viscoelasticas destas massas [5] . Apresentam-se como
compostos formados pela interacdo entre sais de litio e acidos organicos entrelacados em
estruturas tridimensionais [16]. Quando comparado com os espessantes a base de sulfonato de
calcio, possuem propriedades triboldgicas inferiores tornando uma escolha menos eficiente em
condi¢Oes extremas de carga e temperatura. S3o amplamente utilizados em aplicacdes gerais
devido ao custo e disponibilidade, mas enfrentam consideraveis desafios ambientais
relacionados com o processo de mineragao de litio [17].
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Alguns estudos indicam que uma massa lubrificante devidamente formulada com espessante
de litio e um éleo de base mineral com alta viscosidade é capaz de garantir altataxa de retencao
e baixo atrito, ao mesmo tempo em que fornece satisfatoriamente protecdo contra o desgaste
das superficies de contacto, especialmente em condi¢des de carga moderada e baixa velocidade
[18].

O espessante a base de sulfonato de calcio tem ganho popularidade devido as suas vantagens
técnicas e regulamentares. Ja o espessante a base de litio domina o mercado em aplicacdes
padrdo, mas enfrenta indmeras dificuldades de mercado devido a preocupac¢des ambientais
correlacionadas com o processo de exploracao.

A escolha adequada do espessante na constituicdo da massa lubrificante é fundamental. A
estabilidade térmica dos espessantes é essencial para garantir que a massa lubrificante
mantenha as propriedades na gama de temperaturas de funcionamento selecionada e que seja
capaz de manter um filme de lubrificacdo estdvel quando em carga e evitar o contacto direto
entre as superficies.

Relativamente as questdes econdmicas, técnicas e ambientais, na Tabela 3 encontram-se
indicados os pontos chaves relacionados com os espessantes a base de Sulfonato de Calcio e
Complexos de Litio relevantes nestas categorias.

Tabela 3: Quadro comparativo dos impactos econdmicos, técnicos e ambientais dos
espessantes a base de Sulfonato de Célcio e Complexo de Litio [19].

Tipo de Espessante

Sulfonato de Calcio Complexo de Litio

Ampla disponibilidade
Custo de matéria-prima em
crescimento devido a procura
para baterias de litio

Maior durabilidade
Impacto Econédmico Menor custo de manutengdo
Custo de producgao elevado

Alta resisténcia a carga
& Ideal para condi¢bes de

Impacto Técnico Boa resisténcia em condig¢Oes de elevada e s
] utilizagdo geral
humidade
Maior disponibilidade Impactos ambientais
. Menor impacto ambiental na extragao significativos

Impacto Ambiental . , . . .
Menor quantidade de residuos gerados Consumo intensivo de dgua
Biodegradavel Degradagdo de ecossistemas

2.1.5. Classificagao

Em 1932 o National Lubricating Grease Institute (NLGI) definiu um sistema de classificacdo de
massas lubrificantes de acordo com a sua consisténcia podendo ser agrupadas numa escala de
0 a 6. Esta classificacdo é um dos sistemas mais utilizados para a classificagdo de massas
lubrificantes. Na

Tabela 4 encontram-se as classes de massas lubrificantes definidas pela NLGI.

10
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Tabela 4: Classificacao NLGI para massas lubrificantes [20]

Classificagcdo NLGI

Numero NLGI Penetrag3o de trabalho a 25° C (0,1 mm) Consisténcia

000 445 — 475 Quase liquida

00 400 -430 Semifluida
0 355-385 Macia
1 310 — 340 Moderadamente macia
2 265 -295 Padrdo
3 220-250 Firme

4 175 -205
5 130-160 Muito firme
6 85-115

Acompanhando os avancos nesta area foram elaboradas as normas de referéncia DIN 51825
[21] e ISO 6743-9 [22], com o principal objetivo focado na classificagdo das massas em termos
de performance com a avaliacdo dos pardmetros como consisténcia, capacidade de carga,
temperatura de funcionamento e resisténcia a humidade [1].

A consisténcia de uma massa lubrificante é um fator importante e o que a distingue de um éleo
lubrificante. E importante que se mantenha fisicamente no contacto e aderente a superficie.
Que em servigo apresente uma consisténcia de equilibrio para que por um lado nao fique
demasiado fluida e escorra e por outro, ndo aumente a sua consisténcia dificultando o
movimento [6].

2.2. Comportamento Reoldgico

A reologia de lubrificantes é um campo fundamental para o estudo dos lubrificantes.
Compreender os mecanismos que regem o comportamento de éleos e massas sob diferentes
condigdes de funcionamento, como temperatura, carga e velocidade é de elevada importancia.
Estudar as suas propriedades reoldgicas é crucial para otimizar o desempenho dos sistemas
lubrificados.

A estrutura das massas lubrificantes, composta por éleo base, espessantes e aditivos, confere-
Ihes um comportamento reoldgico complexo.

A viscosidade, tixotropia e elasticidade sdo propriedades fundamentais que determinam o
desempenho de lubrificantes em sistemas mecanicos. As condi¢cdes de funcionamento, como
temperatura, carga e velocidade, tém um impacto significativo sobre essas propriedades, e é
essencial entender essas influéncias para selecionar o lubrificante adequado para cada
aplicacao.

11
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Nas seccOes seguintes serdo abordados alguns parametros reolédgicos fundamentais para
avaliar o comportamento e a funcionalidade de massas lubrificantes. Estes parametros ajudam
a prever o desempenho da massa lubrificante em diferentes condi¢cbes, como altas
temperaturas, cargas e vibragdes, sendo essenciais para otimizar a sua formulacao e aplicacao.

2.2.1. Viscosidade

A viscosidade é a medida da resisténcia interna de um fluido ao fluxo ou movimento relativo
causada por atrito interno [23]. Para lubrificantes, é um dos parametros mais importantes, pois
determina a espessura do filme lubrificante e sua capacidade de reduzir o atrito e o desgaste

[6].

A viscosidade a obter pode ser a viscosidade absoluta ou dindmica, relativa ou aparente, e
cinematica.

A viscosidade dinamica (1) é a medida da resisténcia do fluido ao fluxo ou movimento sob a
aplicacdo de uma forca externa. Medida em unidades do sistema internacional em Pa.s,
representa a tensdo de corte em funcado da velocidade de deformacao aplicada ao fluido. Esta
lei é denominada como a Lei da Viscosidade ou Lei de Newton por homenagem a Isaac Newton
sendo registada mais tarde em meados do século XIX por G. Stokes [23].

== 1
n 7 (1)

Esta lei pressupbe que o comportamento do lubrificante no contacto assume um
comportamento newtoniano, ou seja, reduzidas velocidades de deformagao, pressdes baixas,
escorregamentos diminutos, cargas reduzidas e uma consideravel espessura de filme. Estas
condicbes ndo se reproduzem em regimes de lubrificagdo EHD. A curva da viscosidade real num
regime de contacto EHD apresenta uma zona linear até ser atingida a velocidade de deformagao
critica (Vcritica) € UMa segunda zona ndo linear onde a viscosidade além de dependente da
temperatura e pressdao também é influenciada pela taxa de corte [24].

aparente

chﬂ:a 7 -

Figura 3: Curva velocidade de deformacgdo vs. tensao de corte para um fluido ndo newtoniano [24]
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A tensdo de corte (1) é uma grandeza fisica que mede a forga por unidade de area aplicada ao
fluido. E responsavel por provocar o fluxo do fluido [23] .

F (2)

A taxa de corte ou velocidade de deformacgdo (y) é a medida que descreve a variagdo da
velocidade relativa entre camadas adjacentes de um fluido por unidade de distancia
perpendicular a essas camadas. E fundamental para caracterizar o comportamento do fluido
em movimento ou deformacao [23].

y=2 3)
Y=%

A viscosidade dindmica, a tensdo de corte e velocidade de deformagdo sdo determinadas em
regimes de fluxo laminar, ou seja, em regimes de fluxo uniforme. Em regime laminar as camadas
de fluido movem-se em linhas paralelas e sem turbuléncia nem variagdes de velocidade,
permitindo que a taxa de corte e tensao de corte sejam uniformes ao longo da direcdo do fluxo
[23].

A viscosidade cinematica (V) é uma medida da resisténcia ao fluxo de um fluido, mas ao
contrario da viscosidade dinamica, leva em consideracdo ndo apenas a resisténcia ao fluxo, mas
também a densidade do prdéprio fluido. A viscosidade cinematica é usada para descrever o
comportamento de fluidos em escoamento [23].

n

p=2 4
p (4)

A viscosidade cinematica é determinada com base na premissa de que o movimento do fluido
é gerado exclusivamente pela for¢a gravitacional. Em diversas aplicagdes praticas, essa é a
principal forca impulsionadora do escoamento.

Um dos fatores impactantes na viscosidade é a velocidade. O comportamento da viscosidade
esta dependente da taxa de deformacdo. Em massas lubrificantes a viscosidade diminui com o
aumento da taxa de corte. Este processo é vantajoso ja que para taxas de corte reduzidas a
viscosidade mantém-se elevada garantindo desta forma o lubrificante mantém-se no contacto
e facilitando, por exemplo, as condi¢cbes de arranque do movimento. J& em movimento a
viscosidade diminui facilitando o fluxo do lubrificante, reduzindo o atrito e o calor gerado pelo
movimento das superficies.

Esta relacdo entre a velocidade e a viscosidade nem sempre é de forma inversa. Existem alguns
tipos de massas lubrificantes onde poderd ocorrer um aumento da viscosidade com a
velocidade, nomeadamente em massas com particulas suspensas. Ainda relativamente a este
parametro poderdo ainda existir massas lubrificantes com estruturas complexas, como
formulagGes com espessantes de sabdo metdlico ou poliméricos, que podem apresentar
comportamentos hibridos. Numa fase inicial a viscosidade pode diminuir rapidamente com a
velocidade (comportamento pseudopldstico) e com o aumento da velocidade tendem a uma
estabilizacdo da viscosidade, indicando uma transicdo para um regime quase newtoniano [24].

13
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O diagrama que descreve o comportamento da viscosidade em funcao da tensdo de corte das
massas lubrificantes podera apresentar trés regides distintas: na inicial, a viscosidade é alta
devido a integridade da microestrutura, que ainda ndo sofreu deformacao significativa; na
regido intermédia, ocorre uma queda drastica na viscosidade, associada a destruicao
progressiva da microestrutura tridimensional, o que facilita o escoamento sob tensdo; e na fase
final, a viscosidade estabiliza num valor limite constante, indicando que a microestrutura foi
completamente quebrada e o fluxo estd plenamente desenvolvido [25]. A Figura 4 representa
o comportamento tipico de uma massa lubrificante com espessante de Calcio.

(8] O_—“O\O

viscosity (Pa.s)

T T T
500 550 600 650 700

shear stress (Pa)

Figura 4: Diagrama do comportamento da viscosidade em fungdo da tensdo de corte de uma massa
lubrificante com espessante de calcio [25]

Para as massas lubrificantes, ndo é possivel especificar um valor de viscosidade sem especificar
a taxa de corte e a temperatura de funcionamento. Tratando-se de um fluido ndo newtoniano,
a viscosidade varia em fun¢do da taxa de deformagdo aplicada, bem como da pressdo e
temperatura. Por este motivo, essa propriedade é sempre descrita como viscosidade aparente
[25].

A influéncia da temperatura na viscosidade foi estudada por Reynolds, levando a dedug¢do da
lei da variacdo da viscosidade com a temperatura. Estudos posteriores de Barus levaram a
inclusdo da influéncia da variacdo da pressdo na equacdo de Reynolds. A equacdo 5 define a lei
de termoviscosidade de Reynolds e de piezoviscosidade de Barus que descreve o
comportamento da viscosidade de um fluido em funcdo da temperatura e da pressdo de
funcionamento [24].

n =1, X e[axP—S(T—To)] (5)

A eficacia e eficiéncia do lubrificante estdo diretamente relacionadas com a viscosidade do
mesmo. Viscosidades elevadas impdem ao contacto maior resisténcia ao fluxo gerando mais
atrito provocando aumento da temperatura no sistema. Em sentido oposto, viscosidades
reduzidas colocam desafios na espessura do filme lubrificante levando, em condig¢des limite, ao
contacto entre as superficies aumentando o desgaste do sistema.

Devido as ligacGes entre o 6leo base e a estrutura do espessante, as massas lubrificantes
apresentam um comportamento ndo-newtoniano quando sujeitas a altas taxas de corte e
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pressdes elevadas. Contrariamente a outros fluidos como a dgua ou mesmo os lubrificantes
liquidos, a viscosidade das massas varia de acordo com a tensao de corte ou a velocidade de
deformacdo aplicada. Este comportamento é crucial para aplicagbes industriais, pois
influenciam a capacidade de formagdo de um filme lubrificante uniforme, auxiliam a dissipagao
de calor e favorecem a resisténcia mecanica.

O comportamento ndo newtoniano das massas é diretamente influenciado pelos constituintes
da mesma como os espessantes e os aditivos, e pelas condi¢cdes de funcionamento em termos
de temperatura e pressdes aplicadas [4].

2.2.2. Tixotropia

O aparecimento do termo tixotropia remonta a 1923, onde um estudo de Schalek e Szegvari
relevou e citando “aqueous iron oxide gels have the remarkable property of becoming
completely liquid through gentle shaking alone, to such an extent that the liquified gel is hardly
distinguishable from the original sol. These sols were liquified by shaking, solidified again after
a period of time ... the change of state process could be repeated a number of times without any
visible change in the system”. Ja Em 1927, Peterfi registou o termo tixotropia, combinando as
palavras gregas thixis (agitacdo) e trepo (mudar). Em 1967 Bauer and Collins definem tixotropia
e citando “When a reduction in magnitude of rheological properties of a system, such as elastic
modulus, yield stress, and viscosity, for example, occurs reversibly and isothermally with a
distinct time dependence on application of shear strain, the system is described as thixotropic”
[26].

A tixotropia refere-se a propriedade de alguns fluidos, como as massas lubrificantes, de se
tornarem menos viscosos quando em movimento ou submetidos a tensdo de corte (como o
movimento de um eixo), e retomarem a sua viscosidade original apds a eliminagdo do
movimento ou esforco. Esta propriedade é importante em aplicacbes que exigem um
lubrificante que permaneca no contacto, mas se torne mais fluido sob movimento.

A forga motriz para a mudancga microestrutural no fluxo é o resultado da quebra de ligacdes
devido as tensdes de fluxo, a deformacao devido as colisdes durante o fluxo e o movimento
Browniano. O movimento Browniano é a agitacao térmica aleatdria de 4tomos e moléculas, que
resulta no bombardeio constante dos elementos da microestrutura, fazendo com que se
movam para uma posicdo mais favoravel onde podem, dado a forga atrativa necessaria, se fixar
a outras partes da microestrutura. Ocasionalmente, surgem situagdes em que elementos
microestruturais fracos ja ligados sdo lentamente separados pela agdo constante do movimento
aleatério browniano. Estas situagées classificam a antitixotropia ou reopexia [26].

No contexto de massas lubrificantes, a tixotropia pode ser importante por varias razdes
incluindo a facilidade de aplicacdo em condi¢des que exigem uma viscosidade mais baixa sob
tensdo de corte e tornando-se mais fluida quando manipulada, mas retome sua viscosidade e
consisténcia original quando o movimento para, mantendo a protegdo das superficies apds a
aplicagdo. Ja relativamente as condi¢Oes de estabilidade e armazenamento, uma massa
lubrificante tixotrdpica tende a ter uma consisténcia elevada quando armazenada facilitando o
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manuseamento, bastando apenas ser agitada ou aplicada para que se torne mais fluida
facilitando a distribui¢ao na superficie [27].

A viscosidade é inteiramente associada a tixotropia, dado que sobre carga ou tensdo de corte a
viscosidade da massa lubrificante diminui, contudo, cessando o movimento e as tensdes
aplicadas a viscosidade retoma ao seu estado original, mantendo desta forma a eficacia da sua
acao lubrificante [26].

Portanto, a tixotropia é uma caracteristica desejada em muitas massas lubrificantes, pois
melhora a sua aplicacdo e performance em variadas condi¢des de funcionamento.

2.2.3. Elasticidade

A elasticidade descreve a capacidade de um fluido regressar a sua forma original apds ser
deformado, ou seja, a "memdria" do lubrificante. Lubrificantes elasticos sdo essenciais em
condicOes de carga elevada, pois ajudam a manter o filme lubrificante entre as superficies de
contacto.

Embora os fluidos tipicos (como agua ou 6leo) ndo possuam elasticidade no sentido classico,
fluidos viscoelasticos apresentam tanto comportamentos viscosos quanto elasticos, o que pode
ser entendido como uma interacdo entre a deformagdo tempordria (viscosidade) e a
recuperacdo da forma (elasticidade).

Os fluidos viscoeldsticos tém uma resposta dependente da aplicacdo de tensGes de corte,
demostrando um comportamento eldstico e viscoso. O comportamento eldstico ocorre quando
o fluido recupera parcialmente apés a deformagdo, e o comportamento viscoso ocorre quando
a energia é dissipada durante a deformacao.

As massas lubrificantes sdo materiais viscoelasticos. A componente eldstica € uma medida da
capacidade do material de armazenar energia ao ser deformado. Quando a tensdo de corte é
aplicada, a massa deforma-se, e dependendo das suas propriedades elasticas, a recuperacdo de
parte desta deformacdo é verificada quando a tensdo é removida. Ja a componente viscosa é
dependente de fatores como a taxa de corte, a temperatura e a sua prépria composicdo.

Existem dois modelos matematicos fundamentais para descrever o comportamento dos fluidos
viscoeldsticos.

1. Modelo de Maxwell

O modelo viscoelastico de Maxwell descreve como as massas lubrificantes respondem a
tensdes e deformagdes, levando em considerac¢do a relaxagdo da tensdo ao longo do tempo, a
viscosidade e a elasticidade do sistema [28].

Na sua forma classica, é descrito por um sistema viscoeldstico linear com um amortecedor
viscoso e uma mola elastica em série. A equacgao 6 representa o modelo de Maxwell,

. . . T T
y=n+n=#+f (6)
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onde y, representa a lei de Hooke aplicada a componente elastica e vy, a lei de Newton aplicada
a componente viscosa (amortecedor).

Quando este modelo é aplicado a massas lubrificantes, o amortecedor entende-se como a
viscosidade da massa, e a mola sendo o mddulo de elasticidade transversal. Desta forma é
possivel o estudo da resposta da combinacdo do dleo base e dos espessantes quando sujeitos
a tensdOes de corte.

A teoria de Maxwell é Util para modelar como a massa se comporta sob as condi¢bes de
funcionamento. No caso dos rolamentos, quando uma carga é aplicada, a massa lubrificante
responde inicialmente de maneira elastica (como uma mola), mas apds algum tempo, a
deformacdo viscosa aumenta, e a massa flui lentamente para as areas de contacto promovendo
a lubrificacao [28].

2. Modelo de Kelvin/Voigt

Este modelo é semelhante ao modelo de Maxwell. E utilizado para modelar a resposta de
fluidos que apresentam deformacgdes tanto eldsticas quanto viscosas, mas, ao contrario do
modelo de Maxwell, os elementos viscoelasticos sdo organizados em paralelo, ou seja, a mola
eldstica e o amortecedor viscoso estdo dispostos em paralelo, ao invés de em série como
descrito por Maxwell [28].

A equacdo 7 descreve o modelo de Kelvin/Voigt,

T=NX¥+ GXVe (7)
onde n X ¥, representa a lei de Newton aplicada a componente viscosa e G X Yy, a lei de Hooke
aplicada a componente elastica [28].

Kelvin-Voight descreve que quando a tensdo é aplicada a componente elastica responde
instantaneamente e continua ao longo do tempo, contudo diminuindo a taxa de deformagao
devido ao efeito viscoso e retardando o movimento. Quando a tensdo é removida o fluido
retorna rapidamente a forma inicial devido ao comportamento elastico.

2.2.4. Tensao de cedéncia

A tensdo de cedéncia, também designada por tensdo limite de escoamento, é um conceito
essencial no estudo de massas lubrificantes e outros materiais ndo newtonianos. Refere-se a
capacidade da estrutura do material tornar-se suscetivel a rutura e fluir [29]. Para valores
inferiores ao limite de escoamento o fluido comporta-se como um sdlido eldstico deformando-
se, mas retomando a forma original quando removida a tensdo. Quando a tensdo aplicada
excede a tensdo limite de escoamento, o fluido inicia 0 movimento [25].

A tensdo limite de escoamento é importante para prevenir a liberta¢do do lubrificante quando
em repouso e a lubrificacdo eficaz em sistemas verticais ou altas pressdes. Em suma, a escolha
adequada do limite de escoamento do lubrificante desempenha um papel importante,
equilibrando a prote¢ao em repouso com a fluidez necessdria em funcionamento.
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Atensdo minima para que se atinja a tensao limite de escoamento do lubrificante é diretamente
influenciada pela temperatura e pelo tipo de espessantes e aditivos utilizados na constituicdo
da massa lubrificante.

O limite de escoamento pode ser determinado usando redmetros. Em termos praticos é
imposto pelo equipamento uma tensdo de corte por acdo da velocidade de rotagdo e
determinado o ponto em se verifica o movimento do fluido. O limite de escoamento é
representado como a forca necessdria para dar inicio ao movimento por unidade de area.

Em massas lubrificantes, dois modelos reolégicos sdo amplamente utilizados para determinar
a tensdo de cedéncia — o modelo de Herschel-Bulkley e o modelo de Cross. O modelo de
Herschel-Bulkley caracteriza o comportamento do material considerando a tensao de cedéncia
e o shear-thinning que ocorre quando a tensao aplicada ultrapassa o limite elastico do material
[30].

y =0 setT<T

T=1,+Ky" set =1,
onde K representa a consisténcia e n o indice de comportamento do fluido.

O modelo de Cross modificado é utilizado para descrever a curva de viscosidade, levando em
conta os valores de viscosidade do material tanto em condicdes de auséncia de corte quanto
em situacgdes de corte infinito [6].

M) =N + [ poeiem ©)
onde n(y) representa a viscosidade do fluido para uma determinada taxa de corte, 1, a
viscosidade para taxa de corte nula, 1., a viscosidade para taxa de corte infinita, k tempo de
relaxa¢do, n indice de relagdo entre a viscosidade e a taxa de corte [31].

2.2.5. Dropping point

Também denominado de ponto de gota, é uma propriedade importante das massas
lubrificantes, que indica a temperatura na qual a massa passa do estado semissdlido para um
estado liquido sob condi¢des especificas de ensaio. Descrito de outra forma, é a temperatura a
qual a primeira gota da massa derretida cai de uma amostra mantida num recipiente
padronizado [32].

O ponto de gota é geralmente considerado como a temperatura maxima de trabalho de uma
massa lubrificante, embora isso ndo seja verdade absoluta, dado que, algumas massas podem
comecar a perder propriedades de lubrificagdo mesmo antes de atingir este ponto [32].

O ponto de gota da massa lubrificante é fortemente influenciado pelo tipo de espessante
utilizado na formulagdo. Espessantes de base orgéanica (argilas e polimeros) dada a sua elevada
resisténcia a temperatura possuem um ponto de gota a rondar os 300°C [15], ja os espessantes
a base de “sab3do” rondam temperaturas inferiores a 200°C podendo mesmo ndo chegar acima
dos 100°C no caso de espessantes com base em Sulfonato de Calcio.
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O ponto de gota é apenas um dos parametros na escolha de uma massa lubrificante. Embora
forneca indicagbes acerca da resisténcia ao calor e funcionalidade da massa em temperaturas
elevadas, outros fatores como a composicdo do dleo base e o espessante devem ser
considerados na escolha.

2.3. Métodos de avaliagao reoldgica

A ciéncia da reologia, como campo formal de estudo, remonta oficialmente ao inicio do século
XX. O termo "reologia" foi registado por Eugene C. Bingham e Markus Reiner em 1929
inspirados pela frase grega de Herdclito: "Panta Rhei" (Tudo Flui) [28].

A reologia é a ciéncia que estuda o comportamento dos materiais quando submetidos a forgas
gue induzem deformacdo e fluxo. A origem da palavra deriva do grego "rheos" de fluxo, e
"logos" de estudo. Esta area interdisciplinar combina fundamentos da fisica, quimica e
mecanica, sendo amplamente aplicada em diversas industrias e pesquisas cientificas.

A reologia permite caracterizar propriedades como a viscosidade, a elasticidade, a tensao de
escoamento e a tixotropia de uma massa lubrificante.

Os métodos de medicdo reoldgica sdo ferramentas essenciais para caracterizar o
comportamento mecanico e o fluxo de materiais, como fluidos, suspensdes, polimeros e massas
lubrificantes. Esses métodos permitem determinar propriedades fundamentais, como
viscosidade, tensdo de corte, elasticidade e o comportamento dependente da taxa de
deformacao.

Os métodos de medicdo reoldgica estendem-se desde métodos simples a métodos que utilizam
equipamentos complexos permitindo determinar varias propriedades reoldgicas simulando
algumas das condig¢Ges de funcionamento dos fluidos.

Para a avaliagcdo de viscosidade de um fluido podem ser aplicados métodos relativamente
simples como o ensaio da espatula ou dedo, fornecendo nestes casos resultados qualitativos
ou comparativos com fluidos de referéncia. Apresentam-se como métodos pouco eficazes e
ndo adequados a uma classificacdo reoldgica rigorosa de um lubrificante [23].

Ainda reportando a métodos para a avaliagdo da viscosidade, e com maior rigor de
determinagdo, podem ainda ser aplicados métodos baseados em copos de fluxo e
viscosimetros. Os copos de fluxo sao utilizados para controlo da qualidade de liquidos de baixa
viscosidade cujo método de ensaio assenta sobre a determina¢do do tempo de fluxo de uma
quantidade definida de liquido aquando da passagem por um orificio pré-definido pela
geometria do proprio copo [23]. Os copos mais comuns sdo denominados por copos ISO ou
copos FORD regulamentados pelas normas ASTM 2431 [33] e ASTM D1200 [34]. Dentro dos
viscosimetros podem ser utilizados viscosimetros de bola rolante ou de capilaridade. Ambos os
métodos assentam na quantificacdo do tempo necessario, para afundar a bola ou percorrer o
capilar, determinando desta forma a viscosidade do fluido em analise [23].

Os viscosimetros rotativos com fuso ou agitador sdo utilizados para a determinagdo da
viscosidade relativa dos fluidos. A determinac¢do da viscosidade absoluta estd dependente do
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controlo das condi¢des de corte impostas ao fluidos, que nestes métodos é impraticavel quer
pela geometria dos equipamentos utilizados quer pelas préprias condi¢des de funcionamento
[23]. Nas Figura 5 eFigura 6 encontram-se representados os tipos de fusos e agitadores
utilizados para avaliar a viscosidade de fluidos por estes métodos.

L1 T

Figura 5: Tipos de fusos | Viscosimetros rotativos de  Figura 6: Tipos de agitadores | Viscosimetros
fuso [23] rotativos de agitagdo [23]

Os viscosimetros rotativos determinam a viscosidade a velocidade controlada, apresentando
resultados como curvas de fluxo e/ou viscosidade. Por forma a reproduzir as condi¢des de
funcionamento do fluido e determinar a viscosidade absoluta sdo utilizados os redmetros [23].

Os denominados redmetros sdao equipamentos utilizados para determinar as propriedades
reoldgicas de materiais, ou seja, o comportamento de fluxo e a deformacao sob a aplicacdo de
forgas. S3o projetados para avaliar como um fluido ou material viscoeldstico responde a
diferentes tipos de tensdes e deformacdes. Os redmetros podem ser classificados de varias
formas, dependendo do tipo de medicdo reoldgica que realizam, seja medindo a viscosidade, a
elasticidade, a deformacdo ou a resisténcia ao fluxo. A escolha do tipo de redmetro dependera
das propriedades que se deseja determinar e das caracteristicas do material em estudo.

As duas principais classes de redmetros s3ao os rotativos e os oscilatérios. Ambos sdo utilizados
para estudar o comportamento reoldgico de materiais (principalmente liquidos e materiais
viscoelasticos), fornecendo informagdes sobre propriedades como a viscosidade, a elasticidade
e o fluxo. Ambos os ensaios impdem uma deformacgao por aplicagdo de esfor¢o ao material e
medem a resposta, que pode ser usada para caracterizar as propriedades reoldgicas do fluido.

Os redmetros sdo sistemas de medicao absolutos, ou seja, medigdes ndo correlacionadas com
a dimensdo do sistema de medi¢do, dado que a drea de contacto onde é promovido o esforgo
de corte é diminuta ou seja negligencidvel [23]. Esta drea de contacto define o tipo de reémetro,
podendo ser do tipo CP (cone/prato), PP (prato/prato) ou CC (cilindros concéntricos). Na Figura
7 encontra-se um esquema representativo dos trés tipos de redmetros enumerados e na Tabela
5 um resumo das vantagens e desvantagens deste tipo de redmetros.
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Ja

c)

Figura 7: Configuragdo CP (a), PP (b) e CC (c) dos reémetros [23]

Tabela 5: Vantagens, desvantagens e aplicabilidade dos trés tipos de redmetros [23]

Redmetro
Cone/Prato Prato/Prato Cilindro Concéntrico
Vantagens
Quantidade de amostra Controlo da temperatura
reduzida Espaco de medigdo ajustavel facilitado
Condigbes de corte uniformes | Condi¢oes de medigdo varidveis | Fluidos de baixa tensdo superficial
Ajuste rdpido da temperatura mais facilmente contidos
Desvantagens

Teste de dispersdes limitada ao
tamanho das particulas Quantidade grande de amostra

) constantes ) .

Borda do cone podera levar a s Maior tempo de ajuste da
, Dificil controlo de temperatura

perda de fluido e/ou temperatura

, no contacto
ressecamento do fluido

Condigdes de corte ndo

Aplicabilidade

Todo o tipo de fluidos
Limitado para suspensdo de Fluidos de alta viscosidade Fluidos de baixa viscosidade
particulas

Além das técnicas com recurso a redmetros existem alguns avangos em dreas com a
microreologia e a espectroscopia.

A microreologia é uma técnica avancada que utiliza particulas microscépicas como detetores
para estudar as propriedades reolégicas locais de materiais complexos, como fluidos biolégicos,
géis e polimeros. Essas particulas podem ser analisadas passivamente, observando os
movimentos brownianos, ou ativamente, através da aplicacdo de forgas externas, permitindo a
caracterizacdo de propriedades como viscosidade, elasticidade e rigidez em escalas
micrométricas ou mesmo nanométricas. Esta abordagem ¢é crucial para investigar a
heterogeneidade estrutural e a dindmica de materiais em dreas como biomateriais, alimentos
e cosméticos, onde as propriedades locais tém impacto direto no desempenho global. Com alta
resolugao espacial e a capacidade de andlise de pequenos volumes de amostra, a microrreologia
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é amplamente utilizada para otimizar formulacdes e na descoberta de materiais inovadores
para o processo de lubrificacdo.

A medicdo reoldgica é uma técnica fundamental para a caracterizagdo das propriedades
viscoelasticas e de fluxo das massas lubrificantes. O redmetro permite aplicar
deformagdes/tensdes controladas e monitorizar a resposta do material, sendo possivel operar
em dois modos principais: modo rotacional e modo oscilatdrio, em alguns casos podem ser
encontrados os dois modos no mesmo equipamento. Em ambos os modos de operacgao, a
reacdo da massa lubrificante podera ser analisada em modo CSR (controlled-shear rate) ou CSS
(controlled-shear stress) [35].

Os métodos de medicdo reoldgico poderao ser agrupados em trés grupos principais:

e Testes em regime estaciondrio envolvendo a aplicacdo de uma taxa de corte ou tensao
de corte constante. Este modo de teste permite avaliar o comportamento reolégico em
regime de escoamento continuo.

e Testes em modo transitério que envolvem a aplicacdo de mudancas na taxa de corte
ou tensdo de corte, especialmente Uteis para avaliar o comportamento tixotrépico do
material.

e Testes em modo oscilatério realizados dentro do regime eldstico do material
envolvendo a aplicagao de tensao ou deformagdo oscilatéria sinusoidal. Estes testes
sdo particularmente Uteis dado que fornecem informagGes sobre o comportamento
viscoelastico.

Em modo rotacional, o reémetro aplica uma taxa de deformacgdo ou tensdo constante (corte)
ao material medindo a sua resposta a essa solicitacdo. Este tipo de ensaio permite obter
propriedades reoldgicas como a viscosidade aparente em fung¢do da velocidade de deformacgao,
o comportamento do escoamento, entre outros parametros que permitem avaliar o
desempenho de um lubrificante. No caso particular das massas lubrificantes, este tipo de
determinacgdo é essencial para prever como a massa lubrificante se comportara sob condigdes
de funcionamento [35].

Em modo oscilatério é uma técnica aplicada a avaliacdo reoldgica que permite a caracterizagdo
de materiais numa ampla gama de frequéncias. Esta técnica mede as respostas viscoeldsticas
do material sob diferentes condi¢des dindmicas, como variacdo de frequéncia e amplitude de
deformacao, permitindo determinar propriedades fundamentais como o mddulo elastico (G'),
o moédulo viscoso (G'") e a viscosidade complexa [36]. Existe uma utilizagdo crescente desta
técnica aliada ao estudo da microestrutura e do comportamento em condi¢cbes de
funcionamento com aplicagdo de tensdo de corte [37].

Ao estudar o comportamento dos fluidos, especialmente em condi¢des dinamicas, é
fundamental o estudo da Lei da Elasticidade para a caracterizacdo das propriedades
viscoelasticas dos fluidos. Esta lei descreve o comportamento viscoeldstico do fluido, sendo
caracterizado pelo mdédulo de corte complexo — G*. O mddulo de corte G* pode ser ainda
avaliado pelo mddulo elastico (G’) e o mddulo viscoso (G”) [23].
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Figura 8: Representacgdo vetorial dos vetores G’ e G” e o vetor resultante G* [28]

O médulo de corte complexo G* é descrito pela formula indicada na equacao 10 [28].

T

G* = (10)

A consisténcia da massa lubrificante estd relacionada com a sua resisténcia a deformacao,
sendo tradicionalmente avaliada pelo ensaio de penetracdo de cone (NLGI), mas também pode
ser analisada por métodos reoldgicos. O médulo de corte G* podera oferecer uma visdo acerca
da resposta mecanica da massa lubrificante sob esforcos dindmicos [23].

Um mddulo G* elevado poderd ser indicativo de que a massa lubrificante apresenta uma
estrutura interna mais sdlida e resistente a deformacdo, e por outro lado, valores mais baixos
de G* sugerem uma maior fluidez e capacidade de preenchimento, sendo vantajoso em
aplicagdes que requerem menor resisténcia ao movimento [23].

Parte da energia do processo de lubrificacdo dissipa-se devido a um rearranjo estrutural
induzido pelas forgas de corte a atuar na matriz 3D do agente espessante disperso no 6leo base
[12]. Em termos praticos o mddulo elastico (G') considera-se como a energia de deformagao
armazenada durante o processo e o mddulo viscoso (G") a energia dissipada na deformacao por
acao do atrito interno [23].

Tabela 6: Relagdo de G’ e G” em fung¢ado do tipo de comportamento [23]

Elastico Viscoso Viscoelastico
Médulo elastico (G') 0 =0 0
Mddulo viscoso (G") =0 0 )
issipaca Dissi i G' > G" + eldstico
Observacdes Sem d|55|p§gao de issipa energia em |
energia forma de calor G’ < G" + viscoso

O comportamento viscoeldstico de um fluido pode ser descrito pelo fator de perda descrito pela
tangente de §, sendo § o angulo entre G* e o eixo representativo do comportamento elastico
[23]. O fator de perda descreve a relagdo entre os dois comportamentos — viscoso e eldstico.
Para um comportamento eldstico espera-se um &§ préximo de 0° (0 rad), j& para um

comportamento puramente plastico um § a rondar os 90° (grad). Na equagdo 11 encontra-

se a férmula de calculo para o fator de perda.

23



Revisdo Bibliografica

144

tand = — (11)
an I

O conhecimento do mddulo viscoso (G”) e do mddulo elastico (G') sdo fundamentais para
caracterizar o comportamento viscoelastico dos fluidos, descrevendo como a energia é
armazenada e dissipada. A relagdo entre ambos permite o conhecimento da natureza do fluido
em condi¢cGes de deformacdo. Alguns investigadores consideram ainda que a energia
dispendida para atingir o ponto de interseccdao de G’ e G” é um indicador indireto da degradacao
estrutural da massa [12]. A avaliagdo conjunta destes moddulos permite prever o
comportamento do lubrificante em condi¢cdes dinamicas e a sua resposta as condicbes de
funcionamento quer sejam forcas, alteracdes de temperatura ou mesmo tempo.

O crosspoint ou crossover, o ponto de intersec¢do entre os moddulos viscoelasticos G’
(armazenamento) e G” (perda) num ensaio oscilatério, representa a transicdo entre
comportamento elastico e o comportamento viscoso da massa lubrificante. Quando se igualam
(G'=G"), o material dissipa e armazena energia em igual proporc¢do, indicando um estado
viscoelastico equilibrado.

Este ponto é extremamente Util para avaliar a estabilidade estrutural, a consisténcia reoldgica
e a adequacdo da massa a diferentes regimes de trabalho, como baixas ou altas velocidades de
funcionamento. Também denominado por flowpoint, este ponto marca o limite a partir do qual
a estrutura interna da massa se destréi e o comportamento passa a ser predominantemente
viscoso [28]. E um pardmetro essencial para avaliar a resisténcia estrutural da massa
lubrificante e a sua capacidade de manter a integridade sob esforgos de deformacao.

Na Figura 9a) encontra-se representado o resultado de um ensaio de uma massa lubrificante
num redmetro em modo oscilatdrio, sendo visivel os mddulos de armazenamento (G’) e perda
(G”), o limite elastico (7,,) e o flowpoint (tf).

A lg G’ A
S A Ig G'
Ig G” i i
I ! Ig G"
i :
| |
! |
! . - -
a) T T 9T b) 0y

Figura 9: Representacdes de teste em modo oscilatorio [28]

O estudo da variacdo e comportamento dos mdédulos G’ e G” trard importantes informacées
relativamente a degradagdo estrutural da massa lubrificante.

A andlise da curva G’ possibilita inferir acerca do tipo de fratura demonstrada pela rede do
espessante. Na zona onde se dard o inicio do fim do comportamento elastico, ou seja, o final
da regido eladstica podera estar presente uma fratura fragil e rutura ndo homogénea ou mesmo
uma quebra gradual da estrutura. Este comportamento podera explicar e representar a rigidez
da massa lubrificante [23].
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Ja a andlise do comportamento da curva G”’, como se podera observar na Figura 9b), podera
numa primeira fase (zona 1) observar-se um aumento gradual do mddulo G” representando a
ocorréncia de microfissuras na rede de espessante, seguida de uma transicdo brusca,
identificada por um pico acentuado, caracterizada pela formacao rapida de macrofissuras (zona
2) até ao ponto de interseccdo G’/G”. Este tipo de comportamento poderd indiciar um
comportamento viscoelastico fragil, uma fraca capacidade de dissipar energia antes da rutura
total [23].

Outra analise importante ainda relacionada com a Figura 9, é relativa ao estudo da regido entre
o limite de cedéncia (7,) e o flowpoint (7). Nesta zona a resisténcia inicial da estrutura ja
diminuiu, mas a massa ainda apresenta predominantemente propriedades de um material
elastico, sendo ainda G’>G”.

Para avaliar o comportamento de transicdo da regido elastica para o estado de fluxo, podera
ser util determinar o indice de transi¢cdo, sendo o racio entre Tf € Ty. Quando este racio se
aproxima de 1, maior é a tendéncia da massa a fratura frégil, indicando que podera ocorrer uma
rutura abrupta da estrutura da massa lubrificante comprometendo a integridade [23].

2.4. Fendmenos de degradacao

A degradacdo de uma massa lubrificante podera ser o resultado de um processo quimico e/ou
mecanico que ocorre ao longo do tempo devido as condi¢des de funcionamento, ambientais e
guimicas a que o lubrificante se encontra sujeito. Esse processo afeta a eficiéncia e a
durabilidade, podendo comprometer o desempenho e vida util dos equipamentos e
mecanismos.

A degradacdo de massas lubrificantes podera ser classificada em duas categorias: degradacao
mecanica e degradacdo quimica. Esses processos de degradacdo ndo apenas diferem nos seus
mecanismos, mas também interagem entre si, frequentemente ocorrendo simultaneamente
em aplicacGes praticas. Como se pode observar na Figura 10 a degradacdo mecanica esta
associada a fendmenos relacionados com altas velocidades e temperaturas reduzidas, sendo
que a degradagao quimica estara correlacionada com condi¢Ges a temperaturas elevadas [8].

Mechanical
aging

Mechanical & chemical

aging

Speed

- chemical aging

Temperature

Figura 10: Mecanismos de degradagao de massas lubrificantes [8].
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A altas tensbes de corte observa-se uma degradacao molecular que descreve uma mudanca
guimica no material provocada pelos esforcos de corte. As ligagdes quimicas sdo rompidas,
resultando numa diminuicdo do peso molecular e da viscosidade. Esta perda de viscosidade é
denominada de permanente, em oposicao a perda de viscosidade tempordria resultante do
shear-thinning [38].

A avaliacdo da degradacdo de massas lubrificantes poderd envolver métodos que analisam
mudangas nas propriedades quimicas, fisicas e de desempenho. Estes métodos ajudam a
determinar o estado da massa e a prever a sua vida util.

Podem existir diversos métodos para avaliar a degradacdo das massas lubrificantes, desde
ensaios “in situ” a ensaios laboratoriais realizados em condi¢des controladas. A ASTM D217[39]
e ASTM D1831[40] fornecem indicacbes de métodos de ensaio para avaliacdo da degradacao.
Contudo estes métodos mostraram-se limitados, dado ndo serem capazes de reproduzir as
condicdes reais de utilizacdo da massa. Neste sentido foi projetado o equipamento “Couette
Ageing Machine”, cujo principio de funcionamento se assemelha aos redmetros atuais [8].

A avaliacdo da degradacdo por acdo da temperatura tem sido um desafio para muitos
investigadores. A maioria dos métodos disponiveis ndo permite a determinacdo da distribuicao
da temperatura por toda a superficie da amostra. Neste sentido foi estudada a célula
experimental Calidus. A célula Calidus é um dispositivo modular de medicao de temperatura,
constituido por uma base termoplastica que incorpora dois sensores de temperatura: um
posicionado centralmente e outro ligeiramente descentralizado [5]. Esta sonda foi acoplada a
um redmetro para os estudos da distribuicdo da temperatura. Algumas diferencas na
homogeneidade foram relatadas (Figura 11), e sendo a temperatura um dos fatores com
impacto quer na degradacdo quer na a¢do de lubrificacdo das massas este estudo devolveu
conhecimento importante para esta area.

(a) 6.0 (b) 6.0
= - C2 - Calidus = - C5 - Calidus
—C2-PTD —(C5-PTD
40 {1~ uo
- ' T meeem L -
x Tty o2
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q 20 1 =
0.0
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22
Time t (h) N Time t (h)

Figura 11: Perfil de temperatura de massas lubrificantes com espessante de Litio (C2) e Calcio (C5)
utilizando sonda normal e a sonda Calidus [5]

A avaliacdo da degradacdo das massas lubrificantes pode ser expressa graficamente com
recurso a Curva de Envelhecimento. Esta curva é um modelo que pode ser utilizado para
descrever e prever o comportamento da degradac¢do das massas lubrificantes sob a influéncia
de forgas mecanicas e imposi¢des térmicas. Combina os efeitos de forgas de corte e alteragdes
de temperatura, permitindo uma analise do envelhecimento ao longo do tempo.
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O termo “coeficiente de degradacdo” é descrito como a razao entre as forgas termodinamicas
e de degradacdo. Este coeficiente associa a degradagao ao conceito de entropia [12]. Com base
em diversos estudos do fendmeno de degradacdo das massas lubrificantes foi obtida a curva
de envelhecimento [8].

Na Figura 12 descreve uma curva de envelhecimento (tensdo de cedéncia (z,) em fun¢do

Energia de Fricgdo (E,,)) relativa a uma massa lubrificante com espessantes de Complexo de
Litio.
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Figura 12: Curva de envelhecimento (reémetro) [41].

Embora tenha existido um esforco continuo para investigacdo nesta area, a atividade industrial
ndo tem permitido grandes avancos. O particular interesse em aumentar o periodo de vida util
das massas lubrificantes e os trabalhos em termos de investigacdo sdo muitas vezes travados
por ndo existirem formas de estudar a degradag¢do ao longo do tempo, dado que é praticamente
impossivel 0 acesso as massas no interior de rolamentos sem invalidar a sua funcionalidade [4].

Os estudos mais recentes nesta area tém sido focados na construcdo de modelos fisicos e
matematicos por forma a prever a espessura de filme lubrificante através da andlise das
propriedades simples das massas lubrificantes como a viscosidade. O maior avango nesta drea
de investigacdo tem sido realizado com recurso a métodos de andlise em configuracdes de
contacto Unico. A grande vantagem é a possibilidade de estimar a espessura do filme
lubrificante, contudo a impossibilidade de estimar o real fluxo do lubrificante no interior dos
rolamentos e as forcas centrifugas criadas pelo movimento sdo as principais desvantagens
destes métodos [4].

2.5. Etapas do processo de lubrificagao

Existem quatro principais regimes de lubrificacdo que descrevem como o lubrificante atua entre
as superficies em movimento, podendo caracterizar-se desde um regime de lubrificacdo limite
a hidrodinamico.

O regime de lubrificacdo limite ocorre quando o filme de lubrificante é diminuto ou inexistente,
resultando no contacto direto entre as superficies. Este regime é tipico em condi¢des de baixa
velocidade ou pressbes elevadas, estando dependente dos aditivos presentes no lubrificante
para minimizar o desgaste. O regime de lubrificagdo mista é um regime intermédio entre a
separacao parcial e um contacto direto entre as superficies em contacto. Neste regime de
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lubrificagao existe separagao das superficies pelo filme de lubrificante, mas ainda insuficiente
para evitar que os picos de rugosidade entrem em contacto. Ocorre normalmente na transicao
entre os regimes limite e EHD. Quando um filme completo de lubrificante separa totalmente as
superficies, evitando contacto direto, podemos caracterizar o regime de lubrificacdo como
hidrodinamico. Esse regime ocorre em condi¢Oes de alta velocidade e baixa pressao, sendo o
atrito causado particamente pelo préprio fluido lubrificante [10].

O regime de lubrificacdo EHL é comum em componentes como rolamentos e engrenagens e
caracteriza-se pela formac¢do de um filme muito fino de lubrificante que apesar da espessura
reduzida ainda apresenta capacidade de evitar o contacto direto entre as superficies sob altas
pressoes. Esta capacidade de lubrificacdo deve-se por um lado ao aumento da viscosidade do
lubrificante quando sujeito a pressado e a deformacdo eldstica das superficies [10].
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Figura 13: Curva de Stribeck tipica de um lubrificante em condi¢des de carga e temperatura constante,
deslizamento puro e a correlagdo com a espessura de filme sob as mesmas condicdes. (h sendo a
espessura de filme e R a rugosidade da superficie) [10]

As massas lubrificantes desempenham um papel eficaz na forma¢do e manutengao do filme
lubrificante em regimes de lubrificacdo EHD. A eficacia da massa lubrificante num regime EHD
depende da sua capacidade de manter o fornecimento continuo de dleo base, garantir a
formagdo de um filme lubrificante estavel e resistir as condigdes severas tipicas do regime EHD.

A consideracdo dos fendmenos fisicos relacionados com a elasticidade das superficies e o efeito
da pressao na viscosidade, habitualmente desconsiderados no regime de lubrificagdo HD sdo
alguns dos fatores considerados na avaliagdo dos regimes de lubrificagdo EHD [24].

Nestes regimes de lubrificacdo a diferenca na velocidade das superficies e o préprio filme de
lubrificante levam a uma elevada taxa de corte do lubrificante provocando uma elevada
dissipacdo de energia no contacto e um consequente aquecimento do lubrificante. Desta forma,
o regime de lubrificacdo EHD é dependente do escoamento do lubrificante, da variagdo das suas
propriedades com o efeito da temperatura, pressao e taxa de corte, das trocas energéticas
entre o lubrificante e as superficies em contacto, e da tensdo aplicada [24].
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Nas variadas aplicacdes, as massas lubrificantes geralmente nao formam um filme lubrificante
completo, resultando em cendrios dominados por lubrificacdo limite e/ou lubrificagdo mista.
Por isso, o estudo do atrito e do desgaste torna-se especialmente relevantes. A analise das
condi¢des em servigo de uma massa lubrificante sao normalmente estudas nestes dois tipos de
regimes de lubrificacdo [2].

Num regime de lubrificacdo mista denota-se que o coeficiente de atrito tende a ser mais
elevado numa fase inicial e tendencialmente observa-se uma diminuicdo quando atingido o
equilibrio. Existindo falhas no reabastecimento de lubrificante o coeficiente de atrito aumenta
resultado de insuficiente quantidade de lubrificante para gerar o filme. O comportamento
indicado na Figura 14 é representativo de todas as massas lubrificantes independentemente
das suas formulagGes.
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Figura 14: Coeficiente de atrito vs. tempo de massa lubrificante sob lubrificacdo constante e
deslizamento puro [13]

Na Figura 15 pode observar-se que o efeito do espessante torna-se quase insignificante quando
a viscosidade ou a velocidade aumentam e o coeficiente de atrito torna-se menos relevante,
dado que o filme nestas condi¢des de funcionamento é composto maioritariamente pelo éleo
base [18].
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Figura 15: Representacdo esquematica do coeficiente de atrito em fungdo da velocidade para varias
massas lubrificantes (considerando a viscosidade de 6leo base) [18]

Em condi¢Ges de lubrificagdo limite, onde a espessura especifica de filme (A) é inferiora 1, o
filme é composto principalmente por espessante sob cargas moderadas e, portanto, o
coeficiente de atrito depende das suas propriedades. Nesta situacdo, massas lubrificantes com
espessantes a base de cdlcio sdo escolhidas por apresentarem coeficientes de atrito inferiores
aos espessantes a base de litio [13].
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Massas lubrificantes a base de espessantes de Litio apresentam coeficientes de atrito interno
superiores derivado do processo de rearranjo estrutural, dado a sua rede interna ser baseada
em fibras maiores formando um esqueleto estrutural mais emaranhado e levando a uma taxa
de degradacdao maior do que outras massas [12].

Superar esses desafios requer uma abordagem combinando avangos em técnicas de
caracterizacdo, modelagdo matematica e compreensdo dos fendmenos fisico-quimicos
envolvidos.
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3. Meétodos e Aplicacao

Neste capitulo serdo apresentados os materiais e equipamentos utilizados, bem como os
métodos experimentais adotados para a realizacdo dos ensaios. Sera igualmente descrito as
caracteristicas das amostras estudadas, as caracteristicas do equipamento, o procedimento
experimental adotado e a organizagdo dos ensaios realizados que sustentam a analise dos
resultados apresentados nos capitulos seguintes.

3.1. Materiais

Para o estudo e testes abordados neste trabalho foram escolhidas duas massas lubrificantes
com diferentes espessantes — Complexo de Litio e Sulfonato de Calcio — com o objetivo de
comparar o seu comportamento em condi¢des operacionais semelhantes. Sdo ambas massas
comerciais amplamente utilizadas na industria.

A amostra A(Ca) é uma massa com espessante a base de sulfonato de calcio, com dleo sintético
a base de Polialfaolefina (PAO) de viscosidade média (ISO VG 46) como éleo base. Apresenta
uma classificagdo NLGI 2 e ponto de gota superior a 300°C.

Ja a amostra B(Li) é composta igualmente por um éleo de base sintético, um espessante a base
de complexo de Litio igualmente com classificagdo NLGI 2, mas sendo o seu ponto de gota
inferior a massa A sendo de cerca de 278°C. O dleo base desta massa lubrificante apresenta
uma viscosidade média de 100 cSt, ou seja, ISO VG 100.

Ambas as massas foram armazenadas em recipientes hermeticamente fechados, em ambiente
seco e a temperatura ambiente para garantir a preservagdo das suas propriedades.

Na Tabela 7 encontra-se referido um resumo das caracteristicas principais das massas
lubrificantes estudadas. As fichas técnicas de ambas as amostras sdo fornecidas nos Anexos A
e B.
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Tabela 7 : Caracterizacao das massas lubrificantes utilizadas neste estudo

Amostra A(Ca) Amostra B(Li)

Fabricante PROLAB MOBIL
Referéncia GS-1000 SHC 100
Aparéncia Bege Vermelho

(40°C) 45 cSt 100 cSt
Viscosidade 6leo base

(100°C) 8 cst 14,5 cSt
Oleo Base PAO PAO
Espessante Sulfonato de Célcio Complexo de Litio
Aditivos Anti-desgaste Anti-desgaste / Oxidagdo
Classificagao NLGI 2 NLGI 2
Ponto de Gota 300°C 278°C
Aplicagao Tipica Uso Geral AplicagOes Aeronauticas

3.2. Equipamentos

Para este estudo foi utilizado o reémetro modelo MCR-72 identificado na Figura 16, do
fabricante austriaco Anton Paar. E um equipamento de bancada voltado para a anélise reoldgica
de materiais viscoeldasticos, como as massas lubrificantes, em modo rotacional ou oscilatorio.
Trata-se de um instrumento robusto indicado para ambientes de investigacdo e
desenvolvimento, bem como para o controlo de qualidade industrial, dada a sua facilidade de
operacgao.

Este modelo é composto por um motor com rolamentos de esferas, que garante estabilidade
operacional sendo compativel com diferentes sistemas de geometria (cone-placa, placa-placa
ou cilindros concéntricos), permitindo a analise de lubrificantes de diferentes consisténcias e
comportamentos reoldgicos distintos.

As analises reoldgicas sdo auxiliadas pelo software RheoCompass™, que permite personalizar a
programacdo de teste, sendo possivel a alteracdo de taxas de corte, testes de recuperacgdo
estrutural (tixotropia), viscoelasticidade linear, e andlises em modo oscilatério, estas Ultimas
fundamentais para uma caracterizacdo eficaz de massas lubrificantes. Permite ainda a
possibilidade de controlo da temperatura, permitindo a realizacdo de testes a temperaturas
que se possam assemelhar as temperaturas geradas nas condi¢Ges de operagao.

O equipamento MCR-72 utilizado neste trabalho, esta limitado em termos de funcionamento a
um bindrio entre 0,2 mNm e os 125 mNm e uma velocidade entre 0,01 e 1500 rpm.
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Descrito na Figura 17 encontra-se o sistema de medic¢do utilizado neste estudo, do tipo cone-
placa, com o cone modelo CP50, apropriado para amostras de alta viscosidade e
comportamento viscoeldstico. Esta configuracdo permite a aplicacdo uniforme do esforgo de
corte sobre toda a amostra, favorecendo a precisdo dos resultados. A geometria CP50 (Figura
17) utilizada apresenta um cone com um angulo de 1°, um didmetro de 50 mm e foi estabelecido
um gap (distancia entre cone e placa) aproximadamente de 100 um.

&

Figura 16: Reémetro MCR-72 Figura 17: Geometria CP50

3.3. Métodos

Como ja anteriormente referido, este estudo teve como objetivo a caracterizacdo reoldgica de
massas lubrificantes por meio de ensaios realizados em reémetro. Os ensaios visaram
compreender o comportamento das massas lubrificantes estudadas sob diferentes condig¢Ges
de deformacao, frequéncia e temperatura, com foco na determinagdo de propriedades como,
tensdo de cedéncia, flowpoint, médulos viscoelasticos (G’ e G”’) e resposta tixotrdpica.

3.3.1. Preparacao Inicial

Para a preparagdo, uma pequena quantidade de massa lubrificante foi depositada
cuidadosamente sobre a base inferior do reémetro com auxilio de uma espatula. De seguida, a
geometria superior (cone) foi aproximada até atingir a distancia entre a geometria e a placa
pré-estabelecida (gap) a qual ird corresponder ao volume de amostra a ser ensaiado.

O procedimento de colocagdo da amostra é uma fase importante, alguns estudos relatam erros
de até 30% nas medig¢des diretamente relacionados com esta fase [42]. O procedimento tipico
€ aplicar uma amostra na placa inferior e gradualmente aproximar a configuragdo superior até
a distancia pré-estabelecida (gap).
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Relativamente ao gap é referido por vdrios autores que deverd ser imposto um gap que
represente no minimo 10x a espessura do espessante [23][2].

O excesso de massa que, entretanto, por acdo da aproximacgao cone-placa se alocou nas bordas
da geometria inferior (trim) foi removido para evitar interferéncias nas medicGes. Apds o ajuste,
a amostra foi condicionada a temperatura de ensaio por alguns minutos, permitindo que o
equilibrio térmico fosse atingido. Na Figura 18 encontra-se esquematizado o procedimento
experimental utilizado.

STEP1 STEP2 STEP 3 STEFP 4

Colocacgao da geometria (cone) Ajuste da distdncia entre Colocacgao da amostra Remocao do excedente (trim)
geometria e placa (gap)

Figura 18: Procedimento operacional de ajuste do equipamento e coloca¢do das amostras

3.3.2. Etapa 1 - Pré-Shear e Relaxagao

A primeira etapa do procedimento de ensaio, compreende uma fase de “pré-shear” com o
principal objetivo de homogeneizar a amostra e eliminar efeitos de histérico mecanico anterior.
Em ensaios realizados numa fase exploratdria verificou-se que esta etapa de pré-shear era
fundamental para a obtencdo de resultados que fossem reprodutiveis e coerentes. Esta etapa
foi adicionada ao procedimento de ensaio apds algumas tentativas de ensaio demonstrarem
alguma instabilidade na resposta da massa. Na Figura 19 encontram-se a titulo de exemplo os
resultados obtidos em dois dos ensaios exploratdrios realizados a massa A(Ca), nas mesmas
condicbes de taxa de corte e temperatura, sem a aplicagdo da etapa de pré-shear e os
resultados com a aplicagdo desta etapa.

Tensdo de corte vs. tempo (com e sem pré-shear)
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Figura 19: Efeito da etapa de pré-shear nos resultados experimentais da amostra A(Ca) (ensaio a y de
400 s a 40°C)
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Estes resultados indicam claramente que a aplicacao da etapa de pré-shear contribui para a
padronizacdo do estado estrutural inicial da amostra, minimizando efeitos do histérico
mecanico e promovendo uma resposta reoldgica mais reprodutivel e consistente.

Face ao resultado dos estudos exploratdrios, foi adicionado ao procedimento de ensaio uma
etapa de pré-shear, realizada na fase inicial do ensaio e nas mesmas condi¢des de taxa de corte
variando apenas a temperatura de acordo com as condi¢Ges particulares do ensaio. Foi dada
especial atencdo a que nao fossem atingidas velocidades muito elevadas ou duracdo excessiva,
a fim de evitar perdas indesejadas de amostra, fraturas nas extremidades ou degradacdo. Ja
relativamente a temperatura nesta etapa de pré-shear, optou-se pela realizacdo desta etapa
nas mesmas condi¢bes de temperatura programada para as fases seguintes do ensaio, como
forma de evitar alteragGes no volume efetivo da amostra resultantes da dilatagdo ou contragdo
térmica durante as transicoes entre 25°C e 40 °C.

Seguido a etapa apds o pré-shear a amostra foi colocada em repouso por forma a promover a
recuperacao parcial da estrutura e a estabilizacdo de tensdes internas resultantes da colocagdo
da amostra. Ao aproximar a configuracdo superior, é exercida uma forca consideravel
correspondendo a compressao da amostra. Este efeito é atenuado na fase de relaxamento

guando a amostra é colocada em repouso.

As duas etapas iniciais do procedimento experimental descritas na seccdo 3.3.1 e 3.3.2 sdo
comuns a ambos os métodos de ensaio.

Em termos de procedimento experimental foram realizados dois tipos de ensaios — ensaio em
modo oscilatério (Método | — secgdo 3.3.3) e ensaio em modo rotacional seguido de modo
oscilatério (Método Il —secgdo 3.3.4).

Nas sec¢Oes seguintes serd apresentado o procedimento experimental especifico para o
Método | e Método Il.

3.3.3. Método | — Ensaio em modo oscilatério

Neste método de ensaio, a amostra foi submetida exclusivamente a testes em modo oscilatério.
Este método de ensaio, aplicado as amostras no seu estado inicial, tem como objetivo analisar
o comportamento viscoeldstico da amostra, sem imposicdo de qualquer esfor¢co de corte
prévio.

O ensaio em modo oscilatério foi realizado num regime de baixas deformagdes, a uma
frequéncia constante de 1 Hz, com deformacgdes crescentes variando entre 0,01% e 100%. Esta
fase de ensaio tornara possivel a determinacdo das propriedades viscoeldsticas, permitindo a
obtencdo dos valores dos mddulos elastico (G’) e viscoso (G”’), representando, respetivamente,
os comportamentos elastico e viscoso da amostra.

Na Tabela 9 é feita uma descricdo dos parametros de ensaios e respetiva duracdo
correspondentes a cada fase do procedimento experimental relativo ao método I.
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Tabela 8 : Procedimento experimental — Método |

Modo de Condicdes Condicdes Tempo Total
. L L Tempo
ensaio Iniciais Finais Acumulado
FASE I.1 Pré-shear | Rotacional y = 400 s~ (constante) 5 min 5 min
FASE 1.2 Relaxagdo - y = 057! (constante) 10 min 15 min
FASE I.3 | Degradagdo | Oscilatodrio 0% <y <100% 10 min 25 min
TOTAL 25 min

3.3.4. Método Il - Ensaio em modo rotacional seguido de modo oscilatério

Neste método de ensaio pretendeu-se simular as condicdes de operacao, realizando um ensaio
em modo rotacional a uma taxa de corte constante por um periodo de 2 h (fase 11.4), incluindo
uma fase inicial de aumento gradual da taxa de corte até ao valor pretendido para o ensaio
(fase 11.3). Em sequéncia, e correspondendo a Ultima fase deste procedimento, foi realizado um
ensaio em modo oscilatério.

O ensaio em modo oscilatério, a semelhanca do ja indicado na sec¢do 3.3.3, foi realizado num
regime de baixas deformacgdes, a uma frequéncia constante de 1 Hz, com deformacées
crescentes variando entre 0,01% e 100%. Esta fase de ensaio tornara possivel a verificacdo dos
efeitos das fases anteriores na estrutura interna do lubrificante e nas propriedades
viscoelasticas da massa lubrificante.

Na Tabela 9 é feita uma descricdo dos parametros de ensaios e respetiva duracdo
correspondentes a cada fase do procedimento experimental relativo ao método Il.

Tabela 9 : Procedimento experimental — Método |l

Modo de Condigbes Condigdes Tempo Total
. L . Tempo
ensaio Iniciais Finais Acumulado
FASE II.1 Pré-shear | Rotacional y = 400 s~ (constante) 5 min 5 min
FASE 1.2 | Relaxagdo - y = 0 s~ (constante) 10 min 15 min
y, =200s71
FASE 11.3 Trabalho Rotacional y=0s"1 y, =400s71 15 min 30 min
y; =800s71
y, = 200 s~*(constante)
FASE I.4 Trabalho Rotacional y, = 400 s~%(constante) 120 min 150 min
y3 = 800 s~(constante)
FASE Il.5 | Degradagdo | Oscilatdrio 0% <y <100% 10 min 160 min
TOTAL 2h40min

De forma sucinta encontra-se descrito na Tabela 10 a listagem de todos os ensaios realizados
neste estudo.
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Tabela 10 : Listagem dos ensaios realizados

Métodos e Aplicacbes

Método |
Ensaio | Amostra Fase I.1 Fase |.2 Fase I.3 Temperatura N. Ensaios
1 v v v 25°C 2
A(Ca)
2 v v v 40°C 2
3 v v v 25°C 2
B(Li)
4 v i N 40°C 2
Método Il
Ensaio | Amostra | Fasell.l | Fasell.2 | Fasell.3 Fasell.4 | Fasell.5 Temperatura N. Ensaios
5 N v ¥, = 200571 N 2
6 N v ¥, =400s7! v 25°C 2
7 N N ¥3 = 80051 Vv 2
A(Ca)
8 N N y1 =200s71 Vv 2
9 v v Y, = 400571 v 40°C 2
10 N N ¥s = 80051 Vv 2
11 N N y1 = 200571 v 2
12 V N Y2 = 400571 v 25°C 2
13 ) Vv Vv Y3 =800 s~ 1 v 2
i
14 N v y1 = 200571 v 2
15 V N Y2 = 400571 v 40°C 2
16 N N Y3 = 80051 Vv 2
N. TOTAL DE ENSAIOS 32

Os dois métodos de ensaio tiveram como objetivo avaliar a influéncia do histérico de corte

induzido nas fases anteriores, no comportamento viscoeldstico da massa lubrificante.

Todos os ensaios foram realizados em duplicado e as temperaturas de 25°C e 40°C. As

temperaturas adotadas nos ensaios foram selecionadas de forma criteriosa. A temperatura de

45°C visou evitar a degradacdo ou evaporacdo do dleo base, alguns estudos referem a

ocorréncia de degradagao quimica como resultado da oxidagdo do éleo base ou da deterioragao

dos aditivos, ocorrendo em temperaturas superiores a 50°C [43]. Ja a realiza¢do dos ensaios a

temperatura de 25°C teve como objetivo prevenir a ocorréncia de condensac¢do e humidade no

interior da amostra ou nas superficies de contacto.
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4. Resultados e Discussao

Das diversas propriedades que podem ser avaliadas em massas lubrificantes, apenas algumas
sdo, de facto, capazes de proporcionar uma compreensdo mais aprofundada dos mecanismos
de lubrificacdo sob determinadas condi¢des operacionais.

Neste capitulo, sdo apresentados e discutidos os resultados obtidos a partir dos ensaios
reoldgicos realizados as duas massas lubrificantes em estudo. Os ensaios foram conduzidos
utilizando um redmetro, com o objetivo de caracterizar e comparar o comportamento das
massas sob diferentes condi¢Ges de corte e temperatura.

A andlise focou-se na determinacdo de parametros reoldgicos fundamentais, como os médulos
de armazenamento (G') e perda (G"), a tensdo de cedéncia (ty), a viscosidade (n), o limite
eldstico, o flowpoint (t¢), entre outros. Estes parametros reoldgicos permitem avaliar a
resisténcia a deformacao, o comportamento da estrutura interna das massas e a transicao entre
os comportamentos elastico e viscoso.

Adicionalmente, foi realizada uma abordagem em termos de quantificacdo energética focada
na avaliagdo do comportamento das massas em termos de dissipa¢do e armazenamento de
energia durante a deformagao.

Com a analise comparativa dos resultados, pretende-se identificar as principais diferencas de
desempenho entre as duas massas lubrificantes em estudo, contribuindo para a compreensao
do seu comportamento em condi¢des de funcionamento.

4.1. Comportamento da tensao de corte em regime rotacional

A primeira etapa da caracterizagdo reoldgica consistiu na realizacdo de ensaios em regime
rotacional (método Il), com o intuito de avaliar o comportamento das massas lubrificantes sob
deformacédo continua. Este tipo de ensaio permite observar a evolu¢do da tensido de corte em
funcdo do tempo, fornecendo informagdes importantes sobre a estabilidade estrutural da
massa, a sua resisténcia a fluéncia e possiveis efeitos de degradacdo por corte prolongado.

As amostras foram submetidas a uma taxa de corte constante, simulando condicGes praticas de
operac¢do, em que o lubrificante estd sujeito a esfor¢cos mecanicos continuos. Durante o ensaio,
monitorizou-se a resposta da tensao de corte ao longo do tempo, permitindo detetar
fendmenos como reorganizagdo estrutural interna, possivel quebra da rede do espessante, ou
diminui¢do na consisténcia.
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4.1.1. Tensao de corte em fung¢ao do tempo

Nesta etapa, as massas lubrificantes foram submetidas a um regime rotacional com taxa de
corte constante, com o objetivo de avaliar a evolu¢do da tensdo de corte (1) em fungdo do
tempo.

Ao longo do tempo pode observar-se que inicialmente a tensdao de corte demonstra um
aumento rapido até atingir um ponto maximo, refletindo a resisténcia inicial da estrutura
interna da massa. A partir desse ponto, o comportamento pode apresentar comportamentos
distintos, como estabilizacdo ou diminui¢do gradual. O tipo de comportamento é dependente
da capacidade da massa lubrificante manter a integridade estrutural quando sujeita ao esforgo
mecanico. Na Figura 20 encontra-se representado a evolucdo da tensdo de corte face ao esforco
induzido das duas massas estudadas.

Tensao de corte/Viscosidade Dindmica vs. Tempo
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Figura 20: Tensdo de corte e viscosidade dindmica em fungdo do tempo, relativo as massas A(Ca) e
B(Li), obtidas no ensaio rotacional a y de 200 s e temperatura de 25°C

Podera observar-se que ambas as massas apresentam um aumento da tensdo de corte na fase
inicial, contudo na fase seguinte a massa A(Ca) apresenta uma boa estabilizacdo da tensdo de
corte praticamente ao longo de toda a duragdo do ensaio, ao contrario da massa B (Li) que apds
atingir o maximo da tensdo de corte na fase inicial mantém um comportamento decrescente
nao atingindo mesmo um patamar de estabiliza¢3o.

Comportamento homodlogo é verificado relativamente a viscosidade dinamica. A fase inicial é
caracterizada por uma viscosidade elevada, seguida de um decréscimo abrupto até atingir um
patamar de estabilizacdo. Este comportamento é indicativo da caracteristica intrinseca as
massas lubrificantes, o shear-thinning. Este tipo de comportamento é caracterizado por um
decréscimo da viscosidade com a taxa de corte. O shear-thinning podera ocorrer devido ao
alinhamento da estrutura do espessante, por quebra de ligagdes no interior do espessante ou
até mesmo por uma redugdo na seccao resistente devido a rotagdo e reorganizacao da
estrutura [35]. Essa caracteristica é altamente vantajosa em aplica¢Ges praticas, pois permite
gue a massa mantenha a elevada viscosidade em repouso (evitando escorrimento), mas possa

fluir com facilidade quando submetida a esforgos mecanicos.
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Tensdo corte vs. Taxa de corte
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Figura 21: Tensdo de corte nas condigcOes de equilibrio referentes a A(Ca) e B(Li) nos ensaios a y de 200
s, 400 s e 800 s & temperatura de 25°C
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Figura 22: Viscosidade dinamica nas condi¢des de equilibrio referentes a A(Ca) e B(Li) nos ensaios a y de
200s?, 4005 e 800 s & temperatura de 25°C

Nota 1: A teq e n representados nas Figura 21Figura 22 representam a tensdo e viscosidade em regime de equilibrio,
sendo a média dos ultimos 100 pontos dos respetivos ensaios.

A andlise da tensdo de corte para diferentes y (Figura 21), e ao contrario do comportamento
tipico de um fluido newtoniano, como esperado verificasse o aumento da tensdo de corte com
o aumento de y, mas de forma ndo linear. Este comportamento evidenciando o
comportamento shear-thinning, é verificado em ambas as amostras, ou seja, a relagdo -y nao
é linear. Este comportamento é validado com os resultados referentes a viscosidade dinamica
em funcdo da taxa de corte (Figura 22). Em ambas as massas verifica-se um decréscimo da
viscosidade dinamica com o aumento da taxa de corte.
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A massa B(Li) apresentou maiores tensdes de corte a baixas taxas de corte, podendo dar
indicacdo de uma estrutura inicial mais rigida. No entanto, a queda acentuada com o aumento
da taxa de corte podera sugerir uma degradacgao estrutural significativa.

A massa A(Ca) reflete um comportamento quase estavel onde a tensdo de corte se demonstra
ligeiramente influencidvel pelo aumento da taxa de corte. A tensdo de corte chega mesmo a
ultrapassar a da massa B(Li) para taxas de corte de 800 s™', evidenciando uma maior resisténcia
da estrutura em regimes de corte elevado. Relatos de outros autores em estudos realizados
neste tipo de massa lubrificante referem este mesmo comportamento estavel [25].

Em busca de validacdo dos resultados obtidos nomeadamente quanto a consisténcia e
comportamento face a taxa de corte, foi aplicado o modelo de Herschel-Bulkley (equacdo 8)
amplamente utilizado para caracterizar fluidos ndo newtonianos com limite de escoamento, ou
seja, que necessitam de uma tensdao minima para iniciar o fluxo.
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Figura 23: Aplicacdo do modelo Herschel-Bulkley

Da andlise da Figura 23 pode concluir-se que o modelo apresenta um bom ajuste aos dados
experimentais, especialmente na massa B(Li). Da analise podera concluir-se que a amostra B(Li)
apresenta uma maior consisténcia, maior tensdo para iniciar o fluxo e maior reatividade face a
taxa de corte. Na Tabela 11 estdo representados os parametros de ajuste do modelo Herschel-
Bulkley aplicados a todos os ensaios realizados.
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Tabela 11: Parametros de ajuste - Modelo Herschel-Bulkley

Parametro de Ajuste

Amostra Condigdes K(Pa.s") n

¥ =2005s7|25°C 360,5 0,20
¥ =400 s7|25°C 219,5 0,23
y =800 5s?|25°C 2489 0,23

A(Ca)
y =200 s7|40°C 288,9 0,15
y =400 s*|40°C 244,5 0,22
y =800 s|40°C 237,8 0,24
¥ =2005s7|25°C 571,9 0,16
y =400 s?|25°C 322,2 0,22
¥ =800s7|25°C 232,6 0,25

B(Li)
y =200 s7|40°C 553,7 0,05
¥ =400 s|40°C 486,9 0,16
y =800 s|40°C 441,8 0,17

Com base nos parametros de ajuste do modelo de Herschel-Bulkley, a massa B(Li), que
apresenta um indice de consisténcia mais elevado (K) e um menor indice de comportamento
(n), demonstra uma estrutura mais resistente ao escoamento, menos resistente a taxas de
corte elevadas e um comportamento pseudoplastico mais acentuado em comparagao com a
massa A(Ca).

4.1.2. Influéncia da Temperatura

A temperatura é um dos fatores mais determinantes no comportamento reoldgico de massas
lubrificantes. Variagbes térmicas podem afetar significativamente as propriedades
viscoeldsticas, a estrutura interna do material e consequentemente o seu desempenho.

Nesta seccdo, analisam-se os resultados obtidos nos ensaios realizados as temperaturas de 25°C
e 40°C, observando-se o comportamento da tensdo de corte e da viscosidade dindmica para
distintas taxas de corte.
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Tensdo de corte/viscosidade dindmica vs. Tempo
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Figura 24: Tens3o de corte e viscosidade dindmica referentes a A(Ca) a y de 200 s a 25°C e 40°C
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Figura 25: Tens3o de corte e viscosidade dindmica referentes a B(LI) a y de 200 s a 25°C e 40°C

O comportamento de ambas as amostras esta alinhado com o esperado, visto que a tensdo de
corte e a viscosidade diminuem com o aumento da temperatura. O aumento de temperatura
além de reduzir a viscosidade, diminuiu as for¢cas moleculares no interior do espessante
promovendo uma maior libertagdo de bleed-oil, diminuindo a resisténcia interna ao
escoamento levando a que seja necessaria uma menor tensdo de corte para manter o fluxo
[35].

Como identificado na Figura 25, o efeito da temperatura é mais acentuado na amostra B(Li).
Com o aumento da temperatura verifica-se uma queda significativa da tensdo de corte,
podendo indicar uma provavel diminuicdo da coesdo na rede do espessante. Este
comportamento é descrito em alguns estudos como tipico deste tipo de estrutura de
espessante. Massas com espessantes de estrutura fibrosa, como os de litio, apresentam maior
degradacdo em funcdo da temperatura resultando em decréscimos considerdveis na tensdo de
corte a temperaturas superiores [44].

A amostra A(Ca) é mais robusta termicamente, possivelmente adequada para aplicacées com
maiores variagcOes térmicas. Denota-se que a tensdo de corte apresenta uma fraca dependéncia
da temperatura, sugerindo uma estrutura mais estdvel termicamente. Na Figura 24 denota-se
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uma otima estabilidade desta massa, quer em termos de tensdo de corte, quer em termos de
viscosidade dinamica, ndo existindo efeito notério da temperatura na sua resposta reolégica.

4.1.3. Anadlise comparativa

Esta seccdo tem como objetivo comparar o comportamento reoldgico das duas amostras
estudadas, sob diferentes condi¢Ges de temperatura (25°C e 40°C) e diferentes taxas de corte.
A comparacdo é baseada em dois parametros principais: tensdo de corte (t) e viscosidade
dindmica (n) em funcdo da taxa de corte (y). Os resultados obtidos permitem avaliar o
desempenho das massas estudadas com o aumento da temperatura e do esforco,
possibilitando uma interpretacdo mais aprofundada da sua adequacdo a aplica¢Oes especificas.

Tensdo corte vs. Taxa de corte
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Figura 26: Tens3o de corte referente 3 amostra A(Ca) a y de 200/400/800 s a 25°C e 40°C
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Figura 27: Tens3o de corte referente a amostra B(LI) a y de 200/400/800 s a 25°C e 40°C
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Viscosidade dindmicavs. Taxa de corte
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Figura 28: Viscosidade dindmica referente & amostra A(Ca) a y de 200/400/800 s a 25°C e 40°C
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Figura 29: Viscosidade dindmica referente a amostra B(Ll) a y de 200/400/800 s a 25°C e 40°C

Nota 2: A Teq e N representados nas figurasFigura 26,Figura 27,Figura 28 eFigura 29 representam a tensdo e
viscosidade em regime de equilibrio, sendo a média dos ultimos 100 pontos dos respetivos ensaios.

Como esquematizado na Figura 28 a amostra A(Ca) apresentou um aumento progressivo na
tensdo de corte em fungdo do aumento da taxa de corte, tanto a 25°C como a 40°C, indicando
comportamento ndo-newtoniano e certa estabilidade térmica. Ja relativamente a viscosidade
dindmica desta mesma amostra, é verificada uma tendéncia decrescente com o aumento da
taxa de corte, evidenciando um comportamento tipico das massas lubrificantes. A viscosidade
dindmica manteve-se relativamente constante entre as duas temperaturas, o que reforca a
estabilidade térmica desta amostra.

Por outro lado, a amostra B(Li) demonstrou um comportamento mais sensivel a variacdo de
temperatura. Apresenta uma tensao de corte significativamente maior a 25°C e a taxas de corte
inferiores, mas diminuiu consideravelmente com o aumento da temperatura, principalmente
em taxas de corte baixas. Isso sugere que a estrutura interna do espessante sofre alteragdes
significativas com o aquecimento.
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A viscosidade dinamica também apresentou um comportamento similar, o que evidencia uma
maior sensibilidade térmica quando em comparagao com a amostra A(Ca). Em taxas de corte
mais elevadas a viscosidade dindmica é semelhante entre as duas temperaturas, possivelmente
devido a um alinhamento das fibras do espessante induzido pelo movimento.

Em resumo, a amostra A(Ca) demonstrou maior estabilidade térmica e mecéanica, com menor
variacdo de propriedades reoldgicas por acdo da temperatura e/ou taxa de corte. Ja a amostra
B(Li) apresentou maior sensibilidade térmica, com perda expressiva de viscosidade e tensdo de
corte a 40°C.

4.2. Caracterizagao viscoelastica em regime oscilatorio

Apds a andlise preliminar em regime rotacional, foram realizados ensaios em regime oscilatério
com o objetivo de investigar o comportamento viscoeladstico das massas lubrificantes. Este tipo
de ensaio permite uma avaliacdo mais detalhada da massa, diferenciando a sua componente
eladstica (armazenamento de energia) e viscosa (dissipacdo de energia), por meio da
determinacdo dos modulos de armazenamento (G') e de perda (G").

Durante os ensaios oscilatérios, foram aplicadas deformacbes controladas com um perfil
senoidal. As medigdes foram realizadas a temperatura de 25°C e 40°C, de modo a observar o
impacto térmico nas propriedades reoldgicas das massas.

Além da analise dos mddulos viscoelasticos, pretendeu-se identificar o ponto de transicao
viscoelastico (crosspoint ou flowpoint) e o limite elastico (yield point), parametros fundamentais
para compreender a resisténcia estrutural e a fluidez das massas em estudo.

4.2.1. Determinag¢ao dos Mddulos G'e G"

A analise reoldgica foi realizada com recurso a ensaios em modo oscilatério, utilizando o
redmetro em configuracdo cone-placa, a temperatura controlada e a frequéncia angular (w) de
6,28 rad.s™.

Foram efetuados ensaios em controlo de deformagdo (Y) entre 0 e 100%, mantendo-se a
frequéncia de oscilagdo constante em 1 Hz (frequéncia angular (w) de 6,28 rad.s?).

Estes ensaios foram realizados em sequéncia dos ensaios em modo rotacional, por forma a
investigar possiveis alteragdes na estrutura da massa induzidas pelo corte na etapa anterior.
Essa abordagem permite avaliar a influéncia da histéria mecéanica sobre o comportamento
viscoelastico, refletido nas variagdes dos valores de G' e G'".

As Figura 30 eFigura 31 e a Tabela 12 encontram-se os resultados dos ensaios realizados as
temperaturas de 25°C e 40°C e com condicionamento prévio em modo rotacional a taxas de
corte de 200, 400 e 800 s™*.
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Figura 30: Médulos G' e G” em fungdo da deformagdo para a massa A(Ca) apds condicionamento prévio
em modo rotacional a 200, 400 e 800 s™' e temperaturas de 25°C (a esquerda) e 40°C (a direita).
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Figura 31: Mddulos G’ e G” em fungdo da deformacgdo para a massa B(Li) apds condicionamento prévio
em modo rotacional a 200, 400 e 800 s™' e temperaturas de 25°C (a esquerda) e 40°C (a direita).

Tabela 12: Resultados dos ensaios em regime oscilatério | G, G” e tan(8) "3

Condicdes no G’(Pa) G” (Pa) tan(d)
condicionamento
Amostra Jn
prévio em modo 25°C 40°C  25°C  40°C  25°C  40°C
rotacional
sem condicionamento 10544 10367 1959 1309 0,186 0,126
¥y =200s1 12334 15631 2040 2118 0,165 0,135
A(Ca)
¥y =400s? 12789 14737 2053 2085 0,161 0,141
y =800s? 10073 15311 2128 1936 0,211 0,126
sem condicionamento 56742 23835 10066 3456 0,177 0,145
y =200s? 48979 29059 8147 4783 0,166 0,165
B(Li)
y =400s? 39288 40124 6446 5298 0,164 0,132
y =800s? 21744 18229 3755 2887 0,173 0,158

Nota 3: Valores obtidos para Y de 0,1% e frequéncia 1 Hz
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Da andlise dos resultados concluiu-se que o aumento da taxa de corte no condicionamento
prévio em modo rotacional resulta na redugao dos mdédulos G’ e G” para ambas as massas. Isto
sugere que o trabalho prévio promove a reorganizacdo da estrutura da massa ou mesmo a
degradacdo da estrutura interna, enfraquecendo a rede tridimensional da massa lubrificante.
Este efeito é mais significativo na massa A(Ca), que demonstra uma perda mais evidente na
estrutura elastica, evidenciado pela queda acentuada de G’ com o aumento da taxa de corte
aplicada no condicionamento prévio em modo rotacional.

Observa-se que a massa B(Li) apresenta valores de G' significativamente mais elevados que a
massa A(Ca), especialmente a 25°C, evidenciando o ja referido nas secgOes anteriores, esta
massa possuiu uma maior resisténcia mecanica e uma estrutura interna mais coesa.

Moédulo de Armazenamento (G')a 25°C e 40°C

56742

BA(Ca) | 25°C " A(Ca} | 40°C

48979

mB(L)|25°C =B (L) | 40°C

39288
40124

G (Pa)
10367
23835
12334
15631
29059
12789
14737
15311
21744
18229

[ 10544
[ 10073

SEM CONDICIONAMENTO 200 400 800

Condicienamento prévio em modo rotativo - Y (s1)

Figura 32: Variagdo do mddulo de armazenamento (G’) das amostras A(Ca) e B(Li) submetidas a
diferente condicionamento prévio em modo rotacional as temperaturas de 25°C e 40 °C

Relativamente ao fator de perda (tan §) pode observar-se que ambas as amostras apresentam
valores relativamente baixos, indicando um comportamento predominantemente elastico. A
amostra A(Ca) apresentou maior sensibilidade relativamente ao condicionamento prévio em
modo rotacional indicando fragilidade da rede do espessante quando sujeita a esforcos
elevados. Zhou Y refere que massas com espessantes a base de cdlcio tendem a apresentar
valores inferiores de tan 6, dado que a organiza¢do do espessante em particulas lhe confere um
caracter mais fragil quando sujeita a tensGes de corte [25]. Em contrapartida, a amostra B(Li)
demonstrou um comportamento mais robusto, com variagdes minimas de tan(8) mesmo em
condicbes de elevado esforgo, mais uma vez, sugerindo uma melhor resisténcia estrutural e
maior estabilidade mecanica.

4.2.2. Analise da transi¢do viscoelastica

Nesta seccdo serdao apresentados e discutidos os resultados da analise dindmico-mecanica
(DMA) para as massas lubrificantes estudadas, com foco na analise critica do limite eldastico
(vield point) e do ponto de fluidez (flow point). O objetivo destes ensaios foi avaliar a influéncia
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da temperatura e das condicdes do condicionamento prévio em modo rotacional no
comportamento viscoeldstico das massas em estudo.

Com base nos resultados apresentados nas Figuras 30 e 31, foi possivel identificar os pontos de
transicao viscoelastica para cada condicdo de ensaio.

Iy

Relativamente a identificacdo e determinacdo do limite elastico ou yield point em ensaios
oscilatdrios, ndo existe um modo standard para esta determinacgao e pode variar de acordo com
o critério adotado. Os principais métodos utilizados na literatura vao desde a determinac¢ao do
valor de tensdo no qual se observa uma queda de 5% no valor de G’ [23], ao ponto de inflexdo
no tracado tensao vs. deformacdo ou até mesmo através da representacao grafica do mdédulo
de armazenamento (G’) em funcdo da deformacdo [45] [8]. Nas Figuras 33 a) e b) encontram-
se indicados os resultados destes métodos, a titulo de exemplo, para o ensaio da massa A(Ca)
a temperatura de 40 °C na condi¢do de condicionamento prévio em modo rotacional a y de 400

st

Tensao de Cedéncia - Tensao vs. Deformagao
120

(( Tensao de Cedéncia [
1 e
L]

80

60 °

Tenséo (Pa}

L
40 ]
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Tensao de Cedéncia- Representacdo G'vs. Tensao
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©
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Tensao (Pa) ABO)
Figuras 33 a) e b) : Representacdes graficas para a determinacgdo da tensdo de cedéncia

Neste trabalho optou-se pela determinacdo da tensdo de cedéncia pela analise do
comportamento do médulo de armazenamento G’. Determinou-se que para uma queda de 5%
no valor de G’ seria considerada a tensdo correspondente, ou seja, a deformacdo (yy,) e tensdo
de cedéncia ().
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Ja relativamente a determinacdo do crosspoint e tensdao de fluidez, a sua determinacao é
identificada quando G’ e G” se igualam, sinalizando a transicao de um comportamento eldstico
para viscoso. Este ponto correspondera a deformagdo (yy) e tensdo de fluidez (z¢).

A Tabela 13 apresenta todos os resultados obtidos no que concerne a tensdo de cedéncia e
tensdo de fluidez (zy).

Tabela 13: Resultados dos ensaios em regime oscilatério | T, , T, Yy € V¢

Condigdes de z, (Pa) Y, (%) s (Pa) Y; (%)
condicionamento

Amostra L.
prévioemmodo 5o 400c  25°C  40°C  25°C  40°C  25°C  40°C
rotacional
sem
- 93,7 114,4 1,45 1,45 78,6 118,1 2,39 3,15
condicionamento
y =200 st 89,1 115,6 1,06 1,06 78,1 122,2 1,63 2,94
A(Ca)
y =400s? 101,2 106,9 1,40 0,98 92,4 116,3 2,39 2,67
y =800s? 88,7 126,0 1,27 1,21 68,9 128,3 1,66 3,32
sem
- 99,9 71,5 0,30 0,42 223,3 1325 6,07 4,08
condicionamento
B(Li) y =200s? 115,2 70,0 0,41 0,38 182,8 112,9 5,75 3,61
1
y =400s? 92,3 104,2 0,38 0,40 144,3 162,4 5,09 4,02
y =800s? 62,3 56,8 0,38 0,53 89,0 66,1 5,53 2,72
Tensao de Cedéncia
150,0
1400 —9—AlCa)25°C A(CA) 40°C
130,0 —@— B(Li)25°C B(Li)40°C
_;f 120,0
= a
3 1100 / \
31000 m
£ 800
70,0 ¢
60,0 a
50,0
4] 100 200 300 400 500 600 700 800

Condicionamento prévio em modo rotativo (taxa de corte [s1])

Figura 34 : Tensdo de cedéncia das amostras A(Ca) e B(Li) submetidas a diferente condicionamento
prévio em modo rotacional as temperaturas de 25°C e 40 °C

Os resultados apesentados na Figura 34 demonstram que a amostra A(Ca) apresenta melhor
desempenho mecanico em termos de tensdo de cedéncia, especialmente a 40 °C, sugerindo
maior estabilidade térmica. Em contraste, a amostra B(Li) sofre uma reducdo significativa na
tensao de cedéncia sob aumento da temperatura e taxa de deformacao, indicando uma menor
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resisténcia a temperatura. Esses resultados indicam que o tipo de espessante (Ca ou Li) tem
impacto direto na resposta mecanica sob diferentes condicGes de condicionamento prévio em
modo rotacional e temperatura.

As Figura 35 eFigura 36 apresentam os resultados obtidos para a tensdo de fluidez e a
deformacgdo no ponto de transi¢ao (crosspoint).

Tensao de Fluidez

250,0
—e—A(Ca) 25°C
230,0
a A(Ca)40°C
210,0
~ @ B(Li) 25°C
E 190,0
£ =} B{Li) 40°C
% 170,0
z
E 150,0 =
2 1300 |
w
£
2 1100
90,0 ‘ﬁ'//\:
70,0
50,0
0 100 200 300 400 500 600 700 800

Condicionamento prévio em modo rotativo (taxa de corte [s71])

Figura 35: Tensdo de fluidez das amostras A(Ca) e B(Li) submetidas a diferente condicionamento prévio
em modo rotacional as temperaturas de 25°C e 40 °C
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Figura 36: Deformagdo no crosspoint das amostras A(Ca) e B(Li) submetidas a diferente
condicionamento prévio em modo rotacional as temperaturas de 25°C e 40 °C

Em andlise poderd observar-se que a amostra B(Li) apresenta, de forma geral, valores
superiores de tensdo de fluidez em comparacdo com a amostra A(Ca), especialmente na
condigdo de 25 °C. No entanto, nota-se uma reducdo significativa dessa tensdo com o aumento
da taxa de deformacdo nas determinacdes a 40 °C, voltando a reforcar a sensibilidade térmica,
possivelmente associada a mecanismos de amaciamento ou mesmo degradacao da rede de
espessante induzida pela temperatura.
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Em contrapartida, a amostra A(Ca) apresentou menores variagdes nos valores de tensdo de
fluidez entre as diferentes taxas de deformacdo aplicadas na etapa de condicionamento prévio
em modo rotacional, com destaque para uma maior estabilidade a 40 °C. Essa estabilidade pode
ser interpretada como uma melhor resposta do espessante de calcio ao condicionamento
prévio em modo rotacional, mesmo com resisténcia inicial inferior.

Relativamente a deformacdo no crosspoint, verifica-se que os valores de deformacdo da
amostra B(Li) neste ponto permanecem relativamente constantes ao longo das diferentes taxas
de deformacgdo. Em contraste, a amostra A(Ca) apresenta menores valores de deformacgdo no
crosspoint.

A relacdo entre a tensdo de fluidez e a tensdo de cedéncia, denominado de indice de transicao,
permite compreender aspetos relevantes sobre o tipo de fratura das amostras analisadas. A
diferenca entre a zona onde se verifica predominantemente um comportamento eldstico linear
e a zona onde se inicia um comportamento predominante fluido pode ser uma analise
importante relativamente a estabilidade da massa lubrificante, nomeadamente, quanto ao
comportamento face a fratura da rede do espessante.

Tabela 14 : indice de transicdo (t¢/ty) para as massas A(Ca) e B(Li) nas diferentes condi¢cbes

de ensaio
CondigBes de indice de transigdo
condicionamento
prévio em modo 250(C 40°C
Amostra rotacional
sem condicionamento 0,8 1,0
y =200s" 0,9 1,1
A(Ca)
¥ =400s1 0,9 1,1
¥ =800s 0,8 1,0
sem condicionamento 2,2 1,9
y =200s" 1,6 1,6
B(Li)
y =400 s 1,6 1,6
y=800s" 1,4 1,2

Da analise dos dados indicados na Tabela 14, a amostra B(Li) apresenta um indice de transi¢do
superior ao da massa A(Ca), o que indica a existéncia de uma regido de deformacgdo plastica
mais pronunciada antes da ocorréncia da fratura. Esse comportamento sugere uma maior
ductilidade, favorecendo a absorcdo de energia antes da falha. No entanto, esta mesma
caracteristica pode tornar a rede do espessante mais vulneravel a acumulacdo de microfissuras
que se revelardo em instabilidade face as alteracGes de temperatura.

Em sentido oposto, a amostra A(Ca) exibe valores inferiores de indice de transi¢do, o que indica
uma transicdo mais brusca entre o comportamento eldstico e viscoso. Isto podera sugerir uma
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estrutura mais resistente a deformacao pldstica e, portanto, menos suscetivel a propagacao de
microfissuras.

De forma geral, os resultados indicam que a amostra B(Li) possui desempenho superior em
termos de resisténcia inicial e capacidade de deformacdo a temperatura ambiente, porém é
mais sensivel termicamente. A amostra A(Ca) demonstra melhor estabilidade térmica e menor
variagdo com o aumento da taxa de corte.

4.3. Andlise energética do comportamento reoldgico

4.3.1. Fundamentagao tedrica

De entre diversos métodos de caracterizacdo da resposta reoldgica aplicada a massas
lubrificantes, uma andlise em termos energéticos tem-se mostrado uma abordagem eficaz para
compreender os mecanismos de dissipacdo e armazenamento de energia quando o material é
submetido a deformacGes mecéanicas. Neste contexto, uma abordagem energética permite
correlacionar as alteragGes estruturais com a energia mecanica aplicada.

Uma abordagem energética baseada na determinacdo da energia induzida por esforcos de
corte e quantificada em termos de trabalho (W), torna possivel quantificar a energia aplicada
ao sistema e correlacionar essa energia com as alteragdes estruturais observadas.

Em modo rotacional, a amostra é submetida a uma taxa de corte constante. Este trabalho
representa a energia fornecida a massa para iniciar o fluxo. O trabalho acumulado ao longo do
tempo pode ser determinado com base na y e M. A energia acumulada (sob forma de W) ao
longo do tempo pode ser determinada de acordo com a Equagdo 15 [35].

ti

Wy = fr(t) *y(t) - dt (12)
to

Assumindo y(t) contante e movimento em modo rotacional:

i
W, = f M- dg (13)
60
Sendo df = w * dt para n constante
0 = 27T6>t(<)nl (14)
E assumindo M constante em At pequenos
- M;xn;X 21 X At
WR=Z 0 (15)
=1
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Por outro lado, os testes realizados em modo oscilatério ndo induzem deformacgdes
controladas, mas sim alternadas, entre baixa amplitude (regime linear) ou amplitudes
superiores (regime nao linear). A energia dissipada por ciclo oscilatério pode ser expressa em
termos de W, baseada igualmente nos valores de y e M. Contudo e dado que os ciclos
oscilatdrios descrevem um comportamento senoidal e ndo constante, a determinagdo do W é
de certa forma mais complexa.

0i
d
Wy = fM(t)-d—T-dt (16)
00

onde, @(t) = @q - sin(wt) ; M(t) = M, - sin(wt + §)

A energia dissipada em modo oscilatério pode ser expressa segundo a equacdo 17.

t=i
Wo; =ZMi *w * At; (17)
t=0
t=i 5
Woi = Z M; * (;) * (4 * @) * Aty (18)
t=0
Onde o angulo de deflexao expresso em [rad] é:
tana * y; .
$i="7o0 -Ccomviem (%) (19)

E a frequéncia angular expressa em termos de frequéncia e angulo de deflexdo.

w=4xp;*f (20)

. . ;. ~ . . ~ . 2
Nota 4: Em regime oscilatério os valores de M; sdo valores maximos no intervalo, por tal sdo ajustados em (;) para

valores médios.
Nota 5: O fator 4 considera o percurso efetivo em modo oscilatério (0 a+ ¢; ; +¢ a0;0a —¢; ; —¢; a 0)

A energia dissipada (sob forma de W) ao longo do tempo pode ser determinada de acordo com
a Equacao 18.

Tendo com base os valores de W e Wy, e seguindo a abordagem de Ahme L. [35], foi
estabelecido o parametro Ry (indice de energia despendida), definido na equacgdo 21.

_Wo

Rp = W (21)

Esse parametro relaciona a energia requerida para iniciar e manter o fluxo (energia
armazenada) com a energia dissipada na degradacdo da estrutura interna da massa.
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4.3.2. Energia em modo rotacional vs. Energia em modo oscilatorio

Nesta secao serdao apresentados e analisados os resultados experimentais obtidos nos ensaios
rotacional e oscilatério, com o objetivo de comparar os valores de energia/trabalho
envolvidos em cada caso de estudo e interpretar as implicagdes desses resultados em termos
de estabilidade estrutural, comportamento reoldgico e resisténcia das massas lubrificantes
estudadas. As Figura 37Figura 38 apresentam os valores de W obtidos nos ensaios rotacionais

em modo

e oscilatdrios, respetivamente.

Wr (1)

Observa-se que, em termos de energia armazenada (Wy), ambas as massas apresentam um
progressivo com o aumento da taxa de corte, refletindo uma necessidade superior
em termos energéticos para iniciar e manter o fluxo com o aumento da taxa de corte. A amostra
B(Li) apresenta, de forma consistente, valores mais elevados de Wy, o que novamente sugere

aumento
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Figura 37 : W referente as amostras A(Ca) e B(LI) ay de 200/400/800 s* a 25°C
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Figura 38 : W, referente as amostras A(Ca) e B(LI) a y de 200/400/800 s a 25°C

uma estrutura mais resistente a deformacao inicial.
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Ja relativamente aos valores de trabalho em regime oscilatério (W,), revelam uma clara
predominancia da amostra B(Li) em termos de dissipacdo de energia apds o condicionamento
prévio em modo rotacional. A amostra A(Ca) apresenta valores muito inferiores, o que sugere
uma menor capacidade de armazenar energia apds as condi¢des de corte em regime rotacional.

Além disso, a massa A(Ca) mantém estdveis os valores de W, mesmo apds condicionamento
prévio em modo rotacional, indicios de uma estrutura com maior capacidade de resposta
viscoelastica. Por outro lado, a massa B(Li) parece sofrer uma influéncia mais significativa, o que
é compativel com sua estabilidade mecanica inferior observada em parametros estudados.

Como seria expectavel um maior Wy na fase de condicionamento prévio em modo rotacional
induz um menor W, na etapa oscilatdria.

De seguida, sdo apresentados os resultados experimentais de Ry para ambas as amostras sob
diferentes taxas de corte aplicadas na etapa de condicionamento prévio em modo rotacional,
com a finalidade de comparar a resisténcia estrutural relativa das massas estudadas.

R:125°C e 40°C

2,50
——A(Ca) 25°C
A A(Ca)40°C
2,00 L A
o —E-B(Li)25°C
B(Li)40°C

Re[10°F]

200 300 400 500 600 700 800
Condicionamento prévio em modo rotativo (taxa de corte [s])

Figura 39: Ry referente as amostras A(Ca) e B(LI) a y de 200/400/800 s™ a 25°C e 40°C

A Figura 39 mostra a evolugdao Rg em fungdo da taxa de corte aplicada no condicionamento
prévio em modo rotacional a 25°C e 40 °C. Em todas as condi¢des diminui a medida que y
aumenta, indicando uma maior degradacgao estrutural com esforgos de corte elevados.

A massa B(Li) apresenta valores de Ry sistematicamente mais altos do que a massa A(Ca) em
todas as condicOes ensaiadas, o que indica uma maior resisténcia a degradacdo mecanica e
preservacdo da estrutura viscoeldstica apds os esfor¢cos de corte. Contudo apresenta uma
queda acentuada de Rz com o condicionamento prévio em modo rotacional com taxas de corte
mais elevadas. Nos ensaios realizados em modo rotacional e para taxa de corte de 800 s, a
massa B(Li) apresentou um comportamento irregular comparado com o comportamento
demonstrado em ensaios com outras condicoes.
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Figura 40: Tensdo de corte e viscosidade dindmica em fun¢do do tempo, relativo a massa B(Li), obtidas
no ensaio em modo rotacional a y de 800 s e temperatura de 40°C

Como pode ser verificado na Figura 40 durante o decorrer da etapa em taxa de corte constante
verifica-se uma queda abrupta da tensdo de corte, contrariamente ao comportamento
apresentado até entdo com um decréscimo gradual da tensdo de corte ao longo do tempo. A
viscosidade dinamica refletiu este mesmo comportamento, com valores iniciais mais elevados
que diminuiram ao longo do tempo. Este comportamento sugere a hipdtese de ocorréncia de
degradacdo da estrutura interna da massa lubrificante, sugerindo que a mesma apresente uma
perda de consisténcia e resisténcia significativa quando sujeita a esfor¢os de corte.

Por forma a tentar descartar um possivel efeito de escorregamento da massa lubrificante nas
paredes do sistema de medig¢do (interface entre massa/cone ou massa/placa), e reforcar a
ocorréncia de uma hipotética degradac¢do da estrutura da massa, sobre a mesma amostra de
massa, foi realizado o ensaio segundo o Método Il com uma ligeira reducdo na duracdo da fase
1.4 (y constante). Na Figura 41 encontra-se o resultado desta repeticdo.

B(Li) | Y=800s?e 40°C

5,00
4,00

3,007

2,00

1,00

0,00
0 2000 4000 6000 8000
Tempo (s)

Tensdo decorte E3 Tensdo de corte E3Repetizio
== = = Viscosidade E3 = = = = Vigcosidade E3 Repetigdo

Figura 41: Tensdo de corte e viscosidade dinamica em fun¢do do tempo, relativo a massa B(Li), obtidas
no ensaio em modo rotacional a y de 800 s, temperatura de 40°C sob amostra ja ensaiada
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O comportamento da massa no ensaio de repeticdo sugere que a massa B(Li) efetivamente
podera ter sofrido alguma degradacdo da sua estrutura. No ensaio de repeticdo, a rede
estrutural do espessante ndo se recompde, resultando em menor tensdo de corte e uma
viscosidade dindmica reduzida logo nos instantes iniciais do ensaio. Este comportamento e a
correspondéncia a uma possivel degradacdo estrutural da massa B(Li) carece de um estudo mais
aprofundado.

4.3.3. Influéncia da temperatura no comportamento energético

A andlise conjunta das Figura 42 eFigura 43 permite uma interpretacdo mais aprofundada da
energia armazenada e dissipada em funcao da taxa de corte e da temperatura.

Trabalho em regime rotativo (Wr)
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| 3700

B A(Ca) | 25°C
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mB (L) | 25°C
mB(Li) | 40°C

3459
3477

Wr ()
1428
1647
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1920

1024

@ <t
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Figura 42: W referente as amostras A(Ca) e B(Ll) a y de 200/400/800 s a 25°C e 40°C
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Figura 43: W, referente as amostras A(Ca) e B(LI) a y de 200/400/800 s™* a 25°C e 40°C
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De modo geral, observa-se que o aumento da temperatura resulta numa reducado dos valores
de Wx. Este comportamento é mais evidente para a amostra B(Li) onde a redugdo de energia
sugere uma maior sensibilidade térmica da estrutura espessante. Ja a amostra A(Ca) apresenta
uma redugdo menos pronunciada com o aumento da temperatura, apontando para uma maior
estabilidade térmica.

No que se refere a W, a influéncia da temperatura também é notdvel. Novamente, a massa
B(Li) mostra uma redugdo significativa a 40°C, o que evidencia uma perda mais acentuada da
capacidade de recuperagdo eldstica da estrutura. Em contraste, a massa A(Ca) mantém valores
praticamente constantes, o que reforca a sua estabilidade térmica estrutural.

Estes resultados demonstram que a temperatura atua como um fator determinante na
estabilidade mecanica das massas, afetando de forma distinta cada tipo de espessante.

Relativamente a Ry (Figura 39) o aumento da temperatura provoca uma redugdo na massa
B(Li), reforcando os resultados anteriores acerca da estabilidade estrutural a temperatura. A
mesma concordancia verifica a amostra A(Ca), j4 que a temperaturas superiores mantém
estavel os valores de Rg indicando uma estabilidade térmica superior.
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5. Conclusao

Apds a realizacdao dos ensaios experimentais e da analise detalhada dos resultados obtidos ao
longo deste estudo, importa agora sistematizar os principais outputs deste trabalho. A seccao
seguinte apresenta as conclusdes finais, que sintetizam os dados mais relevantes no ambito da
caracterizagcdo reolégica das massas lubrificantes estudadas, destacando as implicacbes
praticas e cientificas dos resultados. Posteriormente, sdo discutidas as principais limitacdes do
estudo, reconhecendo os seus constrangimentos metodoldgicos e propondo linhas de
investigacdo futura que poderdao complementar, aprofundar ou expandir os conhecimentos
aqui adquiridos.

5.1. Conclusoes finais

Este estudo teve como objetivo principal a caracterizagdo reoldgica de duas massas
lubrificantes industriais com espessantes distintos: sulfonato de calcio e complexo de litio. Este
estudo procurou estudar como os diferentes espessantes destas massas influenciam o seu
comportamento sob diferentes condi¢Ges de operacgao.

Com base nos resultados obtidos verifica-se que a massa lubrificante a base de sulfonato de
calcio, A(Ca), apresenta um comportamento mais estdvel e robusto, com menor sensibilidade
a variacdo da temperatura e taxa de corte. A sua estrutura confere-lhe uma maior resisténcia a
degradacdo reoldgica e permite manter niveis adequados de viscosidade e tensdo de cedéncia,
mesmo sob esforco prolongado.

Por outro lado, a massa com espessante de complexo de litio revelou um bom desempenho em
condi¢des moderadas, destacando-se pela sua rigidez inicial e resposta eficiente a aplicagdo de
carga. No entanto, a andlise demonstrou uma instabilidade face ao aumento da temperatura,
reduzindo significativamente as suas propriedades viscoelasticas.

A aplicacdo de modelos reoldgicos, como o de Herschel-Bulkley, permitiu identificar o
comportamento nao-newtoniano em ambas as massas, caracterizado por uma relagdo nao
linear entre a tensdo de corte e a taxa de corte e fendmenos de shear-thinning.

A anadlise em regime oscilatério evidenciou diferengas claras entre os mddulos de
armazenamento (G') e de perda (G"), com a massa A(Ca) a demonstrar uma dominancia eldstica
mais pronunciada, o que traduz uma maior capacidade de armazenar energia e resistir a
deformacao.
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Além disso, a avaliacdo energética do comportamento reoldgico confirmou a superioridade da
massa com espessante de sulfonato de cdlcio em termos de eficiéncia energética, apresentando
menor dissipacdo de energia e maior estabilidade estrutural em diferentes regimes de ensaio.
Nos ensaios rotacionais, esta massa manteve valores consistentes Wk, refletindo uma resposta
mais estavel a aplicacdo da taxa de corte. Em regime oscilatério, demonstrou menor variacdo
de Wyo apds o condicionamento, indicando uma estrutura com maior capacidade de
recuperacao elastica. Estes resultados sdo ainda sustentados pelos valores de Re que
permaneceram praticamente inalterados, reforcando a sua resisténcia superior a degradacao
mecanica e térmica.

De forma geral, conclui-se que a escolha do espessante tem um impacto significativo no
comportamento reoldgico, energético e funcional da massa lubrificante. A massa A(Ca) mostrou
ser mais adequada para condicOes severas de funcionamento, enquanto a massa B(Li), embora
eficaz em contextos convencionais, revela limitacdes importantes em ambientes mais
exigentes.

5.2. Limitagoes e trabalhos futuros

Embora o presente estudo tenha fornecido contributos significativos para a compreensao do
comportamento reoldgico de massas lubrificantes, existem limitagdes que condicionam a
generalizacdo dos resultados obtidos e que abrem oportunidades para trabalhos futuros mais
amplos e detalhados.

Uma das principais limitacbes deste estudo prende-se com o numero reduzido de massas
avaliadas, quer em termos de tipo de espessante, quer em termos de diferentes concentragdes.
Seria um input favoravel a analise de uma maior diversidade de formulagdes, com variagdes nos
dleos base (mineral vs. sintético, diferentes viscosidades de éleo base), propor¢ées de aditivos
e espessantes que permitiria uma analise mais abrangente das varidveis que influenciam o
comportamento reolégico das massas lubrificantes.

Outra limitagdo importante relaciona-se com as condi¢des controladas de ensaio em ambiente
laboratorial, que nao reproduzem fielmente os ambientes reais de aplicagdo industrial. Ensaios
em condicOes reais ou simuladas, por exemplo, em montagens mecanicas incluindo rolamentos
ou outros sistemas que possam simular as condi¢cGes reais de utilizacdo iria permitir a validacao
dos resultados obtidos neste estudo e possivelmente ajustar modelos de previsao baseados em
ensaios a escala laboratorial.

Além disso, o estudo ndo contemplou o envelhecimento a longo prazo das massas, nem a
analise da estabilidade reoldgica apds multiplos ciclos térmicos e/ou mecénicos. Ensaios mais
prolongados e em condi¢des mais severas poderdo fornecer informagdes mais aproximadas as
condicgdes reais de operacao.

Do ponto de vista metodoldgico, poderdo ser incorporadas técnicas complementares de
caracterizacdo e acompanhamento dos mecanismos de degradagdao, como Microscopia
Eletrénica de Varrimento (SEM), Microscopia de Forca Atdmica (AFM) entre outras.
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Para trabalhos futuros, poderd abordar-se a exploracdo de massas lubrificantes com outros
tipos de espessantes, quer para avaliar a viabilidade de formulagbes com maior
sustentabilidade ambiental.

Em suma, este estudo permitiu uma melhor compreensdo sobre a resposta reoldgica das
massas a base de espessantes de sulfonato de calcio e complexo de litio.
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Apéndice A — Resultados Experimentais
A(Ca)
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G200 T25°C G200 T40°C
A E1 E1 E1 Média A E1 E1 E1 Média
Wr (J) 13% 605,2 691,1 648 Wr (J) 9% 651,1 597,6 624
Shear Stress (Pa) | 17% 675,1 798,3 737 Shear Stress (Pa) 4% 782,3 753,1 768
Viscosity (Pa.s) 17% 3,4 4,0 3,7 Viscosity (Pa.s) 4% 3,9 3,8 3,8
Wcp (J) 41% | 1,62E-04 | 2,47E-04 2,05E-04 Wcp (J) 11% 5,46E-04 4,87E-04 5,17E-04
Flow 26% 68,0Pa 88,3Pa 78,1Pa Flow 2% 123,8Pa 120,7Pa 122,2Pa
Yield 18% 81,2Pa 97,0Pa 89,1Pa Yield 1% 115,9Pa 115,2Pa 115,6Pa
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Figura 44 : Resultados experimentais | y =200 S a temperatura de 25°C e 40°C
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G400 T25°C G400 T40°C
I A E1 E1 E1 Média A E1 E1 E1 Média
Wr(J) 30% 650,3 1644,2 1212,6 1428 Wr(J) 6% 1595,0 1498,5 1547
Shear Stress (Pa) 32% 374,7 972,0 701,4 837 Shear Stress (Pa) 5% 939,9 894,1 917
Viscosity (Pa.s) 32% 0,9 2,4 1,8 2,1 Viscosity (Pa.s) 5% 2,3 2,2 2,3
Wep (J) 2% 2,14E-04 | 3,78E-04 | 3,70E-04 3,74E-04 Wep (J) 71% 3,24E-04 6,79E-04 5,02E-04
Flow 25% 42,2Pa 103,9Pa 80,8Pa 92,4Pa Flow 33% 97,0Pa 135,5Pa 116,3Pa
Yield 21% 43,2Pa 112,0Pa 90,4Pa 101,2Pa Yield 6% 103,5Pa 110,2Pa 106,9Pa
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Figura 45: Resultados experimentais | ¥ = 400 S a temperatura de 25°C e 40°C
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G800 T25°C G800 T40°C
A E1l E1l El Média A E1l E1l E1l Média
Wr (J) 2% 3420,9 3496,7 3459 Wr(J) 13% | 3472,2 3939,9 3706
Shear Stress (Pa)| 0% 976,8 980,0 978 Shear Stress (Pa)| 8% | 10354 | 1125,1 1080
Viscosity (Pa.s) | 0% 1,2 1,2 1,2 Viscosity (Pa.s) | 8% 1,3 1,4 1,4
Wocp (J) 22% | 2,27E-04 | 1,82E-04 2,04E-04 Wcp (J) 5% | 6,51E-04 | 6,82E-04 6,66E-04
Flow 12% | 64,7Pa 73,1Pa 68,9Pa Flow 2% | 127,2Pa | 129,5Pa 128,3Pa
Yield 0% 88,5Pa 88,8Pa 88,7Pa Yield 1% | 126,5Pa | 125,4Pa 126,0Pa
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Figura 46: Resultados experimentais | ¥ = 800 S a temperatura de 25°C e 40°C
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Apéndice B — Resultados Experimentais
B(Li)
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Apéndice B

G200 T25°C G200 T40°C
A 1 2 3 4 A 1 2 3 Média
Wr (J) 2% 1016,0 1031,4 1024 Wr (J) 1% 577,7 569,9 574
Shear Stress (Pa) 1% 1138 1148 1143 Shear Stress (Pa) [ 2% 634 645 640
Viscosity (Pa.s) 1% 5,7 5,7 5,7 Viscosity (Pa.s) 2% 3,2 3,2 3,2
Wep (J) 5% 2,15E-03 | 2,05E-03 2,10E-03 Wcp (J) 17% 1,12E-03 9,50E-04 1,04E-03
Flow 0% 183,0Pa | 182,5Pa 182,8Pa Flow 3% 114,5Pa 111,3Pa 112,9Pa
Yield 8% 119,7Pa | 110,6Pa 115,2Pa Yield 6% 67,8Pa 72,2Pa 70,0Pa
G200 T25°C G200 T40°C
MOBILT25 G200 MOBILT40 G200
: 1600 10,00
1000 1y 200 - 100 9,00 &
= 1400 90 % = i 800 2
£ 1200 | = 80 & o 1200 ) .00 o
o AN 70 £ @ \ 7,00
@ 1000 B 60 o @ 1000 6,00 2
£ 800 50 ® = 800 500 8
D 500 4,0 g 2 600 PSR Mg TN W"’: e - 4,00 7
< 30 K g —r T SRONT ST S VR A, Y D v i 3’00 o
® 400 g o 400 o
= 20 5 2,00 @&
»n 200 70 S @ 200 1,00 5
0 0,0 0 0,00
0 2000 4000 6000 8000 0 2000 4000 6000 8000
Time (s) Time (s)
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- = = - Viscosidade W1 - = = = Viscosidade W2 = = = = Viscosidade W1 = = = = Viscosidade W2
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Figura 47: Resultados experimentais | y = 200 S a temperatura de 25°C e 40°C
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Apéndice B

G400 T25°C G400 T40°C
A 1 2 3 Média [ A 1 2 3 Média
Wr (J) 15% 2161,7 1531,9 1862,4 2012 Wr(J) 0% 1607,6 1920,2 1919,6 1920
Shear Stress (Pa) 1% 1070 781 1063,5 1067 Shear Stress (Pa) 1% 896 1075 1063,5 1069
Viscosity (Pa.s) 1% 2,7 2,0 2,7 2,7 Viscosity (Pa.s) 1% 2,2 2,7 2,7 2,7
Wcp (J) 5% 1,55E-03 | 9,28E-04 1,64E-03 1,59E-03 Wecp (J) 36% 1,34E-03 1,89E-03 1,31E-03 1,60E-03
Flow 7% 139,6Pa 82,7Pa 149,0Pa 144,3 Flow 11% 135,1Pa 171,0Pa 153,7Pa 162,4
Yield 7% 89,2Pa 67,0Pa 95,4Pa 92,3 Yield 3% 93,1Pa 105,9Pa 102,5Pa 104,2
G400 T25°C G400 T40°C
MOBIL_T25_G400 MOBIL_T40_G400
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Figura 48: Resultados experimentais | ¥ =400 S a temperatura de 25°C e 40°C
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Apéndice B

G800 T25°C G800 T40°C
A 1 2 3 Média A 1 2 3 Média
Wr (J) 12% 3275,8 3678,1 3477 Wr (J) 5% 3791,2 3609,0 3634,1 3700
Shear Stress (Pa) | 16% 816 959 887 Shear Stress (Pa) | 4% 598 624 779,7 611
Viscosity (Pa.s) 16% 1,0 1,2 1,1 Viscosity (Pa.s) 4% 0,7 0,8 1,0 0,8
Wocp (J) 13% | 9,70E-04 | 8,51E-04 9,10E-04 Wecep (J) 22% | 3,41E-04 | 4,24E-04 | 5,36E-04 | 3,83E-04
Flow 7% 85,9Pa | 92,2Pa 89,0Pa Flow 2% 65,5Pa | 66,8Pa | 80,7Pa 66,1Pa
Yield 13% | 58,2Pa | 66,5Pa 62,3Pa Yield 6% 58,6Pa | 54,9Pa | 61,4Pa 56,8Pa
G800 T25°C G800 T40°C
MOBIL_T25_G800 MOBIL_T40_G800
1600 10,00
i g o
— ’ 0 T 8,00 &
g i mell g s £
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0 2000 4000 6000 8000
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Figura 49: Resultados experimentais | y = 800 S a temperatura de 25°C e 40°C
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Anexo A - Ficha Técnica | Massa A(Ca)
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G5-1000
100% synthetic dielectric grease

Description

The G5-1000 super multi-purpose synthetic grease with ANTIFRICTION TREATMENT is the best multi-purpase grease
on the rmarket. Its fast-ading, more durable and better overall formula outperforms all other multi-purpose greases.

Characteristics and Benefits
The 551000 unique formulation indudes such elemerts as:

- Synthetic oil base
- Overbased calcium sulfonate cornplex
- PROLAE's AMTIFRICTION TREATMENT

Its exclusive PROLAB formula brings the G5-1000 super multi-purpose synthetic grease to an exce ptional level of
performance: it reduces friction, protects against rust and comosion, provides load resistance as well as superior
mechanical stability (superior shear stability properties) and excellent molsture resistance.

Even though the GS-1000 multkpurpose synthetic grease isclassified as NLGI 2, it has pumpability characeristics
sirnilar to those of MLGI 0 grade: it is best suited for high rotational speeds (between 3000 and 10 000 rprm).

The G5-1000 multi-purpose synthetic grease is both polyvalent and economical: it encompasses three NLGI grades,
thus allowing for reduced grease invertores and less frequent lubricating jobs and, consequertly, less energy and

grease consurmption.

The GS-1000 rulti-purpose synthetic grease is practical and safe to wse: it has a dielectric constant of 7000 wolts. Itis
offered in avarety of sizes, including in a spray format for hard-to-reach areas.

Types of Application

The GS-1000 is a must for every type of business, no matter what the size or the nature of the operations as wellas
for the warkshop, car and home.

Directions for Use
Lise the GS5-1000, making sure to aways follow the manufacturer's recormmendations for the equiprment plece.
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Aerosol Application:
Shake the container for a few seconds. Apply the G5-1000 for a maximurn duration of 3 seconds.
Repeat the process as necessary.

Warning

Whenever performing a grease change, make sure to validate the compatibility of the various greases used (refer to
PROLAE's grease compatibility chart).

Keep away from flames, such as pilot light, and any object that sparks, such as an electric motor. Store away fram
heat.

Dielectric properties: Apply GS-1000 on dry and clean parts. Any contamination will void the dielectric properties and
safe useof the product.

Available Sizes

4158 500 g 17 kg 55kg, 180 kg
Spray format: 350 g

Product Code
# 288

Appearance Beige

M.L.G.). Grade 2

Viscosity at 40°C [raa5 46 o5t
Viscosity at 100°C [raa5 B st

Viscosity Index D2270 145

Dropping Point D2265 300°C

Oil Separation at 25°C 1742 0, 1%
Consistency 60 X o217 280 (1110}

Shear Stability 100,000 X D217 2.3%
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shear Stability 10,000 X({50/50 with wate)
Rall Stability

Wheel Bearing Leakage

Oxidation Resistance (Low Pressure} 1000h
Bearing Life

4-Ball Wear (75°C, 40 kg, 1200 t/m, 1h}
Load Wear Index

Weld Load

Timken OK Load

Rust Preventatve

Water Spray Resistance at 79°C
Carrasion - Copper Strip
Dielectric Breakdown

Salt Fog {1 mil d.f.t)

Oil Separation {100°C, 30 hrs.)
Purnpability

-18°C{0°F}

-23°C(-10°F)

-29°C(-20°F)

34°C{-30°F}

0217

C1E31

D£290

D942

L3527

02266

L2596

L2596

02509

L1743

D1.264

0130

Cev?

B117

Do184

9.5%
3.7%

4K

b psi
180 hrs
043 mm
63

500 kg
30 kg
Pass

2%

1b

¥ Ky
>300 hrs.

&.48%

88 grimin

56 grimin

29 grimin

14 grimin

EMSURE ¥OU HAVE THE MOST UP-TO-DATE INFORMATION BY REGULARLY VISITING THE PRODUCT PAGE ON
DUR WEBSITE TO ACCESS THE LATEST VERSIOM OF THIS TECHMICAL DATA SHEET.

EProlab - Aug 2023

WAL PROLAE TECHNOLOGIESCOM 1-800-P35-2777 m$ 4531, RLE INDUSTRELLE, THETRDARD MINES, QC, C& GEH 3|1
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Anexo B — Ficha Técnica | Massa B(Li)
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Mobil™ Aviation Grease SHC™ 100 Page 1 of 3
Ex¢onMobil

Mobil™ Aviation Grease SHC™ 100
Exmonhohil Aviztion , Porfugal

Massa Lubnificante para Aviagio Sintética
Descricio do Produto

A massa lubnficante para aviagio Mobi SHC 100 & uma massa sintetica de desempenho superior que combinag as caracteristicas excluisias de um fludo
smitético a base de pohalfaclefina (PAQ) com as de wm sabdo espessante complexe de lito de alta quabidade. O sistemz de espessante assegura um elevado
ponto de zota, wma excelente resisténcia 3 lavagem pela 3zua e wma estabibdade estrutural momto elevada. As avangadas caracteristicas fisicas do oleo base
smtético, combinadas com adiives especials, asseguram wma superior proteccdo confra o desgaste, a omidagdo, a comrosdo e a degradacdio a elevadas
temperaturas. A auséncia de ceras no oleo base sintético peroute wm excelente comportamento de coeulacdo/bombagem a baixas temperaturas e reduzides
bindnos de arangque & fimelonamentos do equipaments. A= propnedades de tracgdo do oleo base smtetico 3o tambem supenores s dos olsos minerals, o que
conduz 3 redugio da temperatura nas zomas de confacto dos rolamentos. A massa lubnficante para aviacio Mobid SHC 100 constitm a escolha ideal para os
rolamentos das rodas das aeronaves.

Vantagens e Beneficios

Um factor pnimordial no desenvolvimento da massa para aviagio Mol SHC 100 € o relacionamento estreito entre o5 engenheiros de produgdo da ExcconMobal
com o5 prncipals fabricantes de equpamento ongnal (OEM), com wvista a asseguwrar o desempenho excepcional do lubnficante em equipamento com
caracteristicas em contimus desenvolvimento. Esta colaboragio tormou possivel a confirmagio dos resultades dos ensalos reahizados neos laboratores da
ExxonMobil, os quais demonstram o excepeional comportamento da massa nbrificante para aviagio Mobid SHC 100, melumde uma prolongada wida ahl, uma
maror protecedo e vida dtil dos rolamentos, ampla gama de temperaturas de aplicagio e a capacidade potencial para uma melhor eficiéncia mecinica e uma
mMAICT POUPAnGa de energla.

Para combater a elevada expeosigdo do oleo ao calor, o5 especialistas de formmlacio de produtos da ExxonMobil seleccionaram cleos base smtéticos exclusives
para a fabnicagdo da massa Mobid SHC 100, devido ao sen exceprional potencial de resisténcia témmca e 3 oxidagdo. Um espessante complexo de lito de
caracterisiicas mmito avangadas for tambem desenvohnde para a fabncacio desta massa, juntamente com ouiros aditves para melboramento de diversas outras

caracteristicas.

A massa lubnficante Mobil SHC 100 oferece as segmntes caracteristicas e vantagens:

Propriedades Vantagens e Beneficios Potenciaiz

Oleo base de elevado indice de viscosidade (TVit Amplas gamas de termperaturas de aplicagio, com excelente protecgdo a altas temperaturas e redundo bin
otalmente 15ento de ceras ano de funcionamento, arrangues mars facers a bamas temperaturas

Excepcional desempenho a altas e baixas temper  Peliculas de fiuide mais espessas, com excelente protecpio antidesgaste das pegas de equipamento que fu
aturas nelonam 3 altas temperaturas

Excelente proteccdo contra o desgaste, cxadacio  Menores tempos de paragem do equipamento e custos de manutengdo, devido 3 menor substihngdo de pe
& COITosA0 gas do equpamento

Excelente estabilidade estrutural e resisténcia 3

. fﬂ = = =rE a0 Longos intervalos de lnbnficacio e malor vida ail dos rolamentos
xdagio
Baxo coeficiente de traccio Potencial melhoramento da eficiéncia mecimea & menor consume de energia

Excelente astabilidade sstrutural na presenca da a
gua

Excelente retengdo da massa nas pegas em ambientes imdos agressivos

Baixa volatihdade Redurida perda de oleo lubnficante

Aplicacoes

A massa lubnficante para awiagio Mobal SHC 100 é recomendada para aplicagdes aeronauticas que necessitem de um lubnficante que possa desempenhar
ﬁm.géﬁnurmaﬁ,masm:itnpanalémdasalt:sebajxast&mp&mtmsemlmgﬁdaiﬂilfimamam&v::lass:i.ﬁcagﬁuNI.GIl'ISGVG 100 com a
resisténciz 3 bombagem a fino das principals massas MLGI 0 com éleo base muineral. Supenior protecgdo a temperaturas de operagio entre —34 °C (-65 “F) e 177
“C {350 °F).

A masza lubnficante Mol SHC 100 é recomendada para aplicagdes com elevada velocidade e cargas pesadas, como rolamentos das rodas do trem de
aterragem, assim como servigo de baxa velocidade e cargas pesadas, como rolamentos, patins e juntas do trem de aterragem.

28.02.2025
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Fobi™ Aviation Grease SHC™ 100 Page 2 of 3

A masza beboficante Bchid EHC 100 & aprovada pam vhbeacdn nos molamemtos da rodas do mem & aferagem palos principeds comstrotorss destos
SUpAMERInG.

Especificactes e Aprovacoes

Adazza Lobrificante pars Aviacio MMobil SHC 1040 Aprovada para urilizacis come massa = relamentos das redas do mem de sterrapem

ABSC X
Chinbop X
Gooedrich X
Safran Landing Svetemns (Messiar-Bugami) X
Parker-Claveland X
Caracteristicas Tipicas
Metodes de | Macsa Labrificance para Aviagio Limite da
] Mdobil SEC 100 (1) especificapie
Grwm HLIGE 2
Tipo da sahda Cemplaxs da 1etio
Extutera Wismal Macic; Lipedameonts pagajosa ac Acte
Cor Tirmal Varmalho
Viscouidade do oleo basa, <5t ASTM D 445
a4i"C 10
a logeC 143
Pematracio tratalbada i@ 23 °C (77 “F), &0 ciclos, mm/10 ASTM D17 2ED 255 -300
Pemstracdc tabalhads proloogads, 100 000 cicles FIM 313 305 350 pmax
Ponte de fuidez, *C F) ;1.SI'MD 8 278.(33X) ME 47 min
ASTM D 404
Corrosdo de bamda di cotew, 24 hooes 2 100 °C g Aprovado Ik pix
ASTM D 226
Four-Sall Tear, dism. Scar, mm & 0.3 0,7 mix

Ensaio de desgaste com dispositive de 3 esfoms, exirema preaslio, ca  ASTM D 139 250

rga da soldadura, kgf &
Ensaio de desgaste com dispositive de 4 esfoms, exirema preqslio, in - ASTM D 239 50
dice de desgaste sobre carga, kef &
ASTM D 126
Lanagans 4 Agna, %s am pasa 4 -
] hora a 78 °C {175 °F) 7
1 Hr at #1°C (105°F) 3 2} pei
Prodecgdo 4 comroslin, 48 hores a 125 °F » ponckas do omidagdo com  ASTM D 174 ] 0 em 2 ap= cada 3 rohie
1 mm do didmetre 3 FH
Ormidagio da bomba, parda de carga am pai ASTM D 842

28.02.2025
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Mobi™ Aviation Grease SHC™ 100 Page 3 of 3

Metodes de | Mazza Labrificante para Avisgie Mobdl | Limste da
ieste SHC 19 (1) especificacis
100 boras a 89 °C (210 'F) 3 2 max
300 b at 39°C (210°F) 3
ASTM D SIE
separaEs do aleo, 3 horas a 177 °C, %6 am paso 4 B 10 pax
Ewvaporagic, 3 horas a 177 °C, % am peso ASTMDSOT2 |3
Comtzgen da sujaira, particulasml FT& 3005
13-117 peicrometron Aprecado 1000, prax
| Supemior a 125 mirrometros | |.’|.pm'.".1ﬂ.u | G

| (1) O valores podem variar dentro de faixas: medostas | | |

Sande & Seguranca

Com bais naa nformagics tomicolégices divpontveds, @sbe prodeio nic deverd provocar efedios Dochvos sobee 2 saode. quando utlbzado & cammssado
comechmante. Informagies sobme ufilisagie, mannsqgio, satde o segmanga podem wer consultadss na Folla de dados de segumeca do pomrial (MSDE),
dirponivel no distritmider local on na Internet em bitp: e saxennchi] cops mbea

3 bopertipo Esmonhdobdl, Miokdl & SHC sdo memcas registzdas dy Fxxon Mobil Corporation on de nma das sms ampreses sebaidiarias,

42012

Exxom Mokl Corporation

EXTT7 Springwoods Villags Pakoay

Spring TX 77369

bettp: e ez onmuohil com

Denride 2 confen Imsatipacdo o devenvelvimento do produtes, a informeacdic aqui contids podera ser acmalirads sam aviee prévio. As caracteristcx Hpicas
podaric varizar bgeiaments. Alguns produtns podem odo eter dispontveds localments.

ExoniMaobil

B Coppighe B30 Frmse Ml O, &1
B Bl
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