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Capitolul 1
Lubrifianti vegetali si nanoaditivi

pentru imbunatatirea comportarii tribologice

1.1. Lubrifianti pe baza de uleiuri vegetale

OECD a prezentat un raport asupra lubrifiantilor si aditivilor in 2014 [OECD, 2014] in
care subliniaza ca uleiurile vegetale urmeaza un trend ascendent de utilizare ca baze de
lubrifianti, in special pentru domenii cu impact mai pronuntat asupra mediului.

In lume se consumi anual 40 milioane de tone de lubrifianti, cele pe bazi de petrol
fiind Incd dominante. Acestea incep sa fie concurate si inlocuite de uleiurile sintetice si chiar
de uleiuri vegetale.

in 2016, Roménia a fost al treilea mare producitor de seminte industriale in UE (rapita,
soia si floarea-soarelui). Cercetarile asupra uleiului de soia pentru inlocuirea uleiului mineral
au o importantd deosebita.

Adaugarea de aditivi in uleiurile vegetale a imbunatatit comportarea la frecare a
uleiurilor vegetale, prin favorizarea formarii unei pelicule limita de ungere.

Uleiurile vegetale pot activa ca aditivi anti-uzura si modificatori ai frecarii, datorita
interactiunilor puternice care se formeaza cu suprafetele cu care vin in contact, in special cu
cele metalice. Lanturile moleculare lungi ale acizilor grasi si prezenta grupelor polare din
structura uleiurilor vegetale le confera capacitatea de a adera si de a se mentine pe suprafatele
in contact, chiar la regimuri relativ severe [Adhvaryu, 2004]. Aceasta ar fi explicatia
comportarii foarte particulare a uleiurilor vegetale In conditii de ungere limita si cu pelicula
completd. De aici necesitatea de a controla compozitia in acizi grasi a uleiurilor vegetale
[Biresaw, 2008]. Compozitia in acizi grasi variaza inclusiv cu natura solului, climatul si
interventia omului asupra semintelor, ba chiar pentru acelasi loc si acelasi tip de seminte,
conditiile anuale pot influenta calitatea uleiului vegetal.

Quinchia et al. [Quinchia, 2009] au evidentiat prin rezultate experimentale cd pentru
uleiurile vegetale, compozifia in acizi grasi contribuie la o mai bund lubricitate si are
eficacitate in reducerea uzurii comparativ cu uleiurile minerale si sintetice.

Adaugarea de aditivi in uleiurile vegetale (cum ar fi copolimerul etilen-vinil-acetat si
etil-celuloza) au imbunatatit comportarea la frecare a uleiurilor de floarea-soarelui, de soia si

de recin, prin favorizarea formarii unei pelicule limita de ungere.

1.2. Analiza SWOT a lubrifiantilor vegetali

O analiza SWOT (Fig. 1.1) pentru introducerea uleiurilor vegetale ca lubrifianti arata ca
un set de proprietdti trebuie luate in considerare atunci cand proiectantul decide aceastd
solutie de lubrifiere [Cermak, 2013], [Erhan, 2005].
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Puncte tari

e Dbiodegradabilitatea [Murilo, 2011],
e caracterul ecologic (nepoluant sau
prietenos cu mediul),

e extragerea din resurse
regenerabile (cu referire chiar la o
perioada de 100 ani), sau posibilitatea
ca lubrifiantul sa fie reciclat sau
reutilizat,

e indexul de vascozitate mare,

e punctele de
autoaprindere mai ridicate.

aprindere si de

Puncte slabe

e vascozitatea mai scazutd comparativ cu uleiurile
minerale si cele sintetice [Paredes, 2014.], [Biresaw
G, 2008], [Liu Z., 2015],

e oxidarea [Erhan, 2005], [Solea, 2013], [Wang
M., 2014],

e intervalul de temperaturd de utilizare mai mic
decat cel al uleiurilor minerale si sintetice [Fox,
2007],

e multe din proprietati sunt in mai mare masura
dependente de timp comparativ cu uleiurile
minerale si sintetice,

e proprietatile la temperaturi joase care sunt mai
slabe pentru uleiurile vegetale comparativ cu alti

lubrifianti.

Oportunitate

e respectarea cerintelor mai severe
de protectia mediului va duce la
minimizarea riscului privind sanatatea
si poluarea. Noile cote de piata pentru

lubrifiantii bio (obtinuti din resurse

regenerabile, plante in special) si
biodegradabili au crescut pentru
domenii  ca  fluide hidraulice,

lubrifianti pentru lanturi, lubrifianti
pentru scoatere din matritd, motoare in
doi timpi, fluide pentru turbine
energetice etc. [Norbby, 2003].

Amenintari

e necesitatea  reproiectarii  sistemelor care
utilizeaza biolubrifianti, solutie care este foarte
posibil mai costisitoare,

e acceptarea coborarii unor parametri de lucru ai
sistemului (in special sarcind si mentenanta, dar nu
numai) [Nagendramma, 2012].

e pretul incad ridicat (dar sd nu uitdm cd, de
exemplu uleiurile sintetice in anii 90 erau de
aproape 10 ori mai scumpe decat cele minerale,
astazi raportul fiind doar de 3 la 1), inertia pietei si a
utilizatorilor, diversitatea specificatiilor ecologice si
de sigurantd si o politica globala inca nefocusata

clar pe chestiuni de mediu.

Fig. 1.1. Analiza SWOT a lubrifiantilor vegetali

1.3. Cercetarea in domeniul uleiurilor vegetale

Folosirea uleiurilor vegetale ca lubrifianti implicd o cercetare asupra setului de

caracteristici tribologice, inclusiv a acelora care se pot evidentia pe tribotesterul cu patru bile

[Jayadasa, 2007], [Syahrullai, 1996].

Se pot determina influentele cauzate de natura

lubrifiantului, modificérile chimice si reologice dupa un anumit timp de utilizare Tn anumite
conditii de sarcind si viteza, influenta aditivilor etc. [Campanella, 2010.], [Mobarak, 2014],

[Ji X., 2012].
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In literatura de specialitate sunt raportate teste pe tribotesterul cu patru bile pentru
uleiuri vegetale [llie, 2016], [Cristea, 2017], [Padgurskas, 2013], dar datele sunt departe de a
fi comparabile si utile pentru aplicatii la scard industriald. Astfel, cunoasterea comportarii
acestor uleiuri pe masina cu patru bile este de interes deoarece astfel se pot compara uleiurile
vegetale, aditivate sau nu, cu cele deja in uz, minerale sau sintetice.

Cermak [Cermak, 2005] a testat uleiuri vegetale pe testerul cu patru bile in concordata
cu standardul american ASTM D4172 si a obtinut valori bune pentru coeficientul de frecare
si diametre ale urmelor de uzura intre 0,53 mm pentru uleiul obtinut din Cuphea si 0,89 mm
pentru uleiul crud din Lesquerella. Este interesant de mentionat ca uleiul de soia a avut 0
urmd de uzurd (0,70 mm) mai mare decat a altor uleiuri testate in acest studiu (ulei din
faneata — 0,629 mm, ulei de creson— 0,59 mm).

1.4. Uleiul de soia ca lubrifiant

In SUA Universitatea Northern Iowa are un centru de cercetare pentru lubrifianti (Ag-
Based Industrial Lubricants Research Center, UNI-NABL) care a brevetat 30 de lubrifianti
(uleturi si unsori) pe bazd de soia modificatd genetic, printre care un fluid hidraulic pentru
tractor, uleiuri hidraulice pentru procese tehnologice si transmisii, fluide pentru prelucrarea
metalelor si fluide de racire, uleiuri pentru lanturi, uleiuri pentru angrenaje, fluide pentru
industria alimentara, uleiuri de compresoare, uleiuri pentru transformatoare, unsori pentru
autoturisme, trenuri etc. [James, 2006]. Piata nord-americana a lubrifiantilor pe baza de soia
era estimata la 191,5 milioane USD in 2016.

Uleiul de soia are o lubricitate (umectare) mai bund, volatilitate redusa si un indice de
vascozitate mare. Caracteristicile de inflamabilitate sunt apropiate cu cele ale uleiului de
rapita [Solea, 2013], [Cristea, 2017]. Mai mult, acest ulei are o solubilitate buna pentru
contaminanti, aditivi si depozite polare comparativ cu uleiurile minerale. Utilizatorul trebuie
sa se astepte ca acest ulei sa-si modifice vascozitatea, oxidarea si polimerizarea pe durata
utilizarii intr-un mod mai intens fata de alti lubrifianti. Modificarea chimica a uleiului de soia
si/sau utilizarea antioxidantilor poate avea un efect pozitiv, dar va creste costurile cu

formularea lubrifiantilor.

153.6

[ |
1487 - B ||
m BN

2014 2015 2016 2017 2018 2019 2020 2021 2022 2023 2024 2025

mEngine Oils Process Qils Hydraulic Fluids
B Food Grade Lubricants Metalworking Fluids Others

Fig. 1.2. Piata de lubrifianti pe baza de soia in SUA, in functie de aplicatie, 2014 - 2025 (milioane USD)
[http://www.grandviewresearch.com/industry-analysis/north-america-soybean-oil-based-lubricants-market]
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1.5. Aditivi antiuzura si modificatori ai frecarii si uzurii

Aditivii anti-uzura si aditivii pentru modificarea frecarii se utilizeaza pentru solicitari
medii iar pelicula protectoare se bazeaza mai mult pe procese de adsorbtie si pe regenerarea
peliculei protectoare chiar dacd, pe durata exploatarii, ea se deterioreaza partial.

Aditivii modificatori ai frecarii se adsorb sau se fixeaza pe suprafatd si formeaza un
film sau un strat intermediar pulverulent care reduce frecarea. Pot fi clasificati in doua grupe
distincte, in functie de mecanismul de reducere a frecarii:

- prin pelicula adsorbita,

- prin frecare cu al treilea corp.

Primii sunt, in general, molecule polare care au un radical functional polar (alcooli,
aldehide, cetone, esteri si acizi carboxilici) si o grupare terminala nepolara. Gruparea polara a
moleculei se adsoarbe pe suprafatd, cu catenele lungi expuse suprafetelor in miscare,
reducand frecarea. Mai pot avea si elemente polare care pot reactiona chimic cu suprafata,
formand o pelicula protectoare. Uleiurile vegetale si grasimile animale au asemenea structuri
moleculare si de aceea au rezultate bune 1n reducerea frecarii.

In plus fatd de modificatori de frecare organici, unii lubrifianti solizi sunt adaugati in
uleiuri cu acelasi scop, de reducere a frecarii. Din aceasta grupa de modificatori ai frecarii fac
parte materiale carbonice (fulerene, nanotuburi, grafit, grafen etc.), dar si sulfurile de
molibden si de volfram, polimeri fluorurati, cum sunt politetrafluoretilena si
perfluoropolialchileteri. Acestia se pot adauga in unsori si in compozite care vor functiona in
regim uscat, [Friedrich, 2008].

Lubrifiantii solizi (micro sau nano) ajuta si in situatiile in care suprafetele de alunecare
au o texturd mai rugoasa, ,,niveland” profilul ambelor suprafete. Sunt recomandati si pentru
miscari reciproce (cazul segmentului de piston), producand si o reducere a uzurii. Se adauga
in lubrifiantii care vin in contact cu suprafete cu care aditivii EP nu pot reactiona chimic, cum
ar fi polimerii, ceramicele si unele compozite ale lor [Rudnick, 2009].

Aditivii modificatori ai frecarii pot fi grupati in lubrifianti solizi si modificatori
organici. Din primul grup fac parte materialele carbonice (grafit, grafen, carbon, fulerene),
materiale lamelare tip sulfuri (de wolfram si molibden), saruri metalice (nitrura de bor) si
oxizi metalici (CuO, ZnO, TiO, [Cazamir, 2017], ultimul neffind mentionat de Rudnik
[Rudnik, 2006]), dar si polimeri liniari (politetrafluoretilend) [Fessenbecker, 1994].

Printre aditivii organici cu rol de modificare a frecarii sunt acizi carboxilici sau derivate
(acid stearic si esteri), amide, imide, amine si derivate ale lor (oleilamida etc.), derivate ale
acizilor fosforic si fosfonic, polimeri organici (metacrilati). Regenerarea stratului cu frecare
redusd depinde de concentratia de aditivi si de conditiile in care functioneaza tribosistemul

(viteza, sarcina, temperatura, contaminare).
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1.6. Procese specifice lubrifierii cu nano aditivi

Wu et al. [Wu, Y.Y., 2007] propun un model de lubrifiere care tine seama de
concentratia aditivului (Fig.1.3). Desi modelul a fost creat dupa experimente cu TiO,, acesta
se poate aplica pentru explicarea comportdrii lubrifiantilor cu alte particule la nivel nano
(oxizi metalici, materiale carbonice etc.). Mecanismul de lubrifiere cu fluide cu nano aditivi a
fost descris si in lucrarile [Wo H., 2004], [Wu H., 2013], [Wu J. F., 2009].

Mecanismul de reducere a frecarii si
anti-uzura a nano particulelor in lubrifianti / /
a fost investigat si se bazeazd pe \
urmatoarele procese [Tang, 2014]:

- procesul de rostogolire la nivel micro
i/sau nano [Chinas-Castillo 2003], [Wu Y. /) \ /
Y., 2007],

- procesul de formare a unei pelicule

protectoare [Alves, 2013], [Gu C., 2009], Fig. 1.3. Mecanismul de lubrifiere al lubrifiantilor pe baza
. de apa si TiO, ca aditiv: a) efectul de rostogolire, b) efectul
[Iliuc, 1980], [Yu H., 2008]. de umplere (mending), c) efectul de lustruire, d) efectul

- procesul de nivelare/netezire a peliculei protectoare [Wu, 2013]
texturii [Liu G., 2004],
- procesul de lustruire [Lee K., 2009], [Chang 2010]. (Fig. 1.3).

Primele doud mecanisme au un efect direct asupra lubrifierii [Lee K., 2009]. In cazul

APE

rostogolirii, nu apar reactii chimice si nanoparticulele sferice sau ovoidale sunt dispuse sa se
rostogoleascd mai usor decat cele filamentare.

Mecanismul de lubrifiere al nanoparticulelor ca modificatori ai frecarii include trei
tipuri de frecare [Tevet, 2011]:

- frecarea de rostogolire: nanoparticulele cu forme sferice sau ovoidale actioneaza ca
niste bile sau role de rulmenti intre suprafetele triboelementelor, in conditii de sarcini usoare,

- frecarea de alunecare: nanoparticulele servesc ca distantiere si elimina contactul direct
metal/metal Intre asperitdtile celor doua triboelemente, in conditii de sarcind mai mare,

- frecarea cu al treilea corp: unele nanoparticule se exfoliaza si straturile lor externe se
transfera gradual pe asperitdtile suprafetelor in frecare, asigurand o frecare mai usoara in
conditii de sarcind mare, cand al treilea corp poate fi considerat un amestec de ulei,
nanoparticule si particule de uzura.

Utilizarea nanoparticulelor ca aditivi pentru lubrifianti este un subiect de actualitate in
cercetare in ultimele decade [Tang, 2014], [Akbulut, 2012].

Jayadasa et al. [Jayadasa, 2007] au calculat avantajul utilizarii aditivilor in uleiuri pe
baza rezultatelor privind influenta forfecdrii si temperaturii asura vascozitatii lubrifiantului
aditivat. Wu et al. [Wu Y., 2007] au raportat o crestere a capacitatii portante. Multe studii s-
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au bazat pe o singurd concentratie a aditivilor. Efectul modificérii vascozitatii din cauza
concentratiei de nanoparticule este greu de modelat si de aceea testele devin relevante.

Un studiu efectuat de Lahouij et
al. in 2012 aratd modul in care particula
de WS; protejeaza contactul direct dintre
asperitatile metalice (Fig. 1.4). Structura
ovoidald functioneaza ca un amortizor si

nici cand structura a colapsat, particula

nu a fost fragmentatd si a continuat sa

Fig. 1.4. Fotografii extrase din lucrarea lui Lahouij et al. in
) . . o 2012 care evidentiaza etapele prin care trece o particuld de
Miezul gol al particulei este vizibil si WS?2 intr-un contact incarcat.

ramana intre cele doud corpuri solide.

deformatia este mare inca de la inceputul

solicitarii dar, pe masurd ce sarcina creste, particula se comportd ca un arc cu rigiditate
variabild, de fapt in crestere. Apoi particula incepe sa se sfasie sau sa se foarfece si se observa
fragmente exfoliate de WS,.

1.7. Nanoparticule pe baza de carbon ca aditivi in lubrifianti

Utilizarea materialelor nanocarbonice este de data mai recenta - ultimul deceniu.

Specialistii impart materialele nanocarbonice in patru clase, in functie de alotropia
carbonului: dimensiune zero, uni-dimensionale sau 1D, bidimensionale sau 2D,
tridimensionale sau 3D.

Materiale carbonice cu dimensiune zero. Denumirea este asociatd in literatura de
specialitate cu forma sferica a nanoparticulelor (fulerene). Inca nu este clar din literatura daca
sunt asociate si cu materialele amorfe (carbon amorf).

Materiale carbonice unidimensionale. in aceasti clasd sunt considerate nanotuburile,
nanofirele si nanobarele de carbon, care au doud din dimensiuni mult mai mici decéat cealalta.
Aplicatiile lor sunt foarte variate, de la senzori, la compozite polimerice, ceramice sau
metalice, pana la aditivi pentru lubrifianti lichizi.

Materiale 2D pe bazi de carbon. In aceasti clasi este inclus grafenul, cu un
aranjament ca la fagurele de albine, cu proprietdti anti-uzura si de reducere a frecarii [Joly-
Pottuz, 2008], [Eswaraiah, 2011], [Berman, 2015], [Berman, 2013]. Deocamdata, modelele
de frecare ale grafenului si datele obtinute la AFM sunt contradictorii. Teste pe tribotestere
care sa permitd comparatii mai pertinente si mai apropiate de tribosisteme reale sunt putine si
de aceea studiul propus pentru aceasta teza va fi util pentru utilizarea grafenului in practica.

Lin et al. [Lin, 2011] au studiat stabilitatea plachetelor de grafen in ulei si au testat ca
agenti de dispersie: dodecil benzen sulfonat de sodiu, acid stearic, clorura de dodecil trimetil
amoniu, acid oleic, sorbitan monooleat si polisorbat. Ei au concluzionat ca dintre toate aceste

substante, acidul stearic si acidul oleic sunt cei mai adecvati modificatori. 0,075 wt% a fost

10
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concentratia optimd de grafen modificat, raportdnd o imbunatatire a uzurii si a capacitatii de
incarcare a contactului. Rezultatele au fost superioare aditivarii aceluiasi ulei cu fulgi naturali
de grafit.

Materiale 3D de carbon

Desi particulele de diamant la scara micro sunt utilizate pentru superfinisarea
suprafetelor, s-a constatat ca la nivel nano, aceste particule actioneaza pe principiul
rulmentilor, ca bile de rostogolire intre cele doua suprafete in alunecare. Rezultatele in
privinta nanodiamantelor sunt contradictorii.

Lee [Lee, 2009] a studiat grafitul ca nanoaditiv intr-un ulei mineral pentru transmisii
(220 ¢St la 20 °C, Supergear EP220, SK, Korea), dar acest ulei avea si aditivi EP.
Dimensiunea medie a grafitului a fost de 55 nm. Aglomerérile de particule actioneaza ca un
contaminant si cresc riscul de a genera uzura abraziva mai intensa prin trecerea aglomerérilor
prin contact si prin ,,caddere” (continuarea alunecdrii cu soc local in contact).

Concluziile studiului facut de Lee si Hwang [Lee, 2009], [Hwang, 2011] sunt
pertinente.

e Adaugarea de nanoparticule in lubrifianti imbunatateste caracteristicile acestuia in
comparatie cu adaugarea de microparticule.

e Nanoparticulelor in contact preiau o parte din sarcind si joaca rolul unor foarte mici
role sau bile ca de rulmenti.

e Uleiurile cu particule tip fibre (de exemplu, nanotuburi de carbon) au coeficienti de
frecare mai mari decat lubrifiantii cu nanoparticule sferice sau cu dimensiuni 3D apropiate,
probabil din cauza felului in care preiau contactul si faptului ca particulele sferice au tendinta
sa se rostogoleasca si nu sa fie tarate In contact.

e Nanoparticulele fibroase aglomereaza mai usor decat cele sferice astfel incat
grosimea acestora devine mai mare decat grosimea peliculei de lubrifiant, rezultdnd o crestere
a rugozitatii, o stanjenire a circulatiei lubrifiantului, mai ales la intrare in contact.

Carbonul amorf

Carbonul este un constituent de baza al materiei organice [Pierson, 1993]. Carbonul se
gaseste in natura sub formd de compusi. Multi dintre acesti compusi sunt esentiali in
producerea materialelor carbonice sintetice si includ carbuni bituminosi si antracit,
hidrocarburi complexe (petrol, gudron, asfalt) si hidrocarburi gazoase (metan si altele). Dar
numai doud forme polimerice ale carbonului se gasesc in mod natural: grafitul natural si
diamantul.

Pulberile si particulele carbonice sunt o clasa de materiale sintetice, cunoscute generic
sub denumirea de carbon amorf, obtinute prin arderea hidrocarburilor in aer insuficient.
Particulele de carbon amorf sunt agregate de nano cristalite de grafit, fiecare cu numai cateva
unitdti celulare, atdt de mici Incat nu sunt detectabile prin tehnici de difractie. Proprietatile
acestor materiale depind de marimea ariei particulelor.

11
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Grafitul este eficient in aplicatii la temperatura ridicata si pentru capacititi de
incarcare mare. De aceea este utilizat ca lubrifiant solid in forjare. Alti lubrifianti solizi, cum
este si MoS, vor oxida rapid la temperatura de
lucru, care poate atinge 760 — 1200°C, desi MoS;

1415 A+
are o capacitate de lubrifiere mai buna. :/Q,w |
Grafitul este un lubrifiant solid atat de bun A i A
datorita structurii cristaline a nano-plachetor A___L_ ] A
lamelare. Structura lui este compusa din plane de Bi‘\z’*‘“ *{Ldz

atomi de carbon, organizati ciclic (hexahonal).

Legaturile dintre atomii de carbon din acest plan

sunt legaturi covalente puternice (Fig. 1.5). Fortele

van der Waals, mai slabe, tin laolaltd planele astfel Fig. 1.5. Structura grafitului [Berman, 2015],

. . . - . [Pierson, 1993]
Create si spatiaza structura. Distanta de legatura

intre atomii de carbon intre plane este mai mare, deci mai slaba comparativ cu legatura dintre
atomii situati in acelasi plan. Dacd se aplica o forta perpendiculara pe cristalit, reactiunea este
mare. Aceastd limitd de curgere mare pe aceasta directie asigurd capacitatea de Incdrcare a
lubrifiantului solid. O fortd perpendiculara pe cea normalad (paralelda cu planele de carbon
ciclic) va deplasa planele unele fata de altele la valori mult mai mici ale fortei: legatura slaba
intre plane permite forfecarea planelor pe aceastd directie. Se produce astfel un clivaj al
cristalitei. Rezultatul este o rezistentd mica opusa la miscarea planelor unele fata de altele si,
deci, reducerea frecarii.

La frecare pe suprafete metalice sau ceramice, grafitul se transferd pe suprafetele cu
care se freaca, reducand coeficientul de frecare si la 0,01 [Pierson, 1993] daca transferul este
uniform si pelicula formata nu se detaseaza.

Pelicula lubrifiantd se mentine numai in prezenta unor vapori, cum ar fi vaporii de
apd, oxigen sau gaze organice contaminante. in atmosfera pura de gaze inerte sau azot, in vid
sau la temperaturi mari, pelicula nu se mai formeazd sau, daca se formeaza, se rupe usor.
Rezulta, in acest caz, o valoarea mare a coeficientului de frecare (spre 0,1 si mai mare) si
uzurd este severa, cu aproape cinci ordine de marime mai mare decat in mediu cu vapori,
procesul fiind cunoscut si sub denumirea de ,,prafuire”. in aceste conditii grafitul nu mai este

eficace ca lubrifiant si sunt necesari aditivi si compusi care sa contracareze aceste efecte.

Grafenul este considerat un lubrifiant in ascensiune [Berman, 2015], [Berman, 2013].
In ciuda eforturilor departamentelor de cercetare asupra grafenului pentru multe
aplicatii existente si viitoare, potentialul lor tribologic ca lubrifiant raiméane relativ neexplorat.
In continuare vor fi prezentate studii tribologice recente pe bazi de grafen, de la scard nano la

Scara micro si in particular, utilizarea lor ca lubrifiant solid sau ca aditiv in fluide lubrifiante.

12
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Grafenul, un material 2D al carbonului, a fost izolat in mod stabil abia in 2004
[Novoselov, 2004], dar a atras atentia specialistilor din diverse domenii, aplicatiile din
domeniul tribologiei fiind abia la inceput. Grafenul are proprietati deosebite care se manifesta
prin reducerea frecarii si uzurii, de la scara nano pana la macro, fiind un lubrifiant solid de
mare performantd sau un aditiv in lubrifiantii solizi. Fiind un material 2D, grafenul ofera
proprietati de frecare si uzurad unice, care nu sunt tipice altor materiale conventionale. Inertia
chimica foarte mare, rezistenta bund si capabilitatea de a se forfeca usor intre plachete sau pe
suprafete foarte netede sunt atribute favorabile pentru o comportare tribologicd foarte buna.
Cum este foarte subtire, chiar si Tn multe straturi, poate fi aplicat la scari diferite (nano spre
macro), inclusiv pentru sisteme microelectromecanice si nanoelectromecanice, cu contacte in
alunecare, rostogolire sau oscilante, pentru reducerea frecarii si uzurii. Rezistenta mecanica
buna a grefenelui reduce uzura. Lee et al. [C. Lee, 2010] au testat proprietatile mecanice ale

grafenului si au confirmat ca este unul dintre cele mai rezistente materiale masurate.

1.8. Concluzii si directii de cercetare

Din literatura studiatd, se observa tendinta de cercetare aprofundata a aditivilor in
fluidele industriale si, in special, in cele destinate lubrifierii. Adaosul de nanomateriale
carbonice (carbonul amorf, grafitul si grafenul) poate Imbunatati proprietatile tribologice ale
unui ulei vegetal. Atentia trebuie indreptata spre dispersia aditivului si agentul de dispersie.

Scopul acestui studiu este de a testa, tribologic si reologic, influenta nanoaditivilor pe
baza de carbon in uleiul de soia degumat. In literaturd au fost analizate uleiuri vegetale
neaditivate sau aditivate, dar rezultatele raportate sunt incd neconcludente iar aplicatiile
acestor uleiuri se bazeaza mai mult pe inertia pietei sau pe experienta practicd a utilizatorilor.

Din punct de vedere tribologic, studiul are ca obiective:

- evaluarea regimului de lubrifiere pentru parametrii de testare, pe masina cu patru bile,
prin realizarea hartilor regimurilor de ungere; se va determina valoarea teoretica a grosimii
minime a peliculei de lubrifiant pentru domeniile de viteze, sarcini si vascozitati considerate;

- estimarea gradului de separare a celor doua suprafete in contact de catre filmul de
lubrifiant, cu ajutorul parametrului lambda;

- determinarea influentei unor parametri de testare si a aditivilor (ca natura si concentratie)
prin determinari experimentale, pe masina cu patru bile asupra coeficientului de frecare;

- procesul de uzura reflectat prin diametrul urmei de uzura si rata de uzura a diametrului
de uzura,

- evaluarea influentei regimului de testare si a concentratiei unui aditiv (grafit) asupra
calitatii suprafetelor uzate, un studiu original si comparativ cu ajutorul parametrilor 2D si 3D.

Se va studia influenta unor parametri, ca sarcina si viteza de alunecare, asupra
caracteristicilor tribologice ale uleiului de soia neaditivat si aditivat cu modificatori ai frecarii

pe baza de carbon (carbon amorf, grafit, grafen). Pe baza rezultatelor se vor face recomandari
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privind regimul de lucru cu lubrifianti nanoaditivati.

Din punct de vedere reologic, pe baza datelor experimentale privind influenta vitezei
de forfecare asupra tensiunii de forfecare si a temperaturii asupra vascozititii dinamice, se
doreste:

- determinarea modelului reologic (variatia tensiunii de forfecare in functie de viteza de
forfecare) pentru lubrifiantii formulati si determinarea corelatiei cu legea teoretica;

- determinarea parametrilor modelului de variatie a vascozitatii dinamice cu
temperatura si a gradului de corelatie cu modelul teoretic.

Prin acest studiu se vor obtine date utile privind utilizarea lubrifiantilor pe baza de ulei

de soia si nanoaditivi carbonici pentru obtinerea unor lubrifianti adaptati la mediu.

14



Capitolul 2
Calculul teoretic al regimului de lubrifiere
pentru tribotesterul cu patru bile

2.1. Modelul de calcul al grosimii peliculei de lubrifiant

Intr-un sistem lubrifiat, pelicula de lubrifiant care se formeaza intre cele doud suprafete
poate avea grosimi care pot varia intre 10°° m si 10° m [Cameron, 1973], [Cameron, 1983],
[Stachowiak, 2005], [Hamrock, 2004], [Dowson, 1977].

In functie de modul de generare a peliculei de lubrifiant intre cele doud suprafete ale
tribosistemului, se pot deosebi urmatoarele regimuri de ungere [O’Connor, 1968], [Cameron,
1973], [Dowson, 1977], [Hamrock, 2004], [Booser, 1994], [Bowden, 1956], [Cameron, 1983],
[Lansdown, 2004], [Olaru, 2002]

e regim limita,

e regim mixt,

e regimuri cu pelicula de fluid care separa cele doua triboelemente: regim

hidrodinamic, regim elastohidrodinamic (EHD), regim hidrostatic.

Configuratia a doud corpuri elastice cu suprafete convexe in contact a fost initial
considerata de Hertz in 1881 [Stachowiak, 2001].

Deoarece testarea s-a efectuat pe masina cu patru bile, iar toate bilele sunt considerate
sfere cu aceeasi raza (6,35 mm), se poate considera ca in modelul de calcul, bilele sunt perfect
sferice.

Studiile efectuate de Hamrock si Dowson [Hamrock, 2004], [Dowson, 1977] au propus
un model de calcul al grosimii minime a peliculei.

Ipotezele lui Dowson si Higginson [Dowson,1977] pentru modelul lubrifierii EHD sunt:

- deformatiile sunt calculate pentru un solid cu raza echivalenta R, pe un plan rigid;

- se neglijeaza pierderile laterale ale fluidului;

- conditiile la limitd pentru presiune sunt: la intrare, py =0 la distantd mare fata de
contact si la iesirea din contact op/oX =p, =0;

- lubrifiantul este incompresibil;

- efectele termice sunt neglijabile in prima faza; acestea sunt: variatia vascozitatii
dinamice cu temperatura si dilatarea lubrifiantului si a elementelor contactului.

Comportarea nenewtoniana a fluidului. La presiuni mari densitatea poate creste cu
~20% iar vascozitatea poate avea urmatoarea dependenta:

p—pT
n=nee"" (21)

in care o este coeficientul de piezovascozitate si 3 - coeficientul de termovascozitate,, 1, este

vascozitatea cunoscuta, la presiune si temperaturd normala.
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Efectele presiunilor mari. Considerand un proces izoterm (specific regimului stabilizat),
vascozitatea dinamica ramane o functie

teoria lui

dependenta doar de presiune:

Greenwood

M= noea.p (22) teoria lui

Pentru un contact infinit lung, Hertz
ecuatia Reynolds devine: L |
g P j—z =12-n,-U hhsh (2.3) <
Inaltimea peliculei h se scrie: XY ! Him Greenwood
2 h(x) s ——

h—h, + 2)'(R +W(X) (2.4) LSS0 CCh i606 Ieeatatt abiatastat sacs e’

€ Fig. 2.1 Contactul elastohidrodinamic [Dowson,1977]

in care h, este grosimea peliculei de fluid
dacd corpurile ar fi perfect rigide, h'=x> /(2R,) este o componenta determinata de forma

teoretica (parabolica) a interstitiului. R, este raza echivalenta de curbura, w(x) este componenta

grosimii peliculei rezultatd din deformarea elastici a corpurilor solide si care se estimeaza
considerand modelul clasic din teoria elasticitatii semi-spatiului elastic, [Dowson, 1977]:

Sy
w(x):—é j p(s)In(x —s)?ds +C (2.5)
S

Formulele de calcul elaborate de specialisti [Dowson], [Hamrock], [Olaru] se aplica
oricarui tip de contact (punctual, liniar sau eliptic). Acestea se aplica pentru un numar mare de

combinatii de materiale In contact, inclusiv otel pe otel, si pentru presiuni maxime de pana la 4
GPa.

U 0,68 W 0,073

- 10,49 0,68

hmin:3’63'Re'[TQO] (a-E") {E'-R 2] -(1—e 0,68k) 2.6)
e e

in care hmi, — grosimea minima a peliculei de lubrifiant, [m]; U — viteza suprafetelor la intrarea
in contact, [m/s]; U= (U a+Ug ) /2, Ua si Ug se refera la vitezele corpurilor A si respectiv B;

Mo — vascozitatea dinamica a lubrifiantului, la presiunea atmosferica, [Pa‘s]; E’ — modulul de
elasticitate echivalent, [Pa];

2 2
1 _171-va 1-vg 2.7)
E' 2| E, Eg

va, Vg — coeficientii Poisson pentru corpurile in contact A, respectiv B, E,, Eg —modulul de

elasticitate pentru corpurile A, respectiv B, [Pa]; Re — raza echivalenta, [m];
1 1 1 (2.8)
Re Ra Rg
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Ra, Rg — razele corpurilor (sferelor) in contact A, respectiv B, [m]; o — coeficient de
piezovascozitate, [m*/N];

) 0,0129-In(10* 1)

o 2025 , [MPa™] [Paleu, 2002] ,[Gold, 2002] (2.9
H
pn — presiunea hertziana, [MPa]; W — sarcina in contact, [N]; k — parametrul de elipticitate;
a
k=— 2.10
0 (2.10)

cu a — semiaxa elipsei de contact in directie transversala, [m]; b — semiaxa elipsei de contact in
directia de miscare, [m]. In cazul contactului punctual, k = 1.
Pentru testul cu patru bile, contactul dintre doua bile se caracterizeaza prin:
- sarcina in contact
F F

W = =
3-cos(a) 3-cos(35,264°)

[N] (2.11)

- viteza de alunecare

U, 127nR
U=—A==. -—A TmJs], Up #0 2.12
2 2 60 B [m/s]. Ve (212)

in care F — Incarcarea axiala, aplicata pe axul masinii cu patru bile, [N]; n — turatia axului
masinii cu patru bile, [rot/min].

Grosimea filmului de lubrifiant poate fi exprimata si in functie de urmatorii factori
adimensionali [Cameron, 1983], [Dowdon, 1977], [Olaru, 2002]:

e factorul grosimii peliculei: ~ H= hF;“‘” (2.13)
e

u-

e factor de viteza: U=| —1o (2.14)
E-R,

e factor de material: G=(a-E') (2.15)

. W

e factor de sarcina: W = 5 (2.16)
E'R,

o factorul formei contactului (factor de elipticitate), k (2.17)

In cazul contactului dintre doua sfere identice, ecuatia (2.13) devine:
H =3 63. U068, G049 .\ 0073 .(1_ e—0,68~k) 2.18)

In general, se disting patru regimuri de ungere (cu peliculd completd) [Cameron, 1983],
[Dowdon, 1977], [Olaru, 2002], [Stachowiak, 2005] fiecare caracterizandu-se prin conditiile de
functionare si proprietatile materialelor: regim izovascos-rigid (IVR), regim piezovascos-rigid
(PVR), regim izovascos-elastic (IVE), regim piezovascos-elastic (PVE).
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Ecuatiile grosimii peliculei de lubrifiant au fost dezvoltate pentru fiecare din aceste
regimuri. Modelul de calcul se bazeaza pe introducerea unui set de parametri adimensionali
utilizati pentru calculul grosimii peliculei de lubrifiant [Stachowiak, 2005]:

2
e  parametrul adimensional al filmului: H=H (%) (2.19)
o L G-W?
e parametrul adimensional de vascozitate: Gy=—> (2.20)
U
W8/3
e parametrul adimensional de elasticitate: Gg = 2 (2.21)
e parametrul adimensional de elipticitate (2.22)

Formulele pentru calculul grosimii adimensionale a peliculei de lubrifiant pentru cele
patru regimuri de ungere sunt [Hamrock, 2004], [Stachowiak, 2005]:
Regimul izovascos-rigid

_ /2 2 -2
(Hmin)IVR:128-k“/2-{0,131-arctg(k2 ]+1,683} -(1+§-k”’2j (2.23)

Regimul piezovascos-rigid
. _ (213 (1_ 068k
(Hmm)PVR—l,GG G2/ (1 e ) (2.24)
Regimul izovascos-elastic
O _ 067 (1. o031k
(Hmin) _=8,70-G¢ (1-0,85-67%) (2.25)
Regimul piezovascos-elastic
(Hmin ), =342-G*°-GgY (1-e %) (2.26)

In functie de regimul identificat, grosimea minima a peliculei de lubrifiant se calculeazi:

Nisin = (Hmin )R (%}2 (2.27)

Hamrock [Hamrock, 2004] dezvolta o metoda de identificare a regimului de lubrifiere in
cazul contactului punctual, prin realizarea pentru fiecare parametru de elipticitate k, a unei harti
a regimurilor de lubrifiere in functie de doi parametri adimensionali, parametrul de vascozitate,
Gy si cel de elasticitate, Ge. Metodologia este prezentatd si de Stachowiack [Stachowiack,
2005] si Olaru [Olaru, 2002].

Construirea hartii regimurilor de lubrifiere pentru un contact punctual (caracterizat prin
anumite materiale ale corpurilor solide si printr-un anumit lubrifiant) se realizeaza intr-un
sistem de coordonate dublu logaritmic, cu parametrul adimensional de elasticitate Gg pe abscisa
si cu parametrul adimensional de vascozitate Gy pe ordonati. In urmitoarele harti, liniile
intrerupte delimiteaza cele patru regimuri de lubrifiere.
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Metodologia de trasare a hartii regimurilor de lubrifiere, pentru un contact punctiform,
caracterizat prin parametru adimensional de elipticitate k = 1, contine pasii [Georgescu, 2015],
[Olaru, 2002], [Hamrock, 2004].

1. Pentru valoarea parametrului adimensional de elipticitate k data, se calculeaza

parametrul adimensional al grosimii peliculei de lubrifiant (ﬁmin )IVR , CU relatia (2.23).
2. Parametrul (ﬁmin )IVR , determinat la pasul 1, se egaleaza cu parametrul adimensional

al grosimii filmului de lubrifiant (ﬁmin )PVR, dat de relatia (2.24) si se determinad parametrul
adimensional de vascozitate Gy 1:

1/0,375
( H min )
IVR

141. (1_ o0.0387K"2 )

Gyy= (2.28)

3. Pentru valoarea lui k impusa, impreuna cu valoarea (Hmin )IVR , determinata la pasul 1

si cu valoarea Gy, determinatd la pasul 2, se determina parametrul de elasticitate Gg; cu

Hunin
Gey = ( )NR (2.29)

3,42-GyY -(1-e*%%)

relatia:
1/0,17

Se obtine punctul A;;, de coordonate Gg; si Gy care reprezintd primul punct al liniei de
delimitare dintre regimurile de lubrifiere PVE si PVR. Se traseaza frontiera dintre regimul IVR
si regimul PVR, ducand o linie orizontala de la punctul Az 1 pana la axa ordonatelor.

4. Cu aceleasi valori pentru parametrii adimensionali k si (ﬁmin)lVR, se determina

parametrul adimensional de elasticitate Gg 2, cu relatia:

(Hmio)

Gg, = (2.30)
8 70~(1—O,85-e‘°'31'k)

1/0,67

5. Pentru aceleasi valori pentru parametrii k si (ﬁmin )NR , Impreuna cu valoarea lui Gg,

se determina noul parametru adimensional de vascozitate Gy », CuU relatia:

— 1/0,49
Hmin
Gy, = ( )IVR (2.31)

3,42.Gyy -(1-e"%)

Se obtine punctul A, de coordonate Gg; si Gy 2, care reprezintda primul punct al liniei de
delimitare dintre regimurile de lubrifiere PVE si IVE. Punctele Aj1 si A1, Se unesc cu o
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linie dreaptd si se obtine frontiera dintre regimul IVR si regimul PVE. Se traseaza
frontiera dintre regimul IVR si regimul IVE, ducand o linie verticald de la punctul A1

pana la axa absciselor.

6. Se alege 0 noua valoare pentru (Hmin)IVR, mai mare decat cea anterioard §i se

repeta pasii de la 2 la 5, obtinandu-se noi puncte A1 si Aj,. Punctele Ay, Az, ..., Ai1 Se
unesc si determind frontiera dintre regimurile PVR si PVE, iar punctele A1, Az, ..., Ai2

determind, prin unire, frontiera dintre regimurile PVE si IVE.

2.2. Regimuri de lubrifiere calculate pentru contactul de alunecare bild-bila cu
lubrifiant pe baza de ulei de soia

In modelele de calcul ale grosimii filmului de lubrifiant s-au utilizat valori ale
vascozitdtii dinamice, mp, obtinute prin prelucrarea rezultatelor experimentale pentru
aceasta lucrare. Pentru fiecare lubrifiant s-a calculat regimul de lubrifiere pentru diferite
regimuri de lucru. Regimul de lucru este caracterizat prin viteza si forta normala (aplicata
pe bila rotitoare). Calculele s-au efectuat pentru combinatii (F, v), cu urmétoarele valori: v
=0,38m/s,v=0,53m/s siv=0,69m/ssi F=100 N, F =200 N si F =300 N.

Autorul a utilizat un program in Excel [Georgescu, 2015] care permite efectuarea
rapida a calculelor pentru diverse combinatii, incluzand materialul bilelor, lubrifiant
(vascozitate dependentd de temperatura si presiune prin o si (), viteza de alunecare,
sarcina.

Ipoteza: regim stabilizat de lubrifiere (temperaturd constanta, vascozitate constanta
la presiunea si temperatura de lucru.

Luand in considerare rezultatele privind influenta temperaturii asupra vaascozitatii
dinamice, hartile regimului de lubrifiere au fost trasate pentru 20 si 45°C.

In Figurile 2.2 si 2.3, detaliile regimurilor de ungere sunt date numai pentru
concentratiile de 1%. In figura 2.3 sunt pozitionate regimurile de testare la temperatura de
20°C.

La nivelul contactului punctual, pentru toti lubrifiantii utilizati in tribotesterul cu
patru bile, regimul de lubrifiere este de tip piezovascoelastic (PVE), foarte apropiat de
regimul izovascoselastic (IVE), pentru toate domeniile de viteze de alunecare, incarcari
axiale si vascozitati considerate in acest plan de incercari. Cresterea Incarcarii axiale, a
vitezei de alunecare si a vascozitdtii nu face decat sa apropie regimul de domeniul

izovascorigid (IVR).
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Fig. 2.2. Harta regimurilor de lubrifiere pentru k = 1, ulei de soia, regim izoterm (20 °C)
Legenda:culoarea reprezintd viteza (verde v = 0,38 m/s, rosu v = 0,53 m/s, albastru v = 0,69 m/s),
simbolurile sunt pentru sarcina pe axul masinii: € —F =100 N; A —F=200 N; m —F =300 N

2.3. Calculul grosimii minime a peliculei de lubrifiant
Dupa identificarea regimului de ungere, s-a calculat, cu ajutorul relatiilor (2.26) si

(2.27), grosimea minima a filmului de lubrifiant pentru toti lubrifiantii analizati si pentru toate

domeniile de viteze si incarcari. In privinta vascozititii dinamice, calculele s-au ficut pentru

valorile determinate experimental in Capitolul 5, pentru temperaturile de 20°C si 45°C.

Se constata (Fig. 2.3) ca grosimea minima a peliculei de lubrifiant depinde in mai mare

masurd de viteza de alunecare si de vascozitatea lubrifiantului, respectiv de parametrul

adimensional de vitezd U, pentru toti lubrifiantii analizati. Cea mai mare grosime minima a

peliculei se obtine pentru uleiul de soia (care are vascozitatea dinamica cea mai mare) si pentru

lubrifiantul aditivat cu nano carbon (care are vascozitatea dinamica in acelasi interval cu cel al
uleiului de soia neaditivat (vezi Fig. 5.9), iar cele mai mici valori pentru hy, S-au obtinut, pentru
uleiul de soia aditivat cu nano grafit, cu vascozitatea dinamica cea mai mica (vezi Fig. 5.9).
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Fig. 2.3. Detalii ale hartilor regimului de lubrifiere pentru lubrifiantii aditivati cu nano carbon (20°C)

Daca se compara cele doua grafice din Fig. 2.4, se observa

- alura curbelor se pastreaza,

- grosimea teoretica este de ordinul 10® m (submicronica),

- influenta sarcinii este relativ mai slaba comparativ cu influenta vitezei,

- la ambele temperaturi grosimea cea mai mare se obtine pentru viteza cea mai mare (v
= 0,69 m/s) si scade usor cu sarcina,

- temperatura are o influenta foarte puternica: hyi, (20°C) este de aproximativ doua ori
mai mare decat hpin (45°C),

- in plus, valorile hmin la temperatura de 45°C sunt grupate intr-un interval mai Ingust,

- viteza are o influentd mai mica la temperaturd mai mare sau, altfel spus, are o influenta

mai mica pentru fluide cu vascozitate dinamica mica.

Soia neaditi‘.‘at Soia neaditi“'at
SE-08 q-----m=mmmmmmmmmmmmm e SE-08 7---—-mmmm e
- 038 m/s
4E08 + - 053m/s .
- 0.69m/s
EIE-08 ---mmmmmm e e
£E08 - S
= *
— =
1E-08 4--mmmmmmmm e ______
0 . .
100 200 300 100 200 300
Sarcina [N] Sarcima [N]
20°C 45°C

Fig. 2.4. Influenta sarcinii axiale si a vitezei de alunecare asupra valorii calculate a grosimii minime a filmului de
lubrifiant, pentru uleiul de soia neaditivat
Panta evolutiei hmi, cu sarcina este mica, ceea ce reflecta concluziile formulate de
Dowson si Hamrock ca factorul de sarcina influenteaza mai putin grosimea peliculei
comparativ cu factorul vitezei [Dowson, 1977], [Hamrock, 2004]. La 45°C, influenta sarcinii
(panta curbelor) este si mai mica (Fig. 2.4)
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Fig. 2.5. Influenta sarcinii axiale si a vitezei de alunecare asupra valorii calculate a grosimii minime a filmului de
lubrifiant, pentru clasa de lubrifianti aditivati cu nanocarbon amorf

Se observa urmatoarele:

- influenta concentratiei aditivului la 20°C este aproape neobservabild. Tabelele 2.1,
2.2 dau cateva valori ale hmin, pentru regimul cu F = 300 N; hmin (Soia neaditivat) este doar
putin mai mic decat hmi, (C = 0,5%) nano carbon si hyin (¢ = 1%) nano carbon,

- hmin are o usoara tendinta de crestere cu concentratia aditivului, chiar fata de uleiul
de soia neaditivat.

De exemplu, la regimul F = 100 N si v = 0,38 m/s, valorile obtinute sunt de hmi, (C =
0,25%) nano carbon = 2,24-10"® m, hyin (¢ = 0,5%) nano carbon = 2,4-10° m.

La 45°C, tendinta se pastreaza dar diferentele sunt mai mici.

Tabelul 2.1. Soia + nano carbon, F =300 N

20°C \ 45°C
Concentratia aditivului (%owt)
Viteza o | o025 | o5 | 12 | o | 025 | o5 | 1
h min (x 10° m)
0,38 m/s 2,39 2,24 2,4 2,5 1,1 0,93 11 1,1
0,53 m/s 3,01 2,82 3,0 3,1 14 1,2 14 14
0,69 m/s 3,57 3,34 3,6 3,7 1,7 14 17 1,7

La 20°C, influenta concentratiei nano grafenului seamana cu cea obtinutd pentru nano
carbon,dar cu valori mai mici. La 45°C, influenta concentratiei aditivului a dus la obtinerea de
curbe foarte apropiate si foarte putin influentate de concentratie hmi, este aproape aceeasi
pentru toate concentratiile avute in vedere faptul fiind justificat de valorile foarte apropiate
pentru vascozitatea lubrifiantilor cu nanografit la temperatura de 45°C. Valorile pentru hpi,

pentru lubrifiantii cu grafen sunt sub 108 m.
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Fig. 2.6. Influenta sarcinii axiale si a vitezei de alunecare asupra valorii calculate a grosimii minime a filmului de
lubrifiant, pentru clasa de lubrifianti aditivati cu nanografen

Tabelul 2.2. Soia + nano grafen, F =300 N

20°C \ 45°C
Concentratia aditivului (Yowt)
Viteza 0 | o025 | o5 | 1 | o | 025 | 05 | 1
h min (x 10° m)
0,38m/s | 2,39 2 2 1,9 1,1 0,41 0,54 0,54
053m/s | 3,01 2,5 2,5 2,4 14 0,52 0,68 0,68
069m/s | 357 2,9 2,9 2,8 17 0,62 0,81 0,81

2.4, Concluzii pe baza evaluarii regimurilor teoretice de lubrifiere

S-au trasat harti ale regimului de lubrifiere si s-au identificat regimurile de lubrifiere in
cazul testelor pe masina cu patru bile (contact punctual, k = 1), pentru cele trei categorii de
lubrifianti aditivati si pentru uleiul de soia neaditivat S-a constatat (Figurile 2.2 si 2.3) ca
pentru toti lubrifiantii testati, regimul de lubrifiere este de tip piezovascoelastic (PVE).

S-a calculat grosimea minima teoreticd a filmului de lubrifiant (pentru regimul de
lubrifiere determinat) pentru toti lubrifiantii testai si pentru toate domeniile de turatii,
incarcari axiale si vascozitati dinamice considerate. Valorile obtinute ale grosimilor filmului,
pentru lubrifiantii analizati, sunt foarte apropiate si comparabile cu valoarea rugozitatii Ra a
suprafetelor initiale In contact.

Figura 2.7 prezinta grafic influenta naturii si concentratiei aditivului asupra grosimii
minime teoretice, la 20°C si 45°C. S-a ales regimul cel mai sever de testare, dar tendintele
sunt aceleasi, tinand seama de graficele din Figurile 2.2, 2.3.

Se pot formula urmatoarele concluzii:

- pentru uleiul de soia neaditivat, cu cresterea temperaturii hyjn Scade,

- pentru toate regimurile, hyin (Soia) este mai mare, cu exceptia hmi, (carbon, ¢ = 1%), la
20°C, dar la 45°C valorile sunt egale,

- aditivarea cu nano carbon influenteaza foarte putin hyin,
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- la cresterea temperaturii toti lubrifiantii analizati au avut hyi, mai mic. Raportul intre
Nmin (20°C) si hmin (45°C) fiind cuprins intre 2 pentru soia si lubrifiantii cu nano carbon si 2...4

pentru lubrifiantii aditivati cu nanografit si nanografen.

hmin hmin
F=300N,v=0,69m/s,t=20°C

F=300N, v=0,69ms,t=45°C

5E-08
4E-08 -
'E 3E-08

—&—nano carbon
—e—nano grafit
—a—nano grafen ..

min [

S —=—nano carbon
—e—nano grafit
L —&—nano grafen
O T 1 1
0 0,25 0,5 1 0 0,25 0,5 1
Sarcina [N] Sarcina [N]

Fig. 2.7. Influenta naturii si concentratiei aditivului asupra grosimii minime teoretice

Daca se analizeaza influenta naturii lubrifiantului, se constata ca nano corbonul amorf
nu influenteaza semnificativ hpmin, nici la 20°C, nici la 45°C, evolutia lui hmin fiind apropiata
de hpin (SOI8).

Ceilalti doi nanoaditivi au redus hpn, dar influenta naturii lor (unul fiind considerat cu
o structurd 3D - grafitul, celdlalt cu o structurd 2D - grafenul) este foarte mica la 45°C si
aproape nesesizabila la 20°C.
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si metodologia de testare pe masina cu patru bile

3.1. Testarea lubrifiantilor pe masina cu patru bile

Testele de laborator sunt necesare pentru controlul produselor [Gold, 2002], [Holmberg,
2005], [Stachowiak, 2004], fiind aplicate in industrie si cercetare. Metodele de incercare
determind daca produsul are proprietatile fizice, chimice si de performanta, asa cum sunt
specificate in cataloagele de produse. Echipamentele cu care se pot realiza aceste teste pot fi
incluse in doua grupe principale:

- echipamente de laborator care modeleaza procesele tribologice care caracterizeaza
tribosistemele industriale sau genereaza procese de frecare in conditii bine determinate
[Erhan, 2002], [Erhan, 2005], [Honary, 2011], [Stachowiak, 2004]; multe sunt utilizate pentru
obtinerea unor date comparative;

- echipamente de laborator care utilizeaza tribosistemele incluse 1n diferite sisteme
tehnice reale, monitorizate de dispozitive de masurare adecvate [Gold, 2002].

In etapa finald de formulare a unui nou lubrifiant, este necesar ca acesta si fie testat in
conditii reale de exploatare sau in conditii foarte apropiate de cele care se vor crea in conditii
normale sau chiar anormale de exploatare. Conditiile reale de exploatare sunt caracterizate de
o mare diversitate a parametrilor de functionare si, datoritd acestui fapt, determinarile trebuie
sa fie facute pe un numar mare de esantioane, cu teste repetate in aceleasi conditii. Costul
cercetarilor creste semnificativ pentru testele ficute in conditii reale. In scopul reducerii
costurilor, specialistii [Czichos, 2006], [Erhan, 2002], [Gold, 2002], [Stachowiak, 2004],
recomanda faza de cercetare in laborator, chiar dacd sistemele de testare sunt simple si cu
conditii controlate riguros in comparatie cu cele din practica. Pentru laboratoare, tribotesterele
sunt foarte utile, deoarece acestea permit un control riguros al parametrilor si 0 monitorizare
corecta si continua a acestora. Unul dintre ele, recomandat pentru simplitatea lui, este testul cu
patru bile [Czichos, 2006], [Gold, 2002], [Stachowiak, 2004].

Masina cu patru bile este destinatda masurarii durabilitatii peliculei de ulei dintre piesele
de oscilare in frecare de alunecare si masurarii valorii momentului de frecare [Chang, 2010].

Principiul de testare a lubrifiantului cu ajutorul tribotesterului (Fig. 3.3a) are la baza 4
bile, identice din punct de vedere tehnic, cu un diametru de 12,7 mm, asezate sub forma de
tetraedru regulat. Cele trei bile inferioare sunt pozitionate intr-un suport de otel si fixate cu
ajutorul unui inel si a unei piulite de strangere, peste care se toarna lubrifiantul care urmeaza
si fie testat. Incercarea se poate face cu sau fara controlul temperaturii (Fig. 3.1). Cea de-a
patra bila este prinsa intr-un manson special si pozitionata in partea inferioara a unui arbore
rotativ actionat de un motor electric de turatie constanta sau variabila (200 rpm — 3000 rpm).

26



Capitolul 3
Formularea in laborator a lubrifiantilor si metodologia de testare pe masina cu patru bile

Acesta se roteste in raport cu cele trei bile fixe la sarcinile si vitezele dorite de catre operator.
O sectiune a ansamblului de prindere a celor 4 bile este ilustrata in Fig 3.3b. Sarcinile sunt
aplicate bilelor cu ajutorul discurilor de pe o parghie de incarcare (acestea pot aplica forte
intre 60 N si 6 kN). Ansamblul cupei este sustinut, deasupra parghiei de incarcare, de un disc

care std pe un lagar axial, permitandu-se astfel deplasarea orizontala si alinierea automata a

celor trei bile inferioare in contact cu cea de-a patra bila.

Indicatorii de performanta masurati sunt
momentul de frecare si diametrul urmei de
uzura (WSD) care determina, in ansamblu,
capacitatea lubrifiantului de a preveni aparitia
de zgaraiere a suprafetor de frecare si uzura.

Momentul de frecare exercitat intre
bilele testate este masurat cu ajutorul unei
marci tensometrice prinsa intre bratul fix al
masinii si bratul ansamblului cupei, care este
conectat la un dispozitiv de inregistrare si mai
apoi la un calculator pentru achizitionarea
datelor.

Abdullah [Abdullah, 2016] a

4 3 1

Fig. 3.1. Cupa pentru bilele fixe. 1 - parghie pe care

este montata marca tensometrica , 2 - cupa pentru
bilele fixe, 3 - inel de fixare a bilelor in cupa, 4 -
piulita de fixare a bilelor

10 H
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testat, conform ASTM, un ulei e SAE 1SWA40 < S

Herztline | | | =1 = _ee==="

nanoaditivat cu 0,5% vol. particule
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Fig. 3.2. Rezultate ale urmei de uzura [Abdullah, 2016]

nanoaditiv. Studii de acest tip au

stat la baza selectarii intervalelor parametrilor de testare.

Figura 3.3 prezintd masina cu patru bile din cadrul laboratorului “LubriTest” al
Universitatii “Dunarea de Jos” din Galati, cu Incarcare maxima de 6000 N (realizata de firma
Schaeffer). Aceasta se compune in principal, din: motor electric (1), corpul masinii (2),
sistemul de incarcare (3), panou electric pentru reglare si monitorizare (4), suport (5).
Sistemul de mdsurare si monitorizare a momentului rezistent (de frecare) a fost realizat in

cadrul Universitatii “Dunarea de Jos” din Galati. Echipamentul cuprinde si un microscop, care

poate masura cu o acuratete de £0,01 mm.
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Fig. 3.3. (a) Imagine ilustrativa a masinii cu patru bile;
(b) sistemul de fixare a celor patru bile (3 bile fixe si 0 bila mobila) in timpul testarii

Bilele de testare au fost achizitionate de la SKF si sunt realizate din otel crom aliat,
slefuite fin, cu diametrul de 12,7 mm +0,0005 mm, conform cerintelor ISO 683-17, tipul 1
[ISO 683-17].

Procedura de testare se realizeaza in etape
respectand urmatoarea ordine:

- cele patru bile de testare, cupa bilelor fixe si
mansonul bilei care se roteste, se curata de
eventualele impuritati;

- bilele se lasa la degresat in alcool izopropilic
timp de 2 min;

- cupa pentru bilele fixe se aseaza in suportul de

Fig. 3.4. Principalele parti mecanice
strangere, alezonei de testare
- dupa uscare, se pun cele trei bile in cupa si se

centreaza pe pozitie cu un inel de fixare;

- ansamblul se strange cu ajutorulunei piulite de inchidere cu un moment de 68 N-m+7
N-m;

- se adauga suficient lubrifiant de testare in interiorul cupei (8-10 ml) astfel incat cele
trei bile sa fie acoperite cu cel putin 3 mm;

- cea de-a patra bila se bate in suportul de prindere si apoi se pune in mandrina
tribosistemului;

- aceasta se verifica sa nu se poata roti in raport cu suportul de prindere al bilei;

- ansamblul cupei bilelor se ageaza centrat sub arbore si in contact cu a patra bila;

- aceasta trebuie sa se poata roti liber in jurul axului celei de-a patra bile;

- se plaseaza greutatile necesare, pe parghia de incarcare, pentru a da sarcina dorita;
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- acestea se plaseaza usor, evitandu-se socul care poate deforma permanent bilele;

- se verifica, prin rotirea cupei, daca cele trei bile sunt centrate fata de bila superioara;

- se fixeaza marca tensometrica intre bratul fix al tribosistemului si bratul cupei de
lubrifiant;

- se porneste dispozitivul de citire a momentului de frecare si se fixeaza la o scara
echivalenta cu cea a fortei de frecare; acesta trebuie adus la valoare 0 inainte de a
porni tribotesterul;

- se porneste calculatorul si soft-ul de achizitionare a datelor obtinute in timpul testului;

- se porneste motorul si cronometrul;

- la sfarsitul duratei de testare, stabilitd de operator, motorul se opreste automat;

- se indeparteaza sarcina de pe bile si se salveaza datele in format .xls.

3.2. Parametrii tribologici masurabili prin teste pe masina cu 4 bile

In acest studiu s-au analizat coeficientul de frecare si doi parametri dependenti de
diametrul urmei de uzura pe bilele fixe.

Coeficientul de frecare. Pentru masurarea fortei de frecare, autorul a folosit un sistem
format dintr-o punte tensometrica (conectata intre batiul masini si bratul cupei de fixare a
celor 3 bile fixe), al carui semnal a fost preluat de un sistem de achizitie tip Scout 55 si
transmis la un computer (Fig. 3.5). Achizitia si prelucrarea datelor s-a efectuat cu ajutorul
programului CATMAN® EXPRESS 4.5. Detalii privind sistemul de mésurare a momentului
rezistent (de frecare) sunt date in [Solea, 2013]. Pornind de la valorile fortei de frecare, s-au

determinat momentul de frecare si coeficientul de frecare.

A
Masina cu
4 bile MONITOR
Punte Sistem de
- achizitie date |<lT————> PC
SCOUT 55

Software: CATMAN
EXPRESS 4.5

Fig 3.5. Schema bloc a sistemului de achizitie date, asa cum a fost realizata de Solea [Solea, 2013]

Evaluarea uzurii se poate face cu unul din parametrii:

- WSD (diametrul mediul al urmei de uzura pentru bilele fixe: media a sase diametre
masurate, cite doua pe fiecare bild, unul masurat pe directia de alunecare, celalalt
perpendicular pe aceasta),

- rata de uzura urmei de uzura.
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3.3. Metodologia de obtinere a lubrifiantilor pe baza de ulei de soia si nano aditivi
pe baza de carbon

Materialele testate pentru acest studiu Tabelul 3.1. Compozitia in acizi grasi pentru uleiul de
soia testat

sunt lubrifianti pe baza de ulei de Ssoia, Concentratie
: . . : Acid Simbol o o
obtinut prin procedee de rafinare si Yowt
. . Acid miritic C14:0 0.11
degumare, de la Firma Prutul -Galagl, Acid palmitic C16.0 157
neaditivat sau aditivati cu nanomateriale pe Acid c161 0.13
baza de carbon, in diverse concentratii (0,25 palxit%leic ' '
. .. Ci
wt%, 0,5 wt% si 1,0 wt%). Compozitia heptadecanoic C17:0 0.05
chimica a uleiului de soia analizat este Acid stearic C18:0 5.40
prezentata in Tabelul 3.1. A_C'd_OIe'C_ Cls:l 21.60
L ] . Acid linoleic C18:2 52.40
Aditivii au fost furnizat de firma Acid linolenic | C18:3 570
PlasmaChem [PlasmaChem, 2016] Acid arahidic | C20:0 0.25
- . . Acidul gondoic | C20:1 0.20
e nano carbon: dimensiunea medie .
Acid C20:2 0.50
a particulei ~ 13 nm, suprafata eicosadenic ' '

specifica ~ 550 m?/g (Fig. 3.6a);
¢ nano grafit: raza medie a particulelor: 400 - 450 nm (Fig. 3.6b);
e nano grafen: nanoplachete cu grosimea de 1,4 nm si dimensiunea particulei pana la

2 microni.
1,004
=
g 0,75
€
£ 0%
é 0,254
0.00.‘./........
o 200 400 €00 800 1000
Radius, nm
a) Carbon amorf, nano pulbere b) Dispersia razelor particuelelor de grafit

Fig. 3.6 Aditivi utilizati [PlasmaChem, 2016]

Problema care trebuie rezolvatd cu un astfel de aditiv anti-uzura este dispersia lui in
ulei. Astfel, autorul, avand in vedere faptul cd uleiul de baza testat este un amestec de
trigliceride ale acizilor grasi (Tabelul 3.1), a propus o metoda de obtinere a unei dispersii
bune. Lubrifiantii formulati au fost obtinuti intr-o cantitate mica de 200 ml fiecare. Pasii
urmariti in aceasta tehnologie de laborator au fost similari cu cei prezentati de Cristea, 2017
[Cristea, 2017]:

- raportul masic dintre aditiv si agentul de dispersie, este 1:1, cu o precizie de 0,1 mg,
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- amestecarea mecanica a aditivului si a unei cantitati egale de guaiacol (furnizatd de
Fluka Chemica), cu formula chimica CgH4(OH)OCHj3 (2-metoxifenol), timp de 20 de minute;
acest agent de dispersie este compatibil atat cu aditivul, cat si cu uleiuri vegetale,

- adaugarea treptatd a uleiul de soia, masurat pentru obtinerea a 200 g de lubrifiant cu
concentratiile dorite de aditiv,

- amestecarea cu un dispozitiv de omogenizare magnetica, timp de 1 ora,

- ultrasonare + racire a 200 g lubrifiant, timp de 5 minute, cu ajutorul sonicatorului
Bandelin HD 3200 (Electronic GmbH & KG Berlin); lubrifiantii se incalzesc la aproximativ
70 °C; timpul de racire a fost de 1 ora; acest pas ultrasonare + racire se repeta de 5 ori pentru
a obtine un timp total de ultrasonare de 60 de minute. Parametrii regimului de ultrasonare
sunt: putere 100 W, frecventa 20 kHz +500 Hz, regim continuu.

3.4. Metodologia de testare pe masina cu patru bile

Metodologia de testare cuprinde stabilirea materialelor (adidivi si ulei de baza), obtinerea
lubrifiantilor, testarea lor, interpretarea datelor, analiza nedistructivad a urmelor de uzura prin
microscopie opticd si SEM, prin profilometrie 3D).

Parametrii de incercare, pentru fiecare lubrifiant testat, au fost:

- forta de incarcare — 100 N, 200 N si 300 N (+5%);

- viteza de alunecare 0,383 m/s, 0,537 m/s si 0,691 m/s, corespunzand turatiilor axului
masinii cu patru bile de 1000 rpm, 1400 rpm si 1800 rpm (£6 rpm),

- timpul de incercare - 60 minute (+1%),

- concentratia fiecarui aditiv in lubrifiantii formulati este de 0,25%, 0,50% si 1% (wt).

Lubrifiantii testati au fost introduse in cupa bilelor fixe astfel incat sa acopere aceste bile.
Cantitatea de ulei folosita pentru fiecare test a fost de 10 ml. Dupa fiecare test sistemul de
fixare a bilelor si bilele au fost curatate si degresate cu alcool izopropilic, apoi au fost uscate
in curent de aer.

Masurarea diametrelor urmelor de uzura s-a realizat cu ajutorul unui microscop optic
Neophot 2. Conform procedurii din standardul SR EN I1SO 20623:2004 [SR EN ISO
20623:2004], pentru fiecare Incercare s-au obtinut trei urme de uzurd, acestea fiind situate pe
cele trei bile fixe. Pentru fiecare urmd de uzurda s-au masurat cate douda diametre, primul
diametru masurat in lungul directiei de alunecare, al doilea diametru masurat perpendicular pe
primul. Fiind trei urme de uzura, s-au obtinut sase diametre si s-a calculat valoarea lor medie.
Aceasta valoare reprezinta diametrul urmei de uzurd, care s-a raportat pentru fiecare din
incercarile efectuate. Aceeasi metoda de obtinere a diametrului de uzura este data si in lucrari
de specialitate [Cristea, 2017], [Tiong, 2012], [Czichos, 2002]. Pentru fiecare aditiv si set de
parametri de testare (F — forta axiala, v — viteza de alunecare, C — concentratia aditivului).
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4.1. Parametri tribologici analizati

Pentru evaluarea calitatii lubrifiantilor este important sa se stabileasca metodologia de
testare (echipamente, parametri si investigatii pe durata testarii si dupd). Selectarea lor
depinde in primul rdnd de utilizarea practicd pentru care este testat lubrifiantul si un
tribotester care sa se apropie cat mai mult de sistemul tehnic in care va fi introdus lubrifiantul
dorit.

Testele tribologice se pot grupa in teste severe si teste in conditii considerate normale
de lucru.

In aceastid lucrare testele sunt efectuate pentru regimuri normale de lucru cu lubrifianti
lichizi.

S-au analizat urmatoarele valori ale coeficientului de frecare:

- valoare instantanee (adica la momentul t),

- valoare medie pe toatd durata testului (1 ora, in acest studiu, 7200 valori inregistrate,
Cu 0 esantionare de doua inregistrari pe secunda),

- valoare medie pe ultimele 10 minute de test (argumentare: exista in literatura date
raportate pentru 10 minute si pentru 5 minute, si se considera ca este domeniu stabilizat al
coeficientului de frecare),

- intervalul de variatie al coeficientului de frecare pe 1 h si pe ultimele 10 minute.

Urma de uzura (notatd cu WSD) este caracteristica masinii cu patru bile si multi
autori dau la fel rezultatele uzurii in functie de acest parametru.

WSD este media aritmetica a sase masuratori, doua pe fiecare bila fixa, dintr-un test.
Pentru fiecare bila, au fost masurate diametrul de uzura pe directia de alunecare si
perpendicular pe acesta.

Rata (viteza) de uzura a WSD (notata cu w(WSD)) a fost calculata conform relatiei
(4.2).

Deoarece durata testului este de 1 h, distantele de alunecare sunt diferite :

L1000 (Vv = 0,383 m/s) = 1378,8 m; Lisg0 (v = 0,537 m/s) = 1933,2 m; Liggo (v = 0,691
m/s) = 2487 m.

Este posibil ca simplul grafic al dependentei WSD de concentratia aditivului, sarcina si
vitezd sa nu fie relevant din cauza diferentei in distantele de alunecare si atunci pe baza
literaturii de specialitate [Holmberg, 2005], se poate evalua uzura printr-un alt parametru,
numit ratd de uzura

w=AV/(F-L) 4.1)
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in care: AV — variatia volumului epruvetei (volumul de material uzat); F — sarcina; L —
distanta de alunecare.

Produsul (F-L) este lucrul mecanic
efectuat de tribosistem, cu alte cuvinte, rata de

Soia neaditivat

0.1 v=0,69m/s
uzurd aratd pierderea de material in volum i
. . ) —F=3 N -

pentru unitatea de lucru mecanic efectuat de £ 0.8 - PR -kl
) & F=300N - test 2
sistem. f 0.06

WSD 5

W(WSD)=——  [mm/N-m] (42)  Z o4 | |

F-L S
in care WSD este media urmei de uzura pentru © 002
un test, determinat ca medie a sase masuratori, "
cate doua pe fiecare bila fixa, F - sarcina 0 600 1200 1800 2400 3000 3600

aplicata pe cele 4 bile, L - distanta de alunecare Thap I}

L=v-t, in care vV este viteza de alunecare a
bilei mobile pe cele trei bile fixe iar t este
timpul de testare.

Repetabilitate (precizie intradeterminare) si bias (diferenta intre masuratori)

Fig. 4.1. Evolutia in timp a COF pentru doua
teste realizate cu aceeasi parametri

Fiecare set de parametri (F, v, c) a fost repetat de doua ori si Figura 4.1 prezinta evolutia
coeficientului de frecare (notat cu COF) in timp pentru un test efectuat cu aceiasi parametri

pentru a evidentia calitatea repetabilitatii testelor.

4.2. Utilizarea hartilor in analiza parametrilor tribologici
Toate hartile au fost reprezentate folosind o interpolare spline, iar suprafetele sunt
"obligate" sa includa datele experimentale. Un punct pe o harta de uzura reprezintd o medie a
doua 1incercari pentru acelasi set de parametri (F [N], v [m/s], ¢ [%]), unde F este sarcina
normala pe tribotesterul cu 4 bile (F = 100 N, 200 N si 300 N), v este viteza de rotatie 0,38
m/s, 0,53 m/s si 0,69 m/s) si c este concentratia masica a carbonului (0, 0,25%, 0,5%, 1,0%).
In acest studiu s-au realizat harti ale coeficientului de frecare (ca valoare medie din
cele doua teste executate cu aceiasi parametri) si harti ale ratei de uzurd a diametrului urmei
de uzurd in aceleasi conditii. Acestea au fost utile in evaluarea tendintelor si determinarea
regimurilor de testare pentru care parametrii tribologici si comportarea tribologicd a
tribotesterului a fost mai buna.
Din documentatia avuta la dispozitie, o analizd a comportdrii tribologice prin discutarea

hartilor pentru mai multi parametri (aici COF si w(WSD)) este facutd pentru prima oara.
4.3 Analiza parametrilor tribologici pentru uleiul de soia neaditivat

Graficele din Fig. 4.2 sunt realizate cu ajutorul unei medii mobile pentru 200 de valori.

Autorul a ales acest mod de reprezentare pentru a evidentia tendinta de evolutie a
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coeficientului de frecare pe durata testului de 1 ora pentru care s-au Inregistrat 7200 de valori

(cu o esantionare de 2 valori pe secunda).

Coeficient de frecare
=
=
oo

Soia neaditivat
v=038m/s

| =——F=100N - test | =—=F=200N -test |
| ==——=F=300N - test 1 ——F=100N - test2
——F=200N -test2 ——F=300N -test2

0

600 1200 1800 2400 3000 3600

Timp [s]

Coeficient de frecare

Soia neaditivat
v=0,53m/s

| =——F=100N - test ] =——=F=200N -test1
| ==——=F=300N -test ] ——F=100N -test2
—F=200N -test2 ——F=300N - test 2

S

0 600 1200 1800 2400 3000 3600
Timp [s]

Soianeaditivat
v =0,69m/s
0.18 | ——F—100N-test ] ——F=200N-test1
016 |=—F=300N-test1 ——F=100N- tost2
—F200N-test2 ——F—300N-test2
0.14
0.12
0.1

Coeficient de frecare

0 600 1200 1800 2400 3000 3600
Timp [s]

Fig. 4.2. Evolutia COF 1in timp in functie de sarcina si viteza, pentru doua teste cu aceiasi parametri (F, v)

Valorile grupate si mai reduse pentru v = 0,69 m/s (Fig. 4.3) indica un regim cu

pelicula totala, pe baza acestor teste, autorul recomandand un regim de viteza mai mare

pentru uleiul de soia neaditivat. Valoarea COF se apropie de 0,1 ceea ce inseamna ca regimul

de lucru tinde spre unul mixt sau cu ungere limita. lar la forte mici, oscilatiile COF reflecta
instabilitatea regimului. Cu exceptia regimului (F = 100 N si v = 0,38 m/s), COF nu depinde

de combinatia parametrilor (F, v). Rezultatele obtinute pentru uleiul de soia sunt in

concordantda cu discutiile din lucrarea lui Solea [Solea, 2013] si Georgescu [Georgescu,

2012], dar autorul a marit intervalul de studiu pentru forte si viteze.

Coeficient de frecare

0.1

<
=
[ %]

=

100

200
Sarcina [N]

a) mediapelh

Parametrii de uzura

=
f=]
[

|

T

|

|

=

300

300

100 200

Sarcina [N]

b) media pe ultimele 10 min
Fig. 4.3. Media valorilor COF pe intreg testul si pe ultimele 10 min

O reprezentare a ratei de uzura ca in Fig. 4.4 ajutd cercetdtorul sa observe tendintele de

evolutie a parametrului de interes in functie de doua variabile, aici sarcina pe tribotester si

viteza de alunecare a bilei rotitoare pe cele trei bile fixe. Pentru domeniul de sarcini si viteze

analizat, uleiul de soia neaditivat a avut o tendinta de scadere a W(WSD) cu cresterea sarcinii
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si vitezei. Se observa cd influenta sarcinii este mai pronuntatd decat influenta vitezei la
sarcina constanta.

Aceasta tendinta este in concordanta cu argumentatia facutd de Dowson si Higginson
privind generarea peliculei EHD [Dowson, 1977], desi demonstratia este facutd pentru

contact liniar, acest lucru este valabil si pentru contact punctual, asa cum se vede in lucrarile

lui Cretu [Cretu, 2014]. Ei au demonstrat ca factorul de viteza U =mn,(U; +U,)/(2Eqy, - R,)

are cea mai mare influenta asupra grosimii minime, a peliculei de fluid.

Pentru uleiuri cu
vascozitate micd, factorul de Soia neaditivat
. - 0.38 m/s
material G nu poate participa la b oo
formarea peliculei in aceeasi _ 32506 ' 0,69 m/s
L . A E
masura cu uleiurile mai vascoase T DS
la temperatura de lucru a E
contactului. [Cameron, 1983] 5 L6E06
. 7e]
[Gold, 2002], [Stachowiak, § 2 OE.07
2005]. In plus, uleiurile vegetale ,
se caracterizeaza printr-un indice 0.0E+00 = e
1 e /,/
de vascozitate mare adica 200 D

variatia acestei caracteristici cu sarchea ]

temperatura este mica, mai ales

Fig. 4.4. Rata de uzura a WSD pentru uleiul de soia neaditivat

la temperaturi peste 50...60 °C.

F=200N
Fig. 4.5. Urme de uzura la microscop pe bilele testate cu ulei de soia neaditivat, v = 0,69 m/s

In Figura 4.5 sunt prezentate urmele de uzura pentru testul cu ulei de soia neaditivat,
pentru v = 0,69 m/s. Se observad cd urma de uzurd creste proprotional cu sarcina, dar acest
studiu la microscopul optic releva si modul in care se dezvolta procesul de uzura. La F =100 N,
se observa uzura abraziva, dar nu pe toatd aria contactulului. Este posibil ca in zona centrala
(neuzata sau putin uzata) sa se genereze partial o pelicula de lubrifiant (presiunea fluidului este
mai mare 1n aceastd zond). La F =200 N, pe toatd urma de uzura este evidenta uzura abraziva si
exista si un spot in care materialul bilei a fost smuls printr-un proces de adeziune locald. La F =

300 N, urma de uzura prezinta o uzura abraziva severed cu mai multe micro-zone de smulgeri.
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Analiza datelor referitoare la

Soia neaditivat

uzurd trebuie facuta cu atentie pentru
ca, 1n functie de parametrul de uzura
discutat, rezultatele pot ecrana unele
aspecte. De exemplu, daca se

06

04

analizeaza Fig. 4.6 se observa ca :g 03

WSD creste cu sarcina, iar 2 o

dependenta de vitezd este relativ o

slaba, dar rata de uzura se reduce v 33222
substantial cu cresterea sarcinii (vezi Sardn:;; ® " mewan
Fig. 4.4). Aceasta diferenta intre

parametrii de uzurd s-a obtinut Fig. 4.6. WSD pentru uleiul de soia neaditivat la diferite

pentru ca testul cu patru bile a fost viteze de testare

facut pentru 1 h pentru toate variabilele acestuia (fortd, viteza si concentratie de aditiv). Acest
interval de timp a fost pastrat pentru a putea compara rezultatele obtinute de autor cu
rezultate din literatura de specialitate, in care marea majoritate a rapoartelor pentru teste cu 4
bile sunt facute pentru 1 h, indiferent de viteza de testare. Este adevarat ca multe lucrari nu
variaza viteza ca parametru de testare [Ossia, 2010], [Cretu, 2014].

Concluzia este ca, pentru variatia mai multor parametri de testare (aici variatia vitezei
determinad si variatia distantei de alunecare), interpretarea datelor trebuie facutd cu atentie si
tindnd seama cd pastrarea unui parametru de testare constant (aici timpul) poate varia alti

parametri importanti (aici distanta de alunecare).

4.4. Lubrifianti aditivati cu nano carbon amorf

Investigatiile SEM arata ca aditivul se afla pe suprafetele de frecare ca nano aglomerari,
distribuite neuniform pe textura suprafetei. Particulele sau aglomerdrile lor par a fi laminate si
este foarte probabil sa actioneze ca niste elemente de laminare la scara nano, ceea ce explica
valorile joase ale coeficientului de frecare in timpul testului (Fig. 4.7). Problema este ca, dupa
cum se observa, particulele nu sunt distribuite uniform pe suprafetele de contact, producand o
uzurd preferentiald asupra zonei fard particule. Pe mdsura ce particulele migreaza in miscare,
aceste zone predispuse la contactul direct se schimbd, aceasta ar putea fi explicatia pentru
variatia coeficientului de frecare in timp si cu amplitudini mari (Fig. 4.8).

Graficele coeficientului de frecare din Fig. 4.9 sunt realizate folosind o medie mobila
de 200 de valoriesantionarea fiind de 2 valori pe secunda. Discutia asupra evolutiei
coeficientului de frecare in timp se bazeaza pe comentariile facute de Czichos [Czichos,
2006].
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Fig. 4.7. Exemplu de masurare WSD. Parametri: v = Fig. 4.8. Particule de nano carbon. Parametri: v =

0,38 m/s, F = 200 N, timp 1h, lubrifiant: ulei de soia+ 0,38 m/s, F =200 N, timp 1h, lubrifiant: ulei de soia
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Fig. 4.9. Evolutia COF 1in timp in functie de sarcind si viteza, pentru doua teste cu aceiasi parametri (F, v)

Astfel, coeficientul de frecare masurat pentru uleiul de soia are tendinta de a creste
treptat In timp pentru viteza mica si de a rdmane intr-un interval ingust, la aproape aceeasi
valoare pentru viteza mai mare (Fig. 4.9). Pentru lubrifiantii aditivati, tendinta este de a
diminua coeficientul de frecare dupa o perioada de functionare de 10 ... 15 minute. Analizdnd
Figura 4.10, se observa ca, la o concentratie de 1,0% din nano-carbon, coeficientul de frecare
devine mai mic pentru sarcina mai mare (F = 300 N) si viteza mare (v = 0,69 m/s). De
asemenea, acest regim da mai putind influenta asupra WSD (Figura 4.11). Sub sarcina
minima testata (F = 100 N), intervalul de oscilatii ale COF este cel mai mare.

Pentru lubrifiantii cu nano carbon s-au obtinut valori medii ale COF sub 0,1 pentru
toate testele. Nici valorile maxime nu au depasit 0,1, cu exceptia regimului cu (F =100 N, v
=0,38 m/s), (F =100 N, v= 10,53 m/s) si la (F = 300 N, v = 0,38 m/s), dar doar cu putin peste
0,1.
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Fig. 4.10. COF (medie a valorilor pe durata unui test, doud teste pentru aceiasi parametri) si intervalul de

imprastiere in functie de sarcina, viteza si concentratia nano aditivului

Aditivarea cu nano carbon a produs o tendinta de scadere a COF pentru regimurile de
testare extreme (F = 100 N, v = 0,38 m/s) si (F = 300 N, v = 0,69 m/s). In restul combinatiilor
parametrilor de testare, influenta aditivarii asupra COF nu este evidenta.

Daca se analizeaza prima coloana (v = 0,38 m/s) din Fig. 4.11, se observa ca WSD
creste pentru lubrifiantii nanoditivati cu carbon amorf, cresterea fiind mai mica la sarcini mici
(F = 100 N). Tot pe aceleasi grafice se observa ca WSD nu este influentatd foarte clar de
concentratia de aditiv. La v = 0,69 m/s, WSD este mereu mai mare decat valoarea obtinuta cu
uleiul de soia neaditivat. Din aceasta analiza partiala ar rezulta ca aditivarea cu nanocarbon
pentru reducerea uzurii nu este justificata, cel putin pentru domeniul de regimuri (F, v)
testate.

Pentru lubrifiantii aditivati, valoarea WSD este mai putin sensibild la concentratie, in
special pentru F = 300 N. Uleiul de soia neaditivat poate fi recomandat pentru regimuri
usoare (echivalent e cu F = 100 ... 200 N si v = 0,38 ... 0,69 m/s). Dependenta aproape liniara
a WSD fata de concentratia nanoaditivului se observa doar pentru combinatiile cu F = 100 N.

Pentru regimurile testate (F = 100 N ... 300 N si v = 0,38 ... 0,69 m/s), rezultatele nu
sunt in favoarea formularilor de lubrifianti aditivati.

Adaugarea de nano-carbon creste WSD (Fig. 4.11). Comparand numai uleiurile
aditivate, la viteza micd, cand creste sarcina, creste si WSD. Sub sarcina de 200 N si 300 N,
WSD este mai mica in functie de viteza si sarcind, pentru concentratiile de 0,5% si 1,0%
nano-carbon.
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Fig. 4.11 WSD pentru lubrifiantii aditivati cu nano carbon

Acest aditiv anti-uzurd, nu are o influenta foarte clarda asupra Tmbunatatirii
comportamentului tribologic al uleiului de soia. Chiar dacad mecanismul de reducere a frecarii
existd in prezenta aditivului, interpunerea unei particule nano de carbon intre suprafetele de
frecare si avand o natura de tip al treilea corp, migrarea acestor particule (deoarece acestea nu
sunt lipite de suprafete) si distributia inegald n contact face tribosistemul sd se comporte mai
instabil decat uleiul de soia neaditivat. Intr-0 abordare statistica, la un moment dat, ar putea
exista in contact particule suficient pentru a reduce frecarea si uzura, dar in timpul functionarii
ar putea exista momente cand acest numar este suficiente de scazut pentru a avea un regim
mixt, iar oscilatiile dintre aceste doua situatii ar putea explica variatiile coeficientul de frecare si
valorile mai mari pentru WSD.

Deoarece distributia de nano particule nu este uniforma in contact in timpul functionarii,
acest tip de aditiv anti-uzura nu poate ajuta la imbunatatirea comportamentului tribologic, deoarece
nu reduce coeficientul de frecare si nu foloseste diametrul uzurii in comparatie cu uleiul de soia
neaditivat. Autorul crede ca aditivul trebuie legat fizic sau chimic pentru rezultate mai bune.

v =0,38 m/s v =0,53 m/s v =0,69 m/s
Fig 4.12 Urme de uzura la microscop pe bilele testate cu ulei de soia + 0,25% nano carbon, F =300 N
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Din Figura 4.12 se observa ca urma de uzura nu a crescut mult cu viteza, iar calitatea
suprafetei s-a inrdutatit considerabil, ceea ce justifica studiul din Capitolul 6.

Rata de uzura ajuta mai mult la stabilirea influentei concentratiei acestui nano aditiv
asupra comportarii tribologice. In aceste grafice nu este trecut uleiul neaditivat. Comparatia
cu uleiul neaditivat este evidentiata pe hartile de la concluzii. Se observa urmatoarele:

- 0 scadere a w(WSD) cu sarcina pentru toate concentratiile si vitezele, pentru
lubrifiantii aditivati,

- lav =0,38 m/s influenta concentratiei este nesemnificativa,

- aditivarea ar fi justificata in domeniul fortei mari, pentru toate vitezele.

Soia + 0,25% nano carbon Soia + 1% nano carbon
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Fig. 4.13 Rata de uzurd a WSD pentru lubrifianti aditivati cu nano carbon amorf

4.5. Lubrifianti aditivati cu nanografit
Figura 4.14 prezinta evolutia in timp a COF pentru toate testele efectuate cu ulei de soia
aditivat cu nano grafit. Se observa o ingustare a intervalului de evolutie pentru v = 0,69 m/s

pentru toate sarcinile si o imprastiere a valorilor COF mai mare pentru viteze si sarcini mici.
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Fig. 4.14. Evolutia COF 1in timp in functie de sarcina si viteza, pentru doud teste cu aceiasi parametri (F, v)
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Analizand Fig. 4.15 se poate observa ca la F = 100 N, nanoaditivul nu modifica
spectaculos media COF. La F = 200 N, COF a crescut la v = 0,38 m/s si nu are o influentd
semnificativa pentru celelalte viteze testate. La sarcina mare (F = 300 N), COF a crescut
pentru toate testele comparativ cu COF a uleiului de soia neaditivat.
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Fig. 4.15 Valori medii si intervalul valorilor medii pentru doua teste efectuate cu aceiasi parametri (F, v, C)

Explicatia ar fi ca grafitul nu acoperd toatd suprafata contactului, ci doar se gaseste in
contact sub forma de folii roluite sau nu, frecarea fiind diferentiate pe aria contactului. Zone cu
frecare directa si zone cu frecare cu al treilea corp. Se pare ca prezenta grafitului impiedica
generarea peliculei EHD.

Parametrii de uzura

Pentru toate regimurile testate, valorile medii ale urmelor de uzura sunt obtinute intr-un
interval ingust si nici intervalele de imprastiere nu sunt mari. Nu S-au obtinut valori medii ale
COF seminificativ mai mici decat cele ale uleiului de soia neaditivat decat pentru testele: (F =
100 N, v = 0,38 m/s), (F = 100 N, v = 0,53 m/s) si (F = 300 N, v = 0,38 m/s) si pentru
concentratia de 0,25%. Dar diferentele sunt prea mici pentru a evidentia o tendintd si o

influenta a aditivului sau a regimului de testare.
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Fig. 4.16. Diametrul urmei de uzura pentru lubrifiantii cu nano grafit
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Fig. 4.17 Urme de uzura la microscop pe bilele testate cu ulei de soia + 1% nano grafit

Rata de uzura mare la sarcina si viteza mica presupune o uzurd abraziva mai intensa,
care are loc daca pelicula de lubrifiant nu se formeaza si daca aditivul nu protejeaza contactul
(poate fi sub forma de aglomeriri locale, care fac sa oscileze COF, dar atunci cand migreaza
in contact permite caderea unui corp peste celdlalt, in contact direct si cu solicitare mai mare
decat daca nu ar fi intalnit aglomerarea de grafit.

Se observa urmatoarele:
- comparand graficele din Fig. 4.18, se observa similitudini de aspect, indiferent de

concentratia nanoaditivului,
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- rata de uzura scade cu cresterea sarcinii,

- la sarcina F = 300 N, rata de uzura este mai putin influentata de viteza
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Fig. 4.18 Rata de uzura a WSD pentru lubrifiantii aditivati cu nano grafit

4.6. Lubrifianti aditivati cu nano grafen

Evolutia COF in timp este datd in Fig. 4.19. Se observad o evolutie mai bunad pentru

concentratia mai mare. Variatiile COF au scurte paliere de reducere sau crestere, care pot fi

explicate prin dinamica componentelor COF (frecare uscata, frecare cu al treilea corp n zone

cu mai multe nanoparticule de grafen, frecare fluida partiald).
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Fig. 4.19. Evolutia COF in timp in functie de sarcind si viteza, pentru doua teste cu aceiasi parametri (F, v)

Adaosul de grafen nu imbunatateste COF, dar il pastreaza foarte aproape, ca valoare,

de COF al uleiului neaditivat.

La viteza v = 0,38 m/s s-au obtinut cele mai mari valori pentru COF, indiferent de

concetratia aditivului, ceea ce ar sugera ca imbundtatirea frecarii (in sensul reducerii ei) este

pe seama cresterii vitezei, asa cum anticipa teoretic Dowson [Dowson, 1977] si nu pe seama

aditivarii, dar ca grafenul nu impiedica formarea peliculei.
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Fig. 4.20 Valori medii si intervalul valorilor medii pentru doua teste efectuate cu aceiasi parametri (F, v, C)
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Fig. 4.21 Diametrul urmei de uzura pentru lubrifiantii cu nano grafen

Parametrii de uzura

Analiza WSD nu este concludenta pentru a stabili influenta aditivarii si a regimurilor de
testare. Din Fig. 4.22 se observa cd, pentru F = 100 N, marimea WSD creste cu viteza, dar
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pentru F = 300 N, WSD nu creste semnificativ, insa textura suprafetei se modifica vizibil
(Fig. 4.22).

Analizand graficele din Fig. 4.21 pentru WSD si fotografiile WSD din Fig. 4.22 rezulta
importanta corelarii in interpretarea mai multor parametri tribologici.

Se observa urmatoarele din graficele din Fig. 4.23:

- valori mari pentru cel mai usor regim de testare (F = 100 N si v = 0,38 m/s). S-ar
putea argumenta prin faptul ca oscilatiile contactului nu mentin aditivul in contact

- cea mai mica valoare pentru regimul cel mai sever (F =300 N, v = 0,69 m/s), explicat
prin formarea peliculei EHD si prin mentinerea nanoaditivului in contact

- incd o datd subliniat faptul cd aceste grafice nu sunt similare (in sens de
proprotionalitate) cu graficele urmei de uzura (Fig. 4.21), accentuand influenta distantei de
alunecare.

Se pare ca uzura se face in etape si este mai mica pentru distante de alunecare mai mari si

regimuri cu forte si viteze mai mari ( fard a putea extrapola rezultatele in afara intervalelor testate).

v=0,38 m/s

v=0,53 m/s - v =0,69 m/s

F=100N

F=300N

Fig. 4.22. Urme de uzuri la m‘ié'roscop pe bilele testate cu ulei de soia + 0,5% nano"grafen
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Fig. 4.23 Rata de uzura a WSD pentru lubrifianti aditivati cu nano grafen
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4.7 Analiza comparativa a rezultatelor experimentale

Coeficientul de frecare pentru lubrifianti aditivati cu nano carbon

Pentru vitezele v = 0,38 m/s si v = 0,53m/s, COF nu are o tendinta evidenta, in schimb,
pentru v = 0,69 m/s, COF are o tendinta clara de scadere in domeniul aditivarii, spre valoarea

maxima a concentratiei de nanocarbon si la sarcini mari (200...300 N).
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Fig 4.24 Harti ale COF pentru lubrifiantii testati la conditiile extreme de viteza

Coeficientul de frecare pentru aditivarea cu nano grafit
Pentru regimul cel mai sever s-a obtinut valoarea medie cea mai mare. Ar insemna ca

grafitul impiedicd formarea unei pelicule sau ca este sub forma de aglomerari mari si frecarea
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se face si peste acestea. Valorile cele mai mici ale COF s-au obtinut pentru uleiul neadivat si
pentru lubrifiantul aditivat cu concentratii mai mari, dar pana in F = 200 N.

Coeficientul de frecare pentru aditivarea cu nano grafen. Pentru v = 0,68 m/s, COF
oscileaza intr-un interval foarte mic. La sarcina F = 100 N, indiferent de viteza, COF creste in

timp. Rezulta ca nanoparticulele nu sunt pastrate in contact din cauza presiunii prea mici
asupra lor.

Parametrii de uzura
Influenta calitatii aditivului se manifestd nu prin valoarea minima, ci prin aria

domeniului hartii pentru care se obtin valori minime ale w(WSD).
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Fig. 4.26 Harti ale w(WSD) pentru lubrifiantii testati la conditile extreme de viteza
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Cea mai mare “depresiune” (valori minime ale ratei de uzura) de pe harti, la aceasta
concentratie, s-a obtinut pentru grafen si grafit.

Pentru nano carbon, zona ratei de uzura pe valori mici este mai restransa. La v = 0,38
m/s si sarcina cea mai mica testata, valoarea cea mai mica se obtine pentru grafit.

4.8. Concluzii

Daca se compara rezultatele obtinute de Abdullah [Abdullah, 2016] care a testat conform
ASTM, un ulei de motor diesel SAE15W-40 nanoaditivat cu 0,5 vol. % particule de 70 nm
hBN, obtinut tot prin ultrasonare, se observa ca intervalul de testare este cuprins intre 200...500
N (fara intervalul predispus la gripare) si cd, desi WSD a fost mai mica pentru uleiul aditivat, in
intervalul 200...400 N aceasta scadere nu este clar evidentiata. Aditivii testati maresc domeniul
w(WSD) cu valori mici si uniformizeaza w(WSD) la regimuri diferite (diminueazad influenta
regimului de testare asupra acestui parametru de uzurd), mai ales grafenul.

.
.

Soia neaditivat Soia + carbon Soia + grafit Soia + grafen

Fig. 4.27. Urme de uzura la microscop pe bilele testate cu Soia + 1% aditiv, v = 0,38 m/s

v=038m/s v=0,69 m/s
Soia + 0,25% nano aditiv Soia + 0,25% nano aditiv

—

2 0.08
§ ; - neaditivat
f E 0.06 - Enano carbon amorf
= S -
= % 0.04 / Hnano grafit
g - 7 f
2 E 0.02 Enano grafen
:
&) % 0 =
o 100
200
300
Sarcina [N] Sarcina [N]

Fig. 4.28 Influenta aditivarii in concentratie de 0,25%

La v = 0,38 m/s, valoarea COF ca medie a valorilor obtinute pentru doud teste se

poate considera in doua zone: in jurul valorii de 0,1 (regim mixt si/sau limita) si sub 0,1
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(regim cu pelicula EHD). Valoarea cea mai mica s-a inregistrat pentru lubrifiantul cu grafen
la regimul cel mai usor dar pentru F = 200...300 N valorile cele mai mici s-au obtinut pentru
uleiul neaditivat.

Pentru v = 0,69 m/s, valorile COF raméan sub 0,08.

La v = 0,38 m/s, valoarea COF, ca medie a valorilor obtinute pentru doud teste, se
poate considera in doud zone: in jurul valorii de 0,1 (regim mixt si/sau limitd) si sub 0,1
(regim cu pelicula EHD). Valoarea cea mai mica s-a inregistrat pentru grafen la regimul cel
mai lejer dar pentru F = 200..300 N valorile cele mai mici s-au obtinut pentru uleiul
neaditivat.

v=0,38 m/s
Soia + 0,5% nano aditiv

0.15 —
neaditivat

0.1 ®nano carbon amorf
M nano grafit

Hnano grafen

Coeficient de frecare
(=3
(=3
tn

100 7_777_7777_777_777_777 //
200 0
300

Sarcina [N]

v=0,69m/s
Soia + 0,5% nano aditiv

008 —
neaditivat

0.06 - ®nano carbon amorf

0.04 Hnano grafit

0.02 = nano grafen

Coeficient de frecare

- ,,,_,,,_,,,_,,,_,,,_,,,_/
300

Sarcina [N]

Fig. 4.29. Influenta aditivarii In concentratie de 0,5%

Pentru v = 0,53 m/s, s-au obtinut cele mai mici valori pentru COF, pentru F = 100...200
N, iar lubrifiantii aditivati au frecare mai redusa comparativ cu uleiul neaditivat.. Nano
grafitul are insd cea mai mare valoare la F = 300 N. Cu exceptia grafitului la F = 300 N,
pentru ceilalti lubrifianti aditivati, valorile sunt sub cele obtinute cu uleiul de soia neaditivat.
Deci, la viteze mai mari, aditivii pe baza de carbon incep sa reduca frecarea. La v = 0,38 m/s
si concentratii ale aditivilor de 1% nu se observa o tendinta clara de scadere a COF. Lav =
0,53 m/s, pentru uleiul neaditivat, COF creste cu sarcina, dar rdméne caracteristic regimului
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cu pelicula completa. La v = 0,69 m/s, nano carbonul amorf a avut cea mai evidenta tendinta
de scadere cu sarcina. Aceeasi tendinta, dar foarte slaba, s-a obtinut pentru lubrifiantul cu
grafen.

v=038m/s
Soia + 1% nano aditiv
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S 006 -

= M nano grafit

- 0.04

] fi

‘g 0.02 ) nano graten

=

] 0 -

&)

- T/
300
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Fig. 4.30. Influenta aditivarii in concentratie de 1%

Pentru lubrifiantul cu nanografit tendinta este de crestere a COF, chiar spre un regim
mixt. Ceea ce ar putea fi explicat prin formarea de aglomerari micro, care provoaca oscilatii
mari ale COF sau/si zonal, frecare cu al treilea corp (aglomerarile de aditiv). Uleiul neaditivat
pare sa nu fie influentat de cresterea sarcinii. Avand in vedere analiza pe COF, dar si valorile
apropiate, in domeniul lubrifierii cu pelicula totala sau spre un regim mixt (COF = 0,1)
autorul considera ca analiza pentru rata de uzura este relevanta pentru selectarea unuia dintre

aditivii testati CU cea mai bund comportare la uzura.
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Fig. 4.31 Influenta w(SWD) la aditivarea cu nanomateriale carbonice lav = 0,38 m/s si v = 0,69 m/s

La F =300 N si v =0,69 m/s (regimul cel mai sever testat), rata de uzura este comparabild

pentru lubrifiantii cu 1% nano aditiv.

Scaderea w(WSD) a avut gradient mai mare pentru lubrifiantii aditivati cu 1%, ceea ce
ar recomanda continuarea testelor pentru regimuri mai severe, la care este probabil ca aditivii

sa protejeze mai bine suprafata contactului.
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5.1. Scopul capitolului

Reologia uleiurilor vegetale si factorii care influenteaza vascozitatea acestora sunt
studiate de specialisti, datele teoretice si experimentale fiind utile in rezolvarea unor teme de
proiectare care prevad utilizarea acestor uleiuri, fie ca lubrifianti, combustibili sau fluide
lucru, pentru a respecta reglementari de mediu si sanatate, dar si ca o alternativa la produsele
petroliere pe cale de epuizare [Biresaw, 2013], [Brodnjak-Voncina, 2005], [Demirbas, 2009],
[Fernandez, 2013].

Scopul acestui studiu il constituie studiul proprietatilor reologice al uleiului vegetale de
soia neaditivat si aditivat cu nano aditivi carbonici (carbon amorf, grafit si grafen), in diverse
concentratii. Pentru acesti lubrifianti formulai de autorau fost determinate urmatoarele
proprietati reologice:

- modelul reologic al lubrifiantului, adica legitatea de variatie a tensiunilor de frecare in
functie de viteza de forfecare;

- variatia parametrilor reologici in functie de temperatura, pentru 0 anumita valoare a

gradientului de viteza.

5.2. Standul de incercari experimentale

Standul de incercari experimentale este un vascozimetru Brookfield CAP 2000+, (Fig.
5.1). Este un vascozimetru rotational care masoara comportarea la curgere si vascozitatea
materialelor lichide si semisolide, avand ca geometrie de lucru cupla con-plan (Fig. 5.2).
Sistemul este controlat de un software specializat, numit CAPCALC 32, care are posibilitatea
de comanda a standului, de achizitie si prelucrare a datelor.

Sistemul de calcul are posibilitatea de a determina parametrii modelului reologic ai
lubrifiantului analizat in ipoteza valabilitatii a cinci modele reologice: modelul Bingham,
modelul Casson, modelul Herschel-Bulkley, modelul legea puterii sau modelul Ostwald de-
Waele:

T=my" (5.1)
in care m si k sunt constante de material, k se numeste indice de consistenta [m™t.s"?] sin-
indice de curgere (adimensional) si modelul newtonian:

T=my (5.2)
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Fig. 5.1. Vascozimetrul Brookfield (din cadrul Fig. 5.2 Geometriile de lucru
Departamentului de Organe de Masini si Tribologie,
Universitatea ,,Politehnica” Bucuresti)

In fluidele vascoase, deformatia duce la cresterea fortelor de frecare internd, care disipa
0 parte din energia cinetica a fluidului sub forma de caldura. La viteze mici de forfecare, in
fluide cu vascozitate mica, fenomenul este minor, cresterea temperaturii fluidului datorita
disiparii energiei fiind neglijabila. Fluidele cu vascozitate mare pot genera cantitati
semnificative de caldura, fapt care duce la modificarea proprietatilor fluidului, inclusiv a
vascozitatii.

Cauza principala a abaterii fluidelor de la comportarea newtoniana este modificarea
structurii fluidului sub actiunea fortelor de forfecare.

Vascozimetrul are posibilitatea de a realiza determindri termice, si anume variatia

parametrilor reologici cu temperatura, pe intervalul de valori 5°C — 75°C.

5.3. Metodologie experimentala
Pentru determinarea modelului reologic pentru lubrifiantii analizati a fost utilizat un test

de tipul ,,gradient de viteza impus”, la o temperatura constanta, utilizandu-se o geometrie de
lucru (conul 8) cu dimensiunile prezentate in Tabelul 5.1.

Tabelul 5.1. Geometria si plaja de masurare a vascozitatii corespunzatoare conului 8

Numarul | Raza conului Unghiul la varf al Vascozitatea Gradient de
conului [mm] conului [grade] masurata [Pa-s] viteza [s7]
8 15,11 3 0,312 ... 3,12 200 ... 2000

Testele s-au efectuat de doua ori pentru acelasi fluid, caracterizat prin concentratia si
natura aditivului. In Fig. 5.3 sunt prezentate doui teste repetate pentru aceiasi parametri,
pentru un singur lubrifiant (ulei de soia cu 1% grafen), pentru a sublinia repetabilitatea

metodologiei de incercare.
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Ca varianta de model reologic propus

a fost modelul legea puterii (5.1), Soia + 1% nano grafen
parametrii acestuia fiind determinati prin 0.05 ¢
metoda analizei de regresie. 0.045 f---gg------mmoo- —tost1

Pentru determinarea variatiel 004 f----X----mnmoe- —=—test2
vascozitatii cu temperatura, au fost facute 2 0.035
incercari similare, de tipul ,,gradient de % 0.03
viteza impus”, doar pentru o plaja de g 0.025
temperaturi  utile  pentru  lubrifiantii o 002
analizati, utilizandu-se ca geometrie de g 0.015
lucru conul 8, la viteza de forfecare de 2000 Z 001
st ~ 0005

Rezultatele experimentale privind 0

L . - 10 20 30 40 50 60 70 80
variatia ~ parametrilor  reologici  cu
temperatura au fost prelucrate numeric cu Temperaturd [°C]
CurveExpert, pornind de la modelul Fig. 5.3. Reprezentarea valorilor obtinute pentru
Reynolds care este un model de tip doud teste realizate cu acelasi fluid si in aceleasi
exponential: conditii de masurare
n=nge" 70 (5.3)

in care m — viscozitatea dinamica a lubrifiantului la temperatura t, o — vascozitatea la
temperatura de referintd de to; m — factor de temperaturd; t — temperatura, in C, t; —
temperatura de referinta (20,6...20,9).

5.4. Rezultate privind dependenta vascozitatii de viteza de forfecare

Proprietatea fluidelor de a opune rezistenta la schimbarea ireversibila a pozitiei
elementelor de volum constituente, disipand energia mecanica sub forma de caldura, poarta
denumirea de vascozitate.

Pentru lubrifiantii analizati au fost realizate urmatoarele analize comparative :

- reogramele comparative ale uleiul de soia si lubrifiantilor aditivati cu nano materiale
carbonice, in diverse concentratii;

- parametrii reologici pentru aceiasi lubrifianti, in stare purd si aditivati cu nano
materiale, in diverse concentratii;

- variatia véscozitatii dinamice cu temperatura, pentru gradientul de viteza 2000 s,
pentru aceleasi fluide, pur — aditivat;

- parametrii modelului de variatie a vascozitatii dinamice cu temperatura.
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Soia + 0,25% aditiv

Autorul a formulat
urmatoarele concluzii:
1. Din punct de vedere
reologic, uleiul de soia are o

tixotropie accentuatd, atat in

neaditivat, cat si aditivat. Este

Tensiune de forfecare [N/m?]

1-—#—Scianeaditivat —B—Soia+ 0.25% nano carbon ) .
Soia+0,25%nano grafit —®—Soia+ 0,25% nano grafen interesant de remarcat ca la

1 T T T T T T T T 1
100 1000 gradienti de viteza mici, sub 600
Viteza de forfecare [1/sed] s, tixotropia dispare (Fig. 5.4).
Soia + 1% aditiv 2. Pentru uleiul de soia,

aditivarea cu nano aditivi are o

influentda extrem de redusa

= asupra modificarii
z comportamentului  tixotropic,
] - g - - ..
8 specific uleiului neaditivat.
%
£
= \
E i
E
E —o— Soia neaditivat —B—Soia+ 1% nano carbon
i 1 Soia+ 1% nano grafit ——Soia + 1% nano grafen
100 1000

Viteza de forfecare [1/sec]

Fig. 5.4. Reogramele comparative pentru uleiul de soia neaditivat si

aditivat cu diferite concentratii de nanoaditiv

Variatia parametrilor reologici in functie de concentratia si natura aditivului este
prezentata in Fig. 5.5 pentru indicele de consistenta si in Fig. 5.6 pentru indicele de curgere.

Din cauza histerezisului pronuntat, coeficientul de corelatie este mic.

Analizand graficul din Fig. 5.5 se observa ca, fata de valoarea acestei constante de
material pentru uleiul de soia, aceasta scade cu concentratia de nanocarbon si cu concentratia
de grafen, creste cu concentratia de nanografit, cu exceptia concentratiei de 0,25%. Usoara
crestere in cazul lubrifiantilor cu nanografit poate fi pusa pe seama structurii spatiale a
grafitului care stanjeneste curgerea fluidului. Ceilalti doi aditivi, carbonul si grafenul scad

acest parametru, actionand ca niste modificatori ai frecarii si intre moleculele fluidului.
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Indice de consistenta

o = N w N (6)] o
I I
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Soia |Soia + nano carbon‘ Soia + nano grafit ‘Soia + nano grafen‘

Lubrifiant

Fig. 5.5. Variatia indicelui de consistenta in functie de gradul de aditivare al lubrifiantului
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Soia ‘Soia +nano carbon‘ Soia + nano grafit ‘Soia + nano grafen‘

0% 0,25% 0,5%‘ 1% 0,25%

Lubrifiant

Fig. 5.6. Variatia indicelui de curgere in functie de gradul de aditivare al lubrifiantului

Autorul a impartit domeniul de evolutie a vascozitatii dinamice in functie de viteza de
forfecare in doud zone:
- 0 zond cu tixotropie pronuntata (intre 600...700 s™* i 2000 s™, pentru uleiurile testare),
- 0 zond in care fluidul nu are o dependentd evidenta de variatia vitezei de forfecare
(100 s™...600...700 s™). Delimitarea pare sa depindd mai mult de concentratia aditivului si
mai putin de natura lui (Fig. 5.7). Tixotropia se manifestd la o viteza de forfecare mai mica
(600 s™) pentru lubrifiantii cu concentratii de 1% nanoaditiv.
In continuare s-au formulat cateva concluzii:
e Modelul reologic care caracterizeaza comportamentul lubrifiantilor studiati, este
modelul legii puterii, insd cu un coeficient de corelatie scazut. Acest fapt se datoreaza
fenomenului de tixotropie pronuntatd pentru uleiul de soia, dar si pentru lubrifiantii

aditivati.
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Soia + 0,25% aditiv

120 - —&— Solaneaditivat

—8— Soia~+ 0.25% nano carbon 120 -
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Fig. 5.7. Ramura curbei tensiune - viteza de forfecare pana in punctul de start al histerezisului

Soia+ 0,25% nano grafit —— Seia+ 0,25% nano grafen
100 i 100
z I A T
£ | A £
Z 80 ; 7h: Z 80
E | » 5
S 60 S 60
= ! <
g | 2
3 40 — 3 40
2 2
= Z = E
= 20 Tk = 20
B { N E
0 LS ; ; ; . 0
0 200 400 600 800 1000
Viteza de forfecare [1/sec]
Soia + 0,25% aditiv
180 —o— Soia neaditivat ——Soia+ 0.25% nano carbon
Soia+ 0,25% nano grafit —#—Soia+ 0,25% nano grafen .
]
150 ih Bl
5 % *
g » " A
s /lf J
2 60 k|
£ /I\/
= -
= 30 _-’* o +
W s
D T T T 1
] 500 1000 1500 2000

Viteza de forfecare [1/sec]

Soia + 1% aditiv

—e— Soia neaditivat —m— Soia+ 1% nano carbon

180 - X ' _
Soia + 1% nano grafit —8—Soia+ 1% nano grafen *
A=
150 Y .
— /..\". / )
w Sk
Z 120 ,IL?‘ B
= ‘v &/ iy
; gy Y +
S oap / - 4
g L
S il
g L&
: 79
E !
5
0 T T T 1
0 00 1000 1500 2000

Viteza de forfecare [1/sec]

Fig. 5.8. Ramura curbei tensiune - viteza de deformare pentru

vitezad de deformare crescatoare
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e 1In cazul uleiului de soia,
cresterea concentratiei de aditivi are
ca efect scaderea indicelui de
consistenta si cresterea indicelui de
curgere, odata cu scaderea gradului
de tixotropie.

Caracteristicile ale  curbei
tensiune de forfecare - viteza de
forfecare sunt:

- un histerezis mare,

- un interval 100...700 s pentru
care nu se observa histerezis,

- aditivii utilizati in acest studiu au
tendinta sd creasca tensiunea de
forfecare comparativ cu cea a
uleiului de soia la viteza de
forfecare de 100 s™, dupa care
valorile  obtinute sunt intr-un
interval mai mic.

Cresterea vitezei de forfecare a
dus la cresterea tensiunii de forfecare,
dar curbele obtinute la cresterea
vitezei de forfecare se suprapun sau
evolueaza intr-un interval ingust, fiind
aproape insensibile la natura de aditiv

si la concentratia acestuia.
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5.5 Variatia vascozitatii cu temperatura

Pentru a evidentia ca pentru intervalul de concentratii al aditivilor, asa cum a fost
studiat de autor, nu influenteazd semnificativ dependenta vascozitatii dinamice cu
temperatura, s-au trasat curbele pentru aceleasi rezultate experimentale, dar fiecare grafic s-a
realizat pentru un anumit aditiv (Fig. 5.9).

Aditivarea cu nano carbon mentine aceastd dependentd aproape identicd cu cea a
uleiului de soia neaditivat.

Adaosul de grafit micsoreaza vascozitatea dinamicd a lubrifiantilor, dar cu exceptia
valorilor la 20 °C, care sunt cuprinse intr-un interval putin mai larg (0,04...0,047 Pa-s), restul
valorilor sunt foarte apropiate. Gradientul dependentei vascozitatii cu temperatura este mai

mare decat cel al uleiului de soia.
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Fig. 5.9. Dependenta véascozitatii dinamice de natura aditivului
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Fig. 5.10. Dependenta vascozitatii dinamice
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Vascozitatea dinamicad scade cu cresterea

temperaturii. Valorile vascozitatii dinamice ale
uleiurilor tind sa devina foarte apropiate pe masura ce
temperatura si viteza de forfecare cresc [Solea, 2013],
[Wan Nik, 2005], [Mustafa, 1999], [Kosmert, 2000].

Un studiu similar a realizat Solea [Solea, 2013]
dar pentru viteze de forfecare mai mici (3,3 ...80 s™).
Uleiul de soia a avut cele mai joase curbe vascozitate
- temperatura dintre uleiurile testate (ulei de porumb,
ulei de rapita, ulei de porumb.)

Analizand graficele din Fig. 5.10 se pot formula
urmdtoarele concluzii cu privire la influenta naturii
nanoaditivilor  asupra  dependentei  vascozitatii
dinamice de temperatura.

Aditivarea cu nano carbon nu modifica
semnificativ dependenta vascozitatii cu temperatura,
indiferent de concentratia lubrifiantului formulat, cel
putin pentru intervalul de temperaturi in care s-au
realizat testele reologice si In comparatie cu uleiul de
soia neaditivat.

Din punct de vedere al dependentei vascozitatii
de temperatura, lubrifiantii formulati se pot grupa in
doua categorii:

- uleiul de soia si uleiul de soia aditivat cu nano
carbon,

- lubrifiantii aditivati cu nanografit si nanografen.

Pentru  toti lubrifiantii  nanoaditivati,
vascozitatea nu depinde semnificativ de concentratie.

La lubrifiantii aditivati cu grafen, curbele se
suprapun, avand tot o pantd mai mare decdt cea

obtinutd pentru soia, cu o usoard imprastiere la 50°C.
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5.6. Modelarea dependentei vascozititii dinamice cu temperatura
Pentru fiecare lubrifiant formulat si pentru uleiul de soia s-au determinat constantele
din modelul Reynolds de variatie a vascozitatii dinamice cu temperatura.

a(t-t
n=ng-e* "0 (54)
in care 1, - este vascozitatea dinamica la temperatura t,, consideratd temperatura de referinta.
In acest studiu Mo, a este coeficientul de dependentd a vascozitatii dinamice de temperatura

de 20 °C. Tabelul 5.2 prezinta sinteza rezultatelor.

Tabelul 5.2. Modele matematice pentru dependenta vascozitatii dinamice de temperatura

Lubrifiantul -t t0) Eroarea | Coeficient %ﬁﬁe
N=To standard de corelatie )
? minare
Soia neaditivat Mo =0,06Pa-s 0,0035 0,975 0,951
a=- 0,04363...-0,03279
1% carbon Mo =0,0625Pa-s 0,0012 0,998 0,995
a=-0,040141...-0,000847
1% grafit Mo =0,04Pa-s 0,0016 0,993 0,987
a=-0,076586...-0,004856
1% grafen Mo =0,0437Pa-s 0,0012 0,097 0,094
a=-0,65217...-0,002433

* intervalul de variatie a parametrului s-a calculat pentru 95% incredere.

Soia neaditivat Soia + 1% nano carbon
0.07 . T T 0.07 T T T
006 h _oos
» »
g & 005
g 0% ] 8
E E Q004 et
2 2
£ 004 - £
o © 003 F
= =
" 003 - ]
8 g 0.02
? ?
£ £
0.01 > 000 | | ! | |
80 20 30 40 50 60 70 80
Temperaturd [*C] Temperaturd [*C]
Soia + 1% nano grafit Soia + 1% nano grafen
0045 0.045
0.040 | 0.040 i N
@ 0035 @ 0035 -
L o]
a, o
g 0030 e N = 0030 -
E k]
Eo E o
g 0.025 § 0025
EGOZO—— EQQQO,, -
= =
5 0.015 [oeeeee e § 0.015 oo
1% . i
g 0010 -voeemeiiniaeanns é 0010 - -
0.005 |- 0.005 it ‘ ‘ : i :
0.000 ; L v - - I I I I i i i
0.000
5 20 % 30 35 40 4% 5 20 25 30 35 40 45 50 65

Temperatura [*C] Temperatura [°C]

Fig. 5.11. Date experimentale si modelul legii puterii pentru uleiul de soia neaditivat si lubrifianti cu 1% aditiv
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Se poate modela o functie matematici mai complexd care sd redea dependenta
obtinutd experimental sub forma

=", .g(t-to) gbc (5.5)

in care a este coeficientul dependentei vascozitate - temperatura iar C - concentratia aditivului,

in procente. Tabelul 5.3 prezinta relatiile determinate si parametri statistici (eroarea standard

si coeficientul de corelatie), iar Fig. 5.12 prezinta grafic suprafetele functiilor determinate si

valorile determinate experimental.
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Fig. 5.12. Reprezentarea 3D a functiei matematice a dependentei vascozitatii dinamice de temperatura si
concentratia aditivului

Pentru uleiul de soia, atat neaditivat cat si cu 1% aditiv, se constata ca modelul
Reynolds de variatie a vascozitatii dinamice cu temperatura aproximeaza satisfacator valorile

experimentale, conducand la coeficienti de corelatie mai mari de 95%.
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Tabelul 5.3. Modele matematice pentru dependenta vascozitatii dinamice de temperatura si

de concentratia aditivului

Nano aditivul n=mpet ) e siandoed | de corelaic

n= T]O . e—0,040524(t—20,9) . e0,014402~c 0’0025

carbon a=-0,042663...-0,038384 0,001057 0,988
b=-0,039285...0,068089 0,0265
n=mp- e—0,040524(t—20,9) X e0,014402-c 0’0025

grafen a=-0,042663...-0,038384 0,001057 0,988
b=-0,039285...0,068089 0,02652
n= nO . e—0,0405(t—20,9) . e0,0144~c 0’0025

grafit a=-0,042663...-0,038384 0,00105 0,988
b=0,014402...0,026520 0,02652

* Constantele a si b au fost determinate pentru un interval de incredere de 95%

**1, =0,06 Pa-s, pentru toate modelele matematice si este valoarea vascozitdtii dinamice a

uleiului de soia la temperatura de 20°C

5.7. Concluzii finale asupra rezultatelor testelor de reologie

Vascozitatea lubrifiantilor studiati scade o data cu cresterea vitezei de forfecare.

Toti lubrifiantii nanoaditivati au o tixotropie accentuatd dupd o anumita valoarea a
vitezei de forfecare, valoare care nu depinde de natura aditivului, ci de concentratia
aditivului.

Modelarea dependentei tensiune de forfecare - vitezd de deformare dupa legea puterii
are un coeficient de corelatie mic din cauza buclei de histerezis. Daca se ia in considerare
doar curba de incarcare, dependenta are o tendinta apropiata de cea liniara.

In privinta dependentei vascozitatii dinamice de temperatura, aditivii se separa net in
doua grupe:

- nanocarbonul care nu influentaza semnificativ aceasta dependenta,

- grupa cu nanografit si nanografen, acesti aditivi coborand curbele de variatie a

vascozitatii dinamice cu temperatura.
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Studiul parametric 2D si 3D al texturii suprafetei urmelor de
uzura pentru lubrifiere cu ulei de soia si nanografit

6.1. Introducere

Din literatura studiata referitoare la caracterizarea topografiei suprafetei [Blunt, 2008],
[Cotell, 2002], [Davim, 2004], [Dong, 1993], [Dong, 1994], [Leach, 2011], [McCormick,
2004], rezulta urmatoarele concluzii:

- studiile privind textura suprafetelor au un caracter statistic;

- nu existd o metodologie generala pentru caracterizarea texturii suprafetelor uzate, nici
chiar pentru cele noi (neutilizate),

- metodologia depinde de forma si marimea triboelementelor, echipamentul si software-
ul disponibile, setul de parametri selectati, experienta si ingeniozitatea utilizatorilor.

Pentru analiza calitatii suprafetelor uzate, [Deleanu, 2009], [Pirvu, 2017], [Demkin,
2010], [Kudish, 2010], [Georgescu, 2012], [Ripa, 2006], [Stout, 1994], [Stachowiak, 2005], se
contureaza urmatoarele directii de investigatie:

- pentru ca in literatura de specialitate existd putine studii comparative pentru analize
2D si 3D, se va face o comparatie intre valorile obtinute pentru parametrii 2D si 3D ai texturii
suprafetei si se va detalia o metodd de esantionare a inregistrarilor 2D si a zonelor de
investigatie pentru cele 3D;

- studiul ar trebui sa coreleze evolutia parametrilor texturii cu parametrii functionali ai
sistemului (regim de lucru, parametri tribologici, emisie acustica etc.);

- studiul ar trebui realizat pentru suprafetele ambelor triboelemente.

6.2. Parametrii de amplitudine

In acest capitol vor fi analizati parametri de amplitudine si trei parametri functionali. in
plus, vor fi discutate forme caracteristice ale curbei Abbott-Firestone.

Abaterea medie aritmetica a profilului Ra, respectiv a suprafetei, Sa [um] [410]

Parametrul Ra este standardizat [SR EN ISO 4287 (2003).] si este cel mai frecvent
utilizat. Era cunoscut sub forma AA (Arithmetic Average) in SUA, respectiv CLA (Centre
Line Average) in Marea Britanie.

Urmatoarele realatii sunt utilizate de software-ul specializat in analiza texturii
suprafetelor SPIP 6.7.2 [SPIP™, Version 6.7.2 (2017)].

Daca se considera un profil z(x), obtinut prin intersectarea suprafetei masurate cu un
plan normal, Ra este definitd ca medie aritmeticd a valorilor absolute al ordonatelor z(x),

masurate fata de linia medie, in limitele unei lungimi de baza:
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Ra :%éz(xi)' (6.1)

unde M este numarul de puncte de pe profil prin care acesta a fost discretizat pe lungimea de
referintd, iar z(x;) este indltimea profilului evaluat intr-o pozitie oarecare (x;), i =1 ... M.

Pentru inregistrari 3D, este definitd ca media aritmetica a valorilor absolute ale cotelor
z(x,y) in limitele suprafetei de masurare:

1 N M
Sa =m§§‘z(xpyj)‘ (6.2)

unde N este numarul de profile prin care a fost discretizata suprafata pe axay,j=1...N.

Abaterea medie pitratica a profilului / suprafetei, Rq / Sq [um], definita in (SR EN
ISO 25178-2:2012], [SR EN ISO 4287:2003]) ca medie patratica a valorilor ordonatelor z(x)
sau z(x,y), in limita unei lungimi de bazad sau suprafete de masurare, este un parametru de

dispersie al inaltimilor asperitatilor. Pentru parametrul 2D, relatia de calcul este:

1Y,
Rq = /MZZ (x.) (6.3)

Blunt defineste abaterea medie patratica a suprafetei ca fiind [Blunt, 2008]:

S :\/ﬁzzzz(xi.yj) (6.4)

=1 i=l

unde M este numarul de puncte de pe un profil, iar N este numarul de profile de pe suprafata
investigata; z(x,y) este setul de date de stare bruta, obtinut pentru suprafata investigata.

iniltimea maxima a profilului / suprafetei, Rt/St, este distanta dintre cel mai inalt
varf si cea mai adanci vale, in zona investigata [Blunt, 2002], [Blateyron, 2008]. inaltimea
maxima a profilului sau a suprafetei este notata cu Sz (conform [SR EN 1SO 4287:2003], [SR
EN ISO 25178-2:2012]), St (conform [ASME B46.1:2009]) sau Sy.

Daca se lucreaza cu profile nefiltrate, fata de o linie/suprafata de referinta:
Rt = (|Rp| +|RV|) (6.5)
St = (Sp| +/Sv) (6.6)
Factorul de asimetrie a profilului / suprafetei evaluate sau oblicitatea, (skewness, in

limba engleza), Rsk / Ssk, este o masura a asimetriei deviatiei profilului / suprafetei fata de
linia medie / planul median. Este puternic influentat de proeminentele sau golurile izolate.

1 3
Rsk = :
s VRT le (x,) (6.7)
sk =————3" 37 (x,.y) (6.8)

M-N-&q° 7 ‘=
In sens fizic, Ssk ofera indicatii cu privire la existenta caracteristicilor ascutite pe profil

sau pe microtopografia investigata.
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Factorul de aplatizare a profilului / suprafetei evaluate, Rku/Sku, este o masura a
curbei a aplatizarii sau ,,ascutimii” curbei de distributie a Tndltimilor suprafetei. Acesti

parametrii ofera informatii tot despre forma profilului sau a suprafetei.

1 U4
RKu = M.qulgz (x,) (6.9)
g( _ 4
u= MNSqAJZ:ZZ(X Y;) (6.10)

Pentru o0 suprafatda gaussiand, cu varfurile si vdile uniform distribuite, valoarea
parametrilor 2D si 3D este 3. Din punct de vedere fizic, excesul indica varfurile de pe o

suprafata.

6.3. Parametrii functionali si curba Abbott-Firestone

Conform [Blunt, 3002], [Blateyron, 2008], [Stout, 1994], [Botan, 2013], [Cotell, 2002],
[SR EN ISO 25178-2:2012], parametrii functionali se definesc din curba lungimii portante
(pentru analiza 2D) sau pe curba ariei portante (pentru analiza 3D), fiind intlnite 1n literatura
de specialitate si sub numele de curbe Abbott-Firestone si caracterizand capacitatea portanta a
suprafetelor. Acesti parametri sunt parametri globali si trebuie tinut seama ca sunt parametri
statistici.

iniltimea redusi a varfurilor, Rpk/Spk, estimeazi varfurile mici de deasupra
platoului principal al suprafetei. Aceste varfuri vor fi eliminate (prin deformare sau

indepartare ca particule de uzurd) in timpul perioadei de rodaj. Pentru a avea o cantitate cat

mai micd de particule desprinse de pe
suprafatd, ar fi de dorit o valoare cat mai

mica pentru acest parametru. Acesta este

. . = Sk 40%
folosit pentru evaluarea suprafetei in sensul = | 20
L
o . e A 9 . S5 —-_'—““'---—'.__.__________-_-_-
ca valori mici inseamna suprafete fara S, 1
varfuri. 0 20 40 60 80
Bearing area ratio (%)

iniltimea (adincimea) relativi a

pT™

Fig. 6.1. Setul de parametri 2D functionali [SPI
6.7.2 (2017)]

. . . . . , Version
miezului (zonei de mijloc) a suprafetei,

RK/Sk, reprezintd partea functionala a
suprafetei. Dupa perioada de rodaj (dupa ce varfurile, reprezentate de Rpk/Spk, sunt uzate),
aceasta parte a suprafetei va prelua sarcina in timpul functionarii.

Adancimea redusa a celor mai adanci vii ale suprafetei analizate, Rvk/Svk, este o
estimare a adancimii véilor care vor retine lubrifiantul in timpul functionarii.

Parametrii functionali

In ceea ce priveste parametrii functionali, s-au selectat pentru aceasta analiza Rpk, Rk si
Rvk, respectiv Spk, Sk si Svk, considerandu-se cd ar putea reflecta mai bine o corelatie cu

parametrii tribologici (coeficient de frecare, uzurd si foarte probabil emisia acustica), aga cum s-a
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aratat si in [Blunt, 3002], [Malburg, 2002], [Stout, 1994]. Acesti parametri au si denumiri
sugestive: Rpk — ,,zona inaltimilor asperitatilor” sau regiunea de contact (in aceasta zond, in
procesul de uzare, varfurile asperitatilor sunt deformate sau/si detasate in contact cu suprafata
conjugata), Rk — ,,miezul” texturii sau ,,zona de preluare a sarcinii” in functionare, Rvk — ,,zona de

vale” sau ,,zona de retinere a lubrifiantului”.

6.4. Metodologie caracteristica de masurare a parametrilor texturii suprafetei

Pentru evaluarea calitatii suprafetei, s-a utilizat profilometrul Laser NANOFOCUS
USCAN, din cadrul Universitatii ,,Stefan cel Mare" din Suceava. Acesta este un profilometru
optic destinat masurdarii bidimensionale si tridimensionale fara contact a microtopografiei
suprafetelor, cu intervalul de masurare de 150 mm x 200 mm, intervalul de masurare pe
verticald 1,00 um pana la 18 mm, rezolutia pe verticald de 25 nm [NanoFocus AG pScan®].
Pentru prelucrarea rezultatelor s-au utilizat programele SPIP 6.7.2 [SPIP™, Version 6.7.2
(2017)].

Parametrii 3D s-au calculat pentru fiecare urma de uzura de pe cele trei bile fixe si s-a
calculat media, valoarea maxima si valoarea minima. Pasul de mésurare este acelasi si pentru
masurdtorile 3D si pentru cele 2D: 5 um. Distanta Intre linii la masuratorile 3D este tot de 5
um. Parametrii 2D sunt media a trei masuratori, adica trei linii de profil, perpendiculare pe
directia de alunecare, pe fiecare bila. Profilele liniare trebuie sa fie perpendiculare pe directia
de alunecare, deci sunt una din axele elipsei selectate. Parametrii 3D sunt calculati pentru
toate valorile z(x,y), masurate pe zona de masurare (urma de uzura).

Figura 6.2 prezinta o urma de uzura de pe o bila, asa cum este reconstruita cu ajutorul
programului SPIP. Se observa urma de uzura, elipsa urmei fiind in concordanta cu
masurdtorile de la microscopul optic.

SA_1Gn_300N_1000_1(2) 30 Emse..

I 4000
™~ 300.0

nm] e P 200.0
'2%% ‘ : §- 100.0

~ 0.0 Yum]

400.0

Fig. 6.2. Urma de uzura, reconstituitd virtual cu SPIP de pe bila 3 a unui set de bile testat 3 in ulei de soia + 1%
nano grafit (scara Z este 200:1, in microni), cu conditiile de testare F = 300 N, v = 1000 rpm
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In acest studiu s-au introdus urmatoarele notatii pentru evaluarea imprastierii valorilor
masurate pentru un parametru al rugozitatii [Botan, 2013]. [Georgescu, 2012], [Deleanu,
2011], [Pirvu, 2017]. Se va exemplifica cu ajutorul parametrului de medie aritmetica a
rugozitatii, Ra sau Sa, n functie de metoda de masurare (2D sau 3D).

Fiecare parametru pe zona/linia masurata, poate fi caracterizat prin:

- valoarea maxima inregistratd, Ramax SaU Samax;

- valoarea minima inregistrata, Ramj, Sau Samin;

- valoarea medie a parametrului din mai multe masuratori, Rap, sau Sap:

1 n
Ra =—>» Ra.
a_ niz:l: a. (6.11)
S of Y (6.12)
m n& i :

in care Raj este valoarea parametrului Ra pentru masuratoarea (linia) i, Sa; este valoarea
parametrului Sa pentru masuratoarea i (pe aria investigatd), n fiind numarul de masuratori (in
acest studiu n = 3 pentru valori 2D si n = 3 pentru cele 3D);
- abaterea superioara fatd de media calculatd pentru n masuratori:
As = Ramax - Ran (6.13)
- abaterea inferioara fatd de media calculata pentru n masuratori:
Ai = Ramin - Ran, (6.14)
- abaterea superioara fatd de media calculata pentru n masuratori:
AS(%)=—23_100 [6)] (6.15)
Ra,,
- abaterea inferioara fata de media calculata pentru n masuratori:
Ai) =100 %] (6.16)
R m

In acest capitol s-au detaliat urmitoarele studii de caz:

- studiu comparativ intre valorile ob{inute pentru parametrii rugozitdtii, 3D pentru toatd
elipsa urmei de uzurd si 2D, pentru linia cea mai lungd a urmei de uzura perpendiculara pe
directia de alunecare,

- studiul influentei concentratiei de grafit si a parametrilor de testare (viteza si forta)

asupra parametrilor 3D ai topografiei suprafetelor urmelor de uzura de pe bile.

6.5. Studiu comparativ al valorilor parametrilor 2D si 3D pentru suprafetele uzate

ale bilelor
Figura 6.3 prezinta o imagine reconstruitd (virtuald) cu programul SPIP 6.7.2 a zonei
investigate cu ajutorul profilometrului non-contact, iar Tabelul 6.1. prezinta parametrii de

amplitudine 3D pentru suprafata neuzata a bilei.
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Sa=0.474 nm Sq=0.668 nm Ssk=1.49 Sku=8.21
Yo}

4

Sy=7.38 nn
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Y Range: 695 ym
858

510

-1415 -1065 -715
X Range: 700 um

Fig. 6.3. Imagine virtuala a suprafetei initiale a bilei

Tabelul 6.1. Valori caracteristice
pentru suprafata bilelor

Sa [um] 0.47396 .

5 -
Sq [um] 0.66767| _ 4
Ssk 1.4869 E 3 i
Sku 8.2139| £ :12
St [um] 7.3786| O 0
Sv [um] 2.2138 ;
Sp [um] 5.1648 20 40 60 8 100

K 1.3671 . .

Spk [pm] Material Ratio [%]
Sk [wm] 10216 Fig. 6.4. Curba Abb f i a bilei
Suk [Mm] 0.55826 ig. 6.4. Curba ott pentru suprafata neauzata a bilei

Tindnd seama de informatiile din Figurile 6.3 si 6.4 si Tabelul 6.1, caracterizarea
texturii suprafetei bilelor se poate face astfel:
- rare asperitati foarte inalte (St =7 um),
- suprafata fin rectificata (Sa = 0,47 um),
- platou cu denivelari rezultate din particularitdtile tehnologice de obtinere a suprafetei
bilelor (Ssk = 1,486, Sku = 8,213)
- curba Abbott-Firestone (Fig. 6.4) caracteristica suprafetelor rectificate fin, cu volum
mic pentru retinerea lubrifiantului (Svk = 0,55 um), cu volum mare de material in miezul
profilului, responsabil pentru rezistenta contactului si valori mici pentru Spk (Spk = 1,36 um).

Figura 6.6 prezinta comparatii ale parametrilor 2D si 3D. Setul de parametri (F, v) a fost
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ales doar pentru a pune in evidentd calitativ diferentele intre cele doua tipuri de masuratori
pentru urmele de uzura rezultate dupa testarea cu lubrifiant soia +1% grafit.

Analizand graficele din Fig. 6.6 si Tabelul 6.1, se pot face urmatoarele observatii:

- In general, valoarea medie a aceluiasi parametru este mai mare pentru evaluarea 3D
comparativ cu valoarea obtinutd in 2D, iar intervalul de imprastiere este mai mic pentru 3D
comparativ cu cel obtinut in 2D;

- pentru parametrii Ra, Sa, Rq, Sq, Rp, Sp si chiar Rsk, Ssk s-au obtinut valori medii
apropiate, ceea ce inseamna ca acesti parametri sunt mai pufini sensibili la metoda de
masurare;

- pentru ceilalti parametri de amplitudine analizati, valorile medii 2D sunt mai mici fata
de valorile medii 3D pentru acelasi parametru;

- cea mai mare diferenta s-a constatat intre valorile medii pentru Rt si St si respectiv, Rv
si Sv.

Se poate observa din valorile medii ale
parametrilor de amplitudine ca raportul intre valorile
3D si 2D este cuprins intre 2,5...3,5. Aceasta diferenta
se poate explica astfel: profilul 2D, desi este, ca
lungime, egal cu una din axele elipsei urmei de uzura,
cea perpendiculara pe directia de alunecare este foarte
probabil sd nu contind valorile extreme ale
asperitatilor. Conform teoriei EHD [Dowson, 1977],
[Cameron, 1983], [D’Agostino, 2002], presiunea

maxima intr-un contact punctiform se afla spre iesirea  Fig. 6.5. Urma de uzura pe: una din bilele
testului 1 cu lubrifiant soia+1% grafit, F
=300 N siv=0,69m/s

lubrifiantului din contact. Pe multe fotografii facute la
microscopul optic se observa ca textura mai rugoasa
nu se afld pe axa urmei de uzurd perpendiculara pe directia de alunecare. Urma de uzurd din
Fig. 6.5 este data pentru a sublinia acest aspect. O alta cauza este ca profilele 2D sunt filtrate
si cu o lungime de referinta de 0,25 pum, iar profilele 3D sunt analizate pe profilul primar, doar
cu nivelarea suprafetei urmei de uzura.

Cum 1n tribologie valorile extreme ale asperitafilor sunt importante, atat in contactul
uscat, cat si in cel lubrifiat, ar rezulta cd masuratorile 3D reflectd mai bine calitatea suprafetei
st felul cum se va comporta suprafata in timpul regimului de lucru.

Parametrii de amplitudine

Figura 6.7 prezintd o comparatie intre valorile medii si intervalele de Tmprastiere
obtinute pentru parametrii 2D si 3D, Ra si Sa, pentru suprafetele uzate ale bilelor. Tot aceste
grafice reflectd influenta vitezei de alunecare asupra parametrilor de amplitudine ai texturii
suprafetei. Avand in vedere numarul mare de date analizate (3 profile 2D, cate unul de pe
fiecare urma de uzura si trei urme de uzura pe cele trei bile ale unui test, pentru parametrii
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3D), se considera ca tendintele pot fi analizate in sensul compararii valorilor si evidentierii
avantajelor oferite de parametrizarea 3D.

Soia + 1% nano grafit
F=100N,v=0,38 m/s

8
6.20
7
6
4.57
0 5
2
4
3
1.05
1.64
2 1.58
0.65 0.76
1 |5is 0.29 0.53 w
Ll D ]
Ra Sa Rq Sq Rt St Rv Sv Rp Sp
a)
Soia + 1% nano grafit
F=100N,v =038 m/s
3.5
Soia + 1% nano grafit 3 1.58
F=100N,v=10,38m/s
12 6.37 2.5 2.28
10 = h
E
=2 2
8
6 J 1.5 T
1.07
4 2.58 1 0.p2
> | Op4 L 0.26
0.13 0.5
0 1] 0.05
Rsk Ssk Rku Sku ﬁ
2 0
Rpk Spk Rk Sk Rvk Svk
4
b) c)

Fig. 6.6. Comparatie intre valori ale parametrilor 3D si 2D
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Soia neaditivat

Ra siSa
1.6 I
0,53 m/s I 0,69 m/s
14 : {‘
1.2 |
1 |
= 0.8 :
2 |
= 0.6 :
0.4 :
Hal N
ﬂ_ 1
100 200 300 100 200 300
Sarcina [N]
Soia + 1% nano grafit
Ra siSa
1.6
0,38 m/s 0,53 m/s 0,69 m/s
14
1.2
1
)
é 0.8

0.6 -1L
T

100 200 300 100 200 300 100 200 300
Sarcind [N]

Fig. 6.7. Valorile medii si intervalele de imprastiere obtinute pentru parametrii 2D si 3D

Calitativ, tendintele de evolutie a parametrilor 2D si 3D in functie de vitezd sunt
similare, dar valorile difera mult.
In general, valoarea medie a parametrilor 3D este mai mare, dar intervalul de

impragtiere este mai mic.
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Soia neaditivat
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Sarcina [N]

Fig. 6.8 Valorile medii si intervalele de imprastiere obtinute pentru parametrii 2D si 3D

Din Figura 6.8 rezulta urmatoarele:

e cu cresterea vitezei, calitatea suprafetei uzate se imbunatateste;

e din punct de vedere al timpului de calcul alocat, avand in vedere programul dedicat,
pentru cel care efectueaza investigatia dureaza mai mult selectarea liniilor si calcularea mediei
parametrilor 2D,

e diferente mari apar pentru Rku-Sku, Rz-Sz, Rv-Sv, Rp-Sp; valorile obtinute pentru
parametrii 3D sunt mai mari (aproape toti acestia sunt de doud ori mai mari),

e intervalele de imprastiere sunt mai mici pentru parametrii 3D.

Acest studiu trece in revista parametrii de amplitudine (Ra, Rq, Rt, Rsk, Rku si
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»omologii" 3D, Sa, Sq, St, Ssk, Sku) si cei functionali (Rpk, Rk, Rvk, respectiv Spk, Sk, Svk).
Ra sau Sa nu ofera informatii despre structura spatiald si nu diferentiaza vaile si

varfurile topografiei. Malburg [Malburg, 2008] a apreciat calitatea suprafetei si prin raportul
Rt/Ra= 1t (6.17)

Ra

pentru suprafete honuite, deci cu finisare foarte buna. Acest raport trebuie luat in considerare
si la studiul suprafetelor uzate. In cazul acestora, o valoare mici poate indica o calitate buni a
suprafetei uzate, si o continuare a functionarii sistemului in conditii bune. O valoare mare
poate caracteriza o suprafatd cu varfuri (rare sau nu), dar foarte 1nalte, ceea ce presupune un
proces agresiv de uzare, cel putin in zona existentei maximului singular. In acest studiu,
autorul a analizat rapoartele Rt/Ra si St/Sa, calculate cu valorile medii obtinute conform

metodologiei descrise mai sus.

Fig. 6.9. Profile caracterizate prin aceeasi valoarea a lui Ra
[ASME B46 Committee — Surface Texture — Panel Discussion]

Tabelele 6.2 si 6.3 prezinta valorile medii si abaterile inferioara, respectiv superioara, in
procente, pentru fiecare parametru 3D si 2D analizat, pentru soia + 1% grafit. S-a optat pentru
studiul acestor urme de uzura intrucat comportarea tribologica a acestui lubrifiant a fost mai
buna comparativ cu lubrifiantii cu concentratii mai mici (vezi Capitolul 4) .

In standardele internationale se recomanda pentru suprafete bine prelucrate ca aceste
abateri sa fie in limita a + 16% pentru parametrii 2D [Blunt, 2003], dar este vorba despre
suprafete finisate, neutilizate inca. Din tabele se observa cé acest interval ar fi respectat doar
pentru cativa parametri 3D. Pentru metoda de esantionare utilizata in acest studiu, pentru bile,
raportul St/Sa este de doua pana la trei ori mai mare decat Rt/Ra (Tabelele 6.2 si 6.3). Rezulta
ca evaluarea calitatii suprafetei prin parametrii 3D poate evidentia cu o probabilitate mai mare
existenta valorilor extreme. Se observa o scadere a acestui raport cu cresterea vitezei, mai
accentuata pentru St/Sa. La viteze mai mari, suprafetele uzate au o calitate mai buna
comparativ cu cele obtinute pentru viteza mai mica de testare (in cazul prezentului studiu, v =
0,38 m/s), aspect de care este interesat un proiectant atunci cand va selecta regimul de lucru al

tribosistemului, mai ales n cazul regimului cu porniri §i opriri repetate.
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Tabelul 6.2. Valorile medii si intervalul de imprastiere pentru parametrii 2D de amplitudine,
pentru bile testate cu lubrifiantul soia +1% grafit

Parametrul v =0,38 m/s

F=100 N F=200N F =300 N
+82,2% +14,6% +47,1%
Ra [pm] 0,19275 59 0,568 14 594 0,421%9 39,
Rq [pm] 0,287 55 5 0, 724755 0,536 500
Rp [pm] 4,567 5550, 2,281 5 1,473330%
! -20,8% 14%-13,6% ! -24,6%
Rv [um] 1,387 257 1,343 5% 127955
Rt [pm] 1,581/ 5 1581557 2,752:383%
Rsk 0,841 2500 0,845% 0% 0,231/ 5
Rku 63 EE | s | 328l
Rpk 0,057 0% 0,395 0, 71185
Rk 1,581/ 54.8% 3,622/25% 1,29850:5%
d -50,5% 1 -5,8% d -28,0%
Rvk 1,0727 188 8% 0,017558% 0,439/552%

Rt/Ra 8,15 2,82 6,54

Tabelul 6.3. Valorile medii si intervalul de imprastiere pentru parametrii 3D de amplitudine,
pentru bile testate cu lubrifiantul soia +1% grafit

Parametrul V =038 m/s
F=100 N F=200N F=300N
Sa [pm] 0,650 3% 0,871 5% 0,792/31%
Sq [pm] 0,758 304 1,08355 0,96633%%
Sp [pm] 4,567 50,306 4,978 133/ 4,703725%
SV [pum] 1,387 155 2,925%5 7 25572
St [pm] 62021154 | 7:9035gum; 7,26%%5%,
Ssk 013255 | 04125 | 0238555
Sku 2, 588?1%?;& 3, 26311; A 2, 9081268'69;?
Spk 0,927 5558 1LATLZ e 1,048 58
Sk 2,285% 1y, 2,955/ s 2,746 32"
s | ozeist | ol | osseis)
St/Sa 9,53 9,08 9.19

Pentru a sublinia importanta studiilor bazate pe un set de parametri ai texturii, in Fig.
6.10 se prezinta schematizat profile diferite caracterizate prin setul (Rg, Rsk, Rku). In acest
studiu sunt analizate doar valorile parametri de amplitudine 3D (Sq, Ssk, Sku).

74



Capitolul 6. Studiul parametric 2D si 3D al texturii suprafetei urmelor de uzurd

pentru lubrifiere cu ulei de soia §i nanografit

Rg=3
Rsk=0
Rku =3
a) Suprafata gaussiana
Rq=12 Rq=12
Rsk =-1 Rsk =1
Rku =8 Rku =18
b) Suprafata cu vai adanci si inguste C) Suprafata cu varfuri inalte si inguste
™ /N Rg=4 Rq =4
| L_// L’ Rsk=0 Rsk=0
Rku=15 Rku =10
d) Suprafata cu vai si varfuri largi, e) Suprafata cu varfuri si vai rare
cu panta relativ mare dar cu valori extreme

Fig. 6.10. Tipuri de suprafete si valori ale parametrilor de amplitudine (adaptare dupa [385])

SA_1Gn_100N_1000_1(2) 3DMEwhd SA_16n_300N_1000_1(2) 3D B

F- 400.0 400.0
P 300.0 = 3 300.0
y - 200.0 ] St 2000

/>~ 100.0 TR - - 1000
0.0 Y[um] 2 7~ 0.0 Y[pm]
-400.0 g -100.0

-200.0 -200.0

s000 400.0

1075 ¥ "
1050 3
1025 10
10.00 i

_ 9750 _

£ o500 E 1
9.250 i
9.000
8.750 6
8.500 .
8.250

500 1000 150 200 250 300 350 100.0 200 300 400
[um] [um]
Rq =0,166 um, Rsk = -0,01, Rku = 4,55 Rq = 0,166 um, Rsk = 0,224, Rku = 3,58
F=100N F=300N

F. 6.11 Lubrifiant soia + 1% grafit, v = 0,38 m/s, profil netestat

Analizand valorile pentru perechea (Rsk, Rku) sau (Ssk, Sku) se observa ca Rsk (si Sku)
sunt pozitive, iar Rku are valori in intervalul 2...3. Rezulta cd marea majoritate a urmelor de uzura
sunt suprafete cu varfuri inalte si Inguste, rezultate Tn urma unei uzuri abrazive, urmele fiind
vizibile si pe imaginile obtinute la microscopul optic si pe imaginile virtuale care reconstituie
suprafata cu ajutorul soft-ului, SPIP 6.7.2 [SPIP™, Version 6.7.2 (2017)]
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Fig. 6.12 Urme de uzura la v = 0,69 m/s reconstituite 3D si sectiunile transversate ale acestora

Figura 6.12. exemplifica aceste concluzii doar pentru o bila dintr-un un test, dar acestea
sunt sustinute de datele din Tabelele 6.2 si 6.3.

Analizand datele din tabelele 6.2 si 6.3, se observa ca pentru toate masuratorile, St este
mai mare decat Rt, ceea ce inseamna cad valorile maxime nu au fost gasite pe axa elipsei
perpendiculara pe directia de alunecare. Acest lucru este logic pentru ca intr-un contact circular
sau aproape circular, presiunea maxima in contact este spre iesirea din contact [Dowson, 1977],
[Cretu, 2014], [Stachowiak, 2005]. Deci, un studiu 3D va include si zona de maxima presiune a
contactului care, foarte probabil va afecta, local, in mai mare masura, calitatea texturii
suprafetei.

Pentru cateva regimuri de testare (F = 100 N, v = 0,38 m/s), (F = 100 N, v = 0,53 m/s),
(F =200 N, v = 0,69 m/s), s-au obtinut valori mai mici decat cele obtinute pe suprafetele initiale
ale bilelor, ceea ce presupune ca regimul de testare actioneaza ca un regim de rodaj,

imbunédtatind calitatea suprafetei.
6.6. Influenta concentratiei aditivuluisi regimului de testare asupra parametrilor

de amplitudine

In graficele urmatoare, concentratia nula corespunde uleiului de soia neaditivat.
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Fig. 6.14 Influenta concentratiei asupra Sq

Pentru concentratia de 0,25% grafit, valoarea Sa este cea mai mare, cu exceptia F =
300 N si v = 0,69 m/s. Concluzia este ca o concentratie mica de nanoaditiv nu este benefica sa
pastreze parametrii de amplitudine la valori mici. Pentru cea mai mare concentratie (1%

grafit) Sa s-a micsorat, dar nu sub valoarea obtinuta pe urmele cu ulei de soia neaditivat.
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Fig. 6.16. Influenta concentratiei asupra Ssk
La aceste suprafete uzate, dependenta de tip Sq = a. Sa nu se poate observa, fapt

exemplificat prin alura diferitd a graficelor pentru Sa si Sq la regimurile (F = 300 N, v = 0.53
m/s), (F = 200 N, v = 0.69 m/s). Valorile medii pentru Sku sunt intre 2,40 si 9,96 (cu doua
valori foarte mari 33,42 si 51,89), deci o suprafatd rugoasa, cu varfuri inalte si inguste, tipice
suprafetelor cu uzura abraziva, Ssk fiind cuprins intre 0 (cateva valori negative aproape de

zero) si 3,75.
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Valorile cele mai mari ale St (Fig. 6.18) s-au obtinut pentru lubrifiantul cu concetratia

Concentratie nanografit [ %]

50.0 100.0

150 200 250 300 350
[um]

F =100 N, v =10,69 m/s, soia+0,25% grafit

Sku= 51,89, Ssk=3,75
Fig. 6. 17 Valori extreme pentru Sku

Fig. 6.18 Influenta concentratiei asupra St

intense decat in cazul uleiului fara aditivi.
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6.7. Influenta concentratiei si regimului de testare asupra parametrilor functionali

In Figurile 6.19 si 6.20 sunt date curbele Abbott-Firestone 3D si sub fiecare curbi este
urma de uzurd, asa cum a fost obtinuta la microscopul optic.
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Ulei de soia + 1% nano grafit, conditii de testare: F =300 N, v = 0,69 m/s
Fig. 6.19. Curbe Abbott-Firestone tipice (3D)
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Fig. 6.20 Ulei de soia, conditii de testare: F =300 N, v = 0,69 m/s

O modificare semnificativa a lui Svk se observd pentru concentratia micd de grafit
(0,25%), pentru sarcinile de 200 N si 300 N la vitezele mai mari v = 0,53 m/s si v = 0,69 m/s
(Fig. 6.21).

Acolo unde Spk este mai mic decat Spk a suprafetei initiale, restul valorilor Sk si Svk
fiind similare cu cele ale suprafetei initiale, se estimeaza cd a avut loc o uzura abraziva tip

rodaj, adicd au fost nivelate doar varfurile asperitatilor fara a se deteriora prin uzurd intreg
profilul.
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Fig. 6.21. Suma parametrilor functionali (Svk+Sk+Spk) in functie de concentratie, sarcina si viteza (0

reprezinta suprafata initiala, neuzata, a bilei)

Daca (Spk+Sk+Svk) initial < (Spk+Sk+Svk) uzat, se poate imagina ca uzura abraziva a
remodelat intreg profilul. Asemenea valori s-au obtinut doar pentru uleiul de soia la v = 0,53
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m/s si (F =100 N, v = 0,38 m/s), pentru lubrifiantul cu 0,5% grafit, tot la regimuri usoare (F =
100 N). La lubrifiantul cu 1%, in general, se pastreaza suma parametrilor pentru regimuri
usoare si creste usor pentru F = 300 N), ceea ce Inseamna ca aditivul protejeazd suprafata

printr-un proces de frecare cu al treilea corp.
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Fig. 6.22. Modificarea semnificativa a lui Svk
Lubrifiant: soia + 0,25% nano grafit, F = 300N, v = 0,69 m/s

Din graficele care prezinta parametrii functionali in functie de regimul de testare pentru
lubrifiantul cu nanografit, se observa cd cele mai mari valori s-au masurat pe urmele cu
concentratia cea mai micd de 0,25% (cu exceptia unei valori mari asociate concentratiei de
0,5% la F=300 N si v=0,53m/s). Urmele de uzurd sunt adanci, ascutite si se observa smulgeri
rezultate ca proces al uzurii adezive. Curbele Abbot-Firestone sunt foarte ascutite in zona
varfului profilului, desi panta zonei de rezistenta a profilului nu este substantial modificata.
Este tipic pentru un proces intens de uzura abraziva.

Pentru lubrifiantul cu 1% grafit s-au obtinut urme mai putin zgariate, repartitia
materialului a raimas mai favorabild sustinerii sarcinii (vezi curbele Abbott din Fig. 6.19). Si
valorile parametrilor functionali sunt mai buni in sensul c¢d au valori mai mici §i repartitia
materialului este mai bund (Sk este mai mare decat Spk, ceea ce inseamna ca asperitatile nu

sunt ascutite si favorabile unei uzuri abrazive mai intense).

6.8. Harti ale parametrilor de rugozitate

Se observa aceiasi tendinta pentru Sa si St (Fig. 6.23), desi un parametru este calculat
fata de linia de referinta (Sa), iar celalalt reprezintd o valoare singulara (St).

Intre 0,7...1% grafit in ulei de soia nu se genereazi valori mari ale St (nu apar prin
frecare asperitati foarte inalte, asa cum se observa pentru uleiul fara nanoaditiv si pentru
concentratii mici ale aditivului, in special pentru F =200 N si F =300 N. Concluzia ar fi cd la

0 concentratie mai mare, nanoaditivul Tncepe sa-si indeplineascd rolul de protectie al
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suprafetei si de amortizare, reducand crearea de varfuri izolate, dar inalte.

Soia + nano grafit Soia + nano grafit
v=0,38 m/s v=0,38 m/s

Sa [pm]
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200 200
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Concentratie [%] 0 100 Sarcina [N] Concentratie [%] Sarcina [N]

Soia + nano grafit

M iy Soia + nano grafit

v=0,53 m/s

(38

300

Concentratie [%] 0 100 Sarcina [N] T 025
Concentratie [%] 0 100 Sarcina [N]

Soia + nano grafit

v=10,69 m/s Soia + nano grafit

v=0,69 m/s

5 40
B
2.1
g
2 0.
-1
1
300
: 200 300
Concentratie [%] 0 100 Sarcina [N] 200

Concentratie [%)] 0 100 Sarcina [N]

Fig. 6.23 Harti ale valorilor Sa si St pentru toate vitezele de alunecare testate

6.9. Concluzii

Evaluarea calitatii suprafetelor, uzate sau nu, cu ajutorul parametrilor 3D este mai
aproape de realitate, cu cat pasul este mai fin si zona de investigatie mai mare (sau rezultat al
unei medii a 3-5 masuratori pe suprafata studiata), in cazul unei analize 3D.

In cazul suprafetelor uzate, intereseaza mult valorile pentru Ssk, Sku, Sz, Sp si Sv,

pentru ca varfurile Tnalte afecteaza parametrii tribologici, mai ales in cazul compozitelor care
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au particule cu dimensiuni apropiate cu pasul de masurare sau/si cu o distributie locala
neuniformd a materialului de adaos.

S-a realizat un studiu comparativ intre parametrii 2D si 3D pentru suprafetele urmelor
de uzura obtinute pe bile testate cu lubrifianti pe baza de ulei de soia aditivat cu nanografit,
din care a rezultat ca utilizarea setului de parametri 3D ales reflectd modificarea calitatii
suprafetei, in conditiile de esantionare ale metodologiei de investigatie, propusa de autor.

S-a evaluat calitatea suprafetelor printr-un parametru adimensional, St/Sa, care reuneste
un parametru de mediere (Sa) si un parametru extrem (St), prin care se poate justifica de ce
elemente singulare, cum ar fi asperitatile rare si foarte inalte, au o influentd mare asupra
comportdrii tribologice, mai ales pentru compozite cu elemente dure; valorile acestui
parametru reflecta gradul de deteriorare a suprafetei.

v=0,69m/s
Soia + 1% nano aditiv

Soia + 1% nano aditiv

038ms 0 —— " neaditivat
) m053ms —o " mnano carbon amorf
3.2E-06 —
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Fig. 6.25. Comparatie intre rata urmei de uzura si suprafata bilelor testate

In cazul studiat, pentru urmele de uzura obtinute cu lubrifiant soia + nano grafit, pentru
cele trei forte si viteze testate, parametrii care descriu textura suprafetelor uzate nu sunt legati
cu o proportionalitate directd de sarcina si viteza, cel putin pentru intervalele studiate.

Analiza parametrului A pentru testele efectuate

In procesul de evaluare a grosimii peliculei de lubrifiant s-a considerat ci suprafetele de
contact, lubrifiate in regim elastohidrodinamic, sunt perfect netede. In practici, aceste
suprafete sunt caracterizate de rugozitate.

In functie de inaltimea asperititilor celor doud suprafete in contact, separarea
suprafetelor printr-un film de lubrifiant, de grosime minima hy, poate fi completa sau partiala
[Gold, 2002], [Dowson, 1977], [Stachowiak, 2005], [Pascovici, 2001], [Olaru, 2002].

Astfel, pentru estimarea gradului de separare a celor doua suprafete in contact de catre
filmul de lubrifiant i, implicit, pentru evaluarea regimului de lubrifiere, se utilizeazd un
parametru propus de Tallian,

A= hmin _ hmin

= 1
«fR§1+R§2 1,15-\/Ra? + Ra’ (6.18)

in care hpmin — grosimea minima a peliculei de lubrifiant, [m]; Rq;, Rq, — abaterile medii
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patratice ale inaltimilor rugozitatilor celor doua suprafete in contact, [um] [Ripa, 2004],
[Stachowiak, 2005].

Se admite ca pentru A < 1, regimul de lubrifiere este mixt, pentru 1 <A <3, regimul de
lubrifiere este partial EHD si daca A > 3, regimul de lubrifiere este cu film complet de
lubrifiant [Stachowiak, 2005], [Pascovici, 2001], [Olaru, 2002].

Se mai observa cd toate valorile teoretice ale grosimii minime a peliculei de lubrifiant
sunt comparabile cu valoarea rugozittii masurate a bilelor in contact (Sa = 0,4 um si Ra =
0,12 um , Tabelul 6.4), pentru toti lubrifiantii analizati si pentru toate domeniile de turatii si
sarcini axiale considerate. Din acest motiv, toate valorile calculate ale parametrului de ungere
A sunt cuprinse intre 0,64 si 0,041, rezultand ca regimul de lubrifiere este mixt sau in cel mai

bun caz un regim limita datorat naturii uleiului de soia.

Tabelul 6.4. Valori maxime si minime pentru A pentru domeniul de parametri testati

lubrifiantul conditii de testare hmin M(Ra)
20°C soia +1% carbon F=100 N, v=0,69 m/s 4,19x10° m 0,64
soia+1% grafit F=300 N, v=0,38 m/s 1,8x10° m 0,277
soia

soia + 0,5 carbon F=100 N, v=0,69 m/s 1,9 x10®% m 0,292

45°C soia + 1% carbon

: = .
s0a+0,25% grafit F=300 N, v=0,38 m/s | 0,27x10®m 0,041

soia+1% grafit

Dacd se introduce Sa in calculul parametrului A(Sa), valorile caracteristice
regimurilor de lucru se modificd. Tindnd cont de comparatia facutd Intre masuratorile 2D si
3D si ca in marea majoritate a lor, Sa~3Ra, se poate propune o noud evaluare a regimului de

lucru pe baza parametrului 3D, Sa, conform tabelului de mai jos.

Tabelul 6.5.
Ra Sa (orientativ)
regim mixt A<l A<0,3
regim limita si mixt 1<A<3 03<Ai<1
regim cu pelicula (EHD) A>3 A>1

Deoarece A < 1, regimul este mixt, pentru toti lubrifiantii considerati, ceea ce inseamna
ca suprafetele vin in contact, apar deformatii la nivelul asperitatilor si se dezvolta procese de
uzurd abraziva.

Concluzii pe baza evaluarii regimului teoretic de lubrifiere si a parametrului A

S-a calculat parametrul de ungere A, pentru toti lubrifiantii testati si pentru toate
domeniile de turatii, incarcari axiale si vascozitati dinamice considerate. Toate valorile

obtinute au fost mai mici decat 1, regimul de lubrifiere fiind limita.
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Analizand caracteristicile tribologice ale uleiului de soia si lubrifiantilor aditivati cu
nanografit, determinate prin testare pe masina patru bile, se observd cd cel mai bun
comportament tribologic il are uleiul de soia si lubrifiantul soia + 1% grafit.

In Capitolul 2 s-a calculat grosimea minima teoretica a filmului de lubrifiant (pentru
regimul de lubrifiere determinat) pentru toti lubrifiantii testati si pentru toate domeniile de
turatii, incarcari axiale si vascozitdti dinamice considerate. Valorile obtinute ale grosimilor
filmului de lubrifiant, pentru cei patru lubrifianti, sunt foarte apropiate si comparabile cu
valoarea rugozitatii Ra a suprafetelor in contact.

Suprafetele uzate trebuie caracterizate printr-un set de parametri.

Datorita echipamentului performant de masurare (profilometer Laser NANOFOCUS
USCAN) si a soft-ului dedicat, s-a afectuat o analizd pentru intreaga suprafatd a urmelor de
uzurd de pe bilele testate cu ulei de soia + grafit cu scopul de a evalua influenta regimului de
testare si a concentratiei nanoaditivului.

Acest studiu este o continuare a celui prezentat la conferinta internationalad de tribologie
RoTrib 2016, sub titlul Evaluating lubricating capacity of vegetal oils using Abbott-Firestone
Curve, in care s-a facut pentru prima data in literatura de specialitate un calcul al parametrilor

de rugozitate pe toata suprafata urmei de pe o bila dintr-un test pe masina cu patru bile.
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7.1. Concluzii finale

Lubrifiantii biodegradabili pe baza de uleiuri vegetale prezintd un interes deosebit
datoritd unor avantaje preponderent economice fatd de lubrifiantii biodegradabili bazati pe
poliglicoli sau uleiuri esterice sintetice.

Atat sursa relativ inepuizabila, cdt si nontoxicitatea si biodegradabilitatea rapida a
uleiurilor vegetale, sunt principalele avantaje ale acestora.

Cercetarile din prezenta lucrare de doctorat s-au orientat spre studiul reologic, tribologic
si comportarea la inflamabilitate pe suprafete calde a patru uleiuri vegetale, potentiale materii
prime pentru lubrifianti ecologici si anume: soia, rapitd, porumb si masline, comparativ cu un
ulei mineral hidraulic.

Studiul a evidentiat ca evaluarea unui lubrifiant, mai ales aditivat trebuie facuta dupa mai
multe criterii. In aceastd lucrare au fost studiate doud comportiri interconditionate:
comportarea tribologica si comportarea reologica.

Comportarea reologica s-a analizat pentru cele trei clase de lubrifianti nanoaditivati si
pentru uleiul de soia neaditivat.

Autorul a determinat dependenta vascozitatii dinamice de viteza de forfecare si
temperaturd si a modelat dupd legea puterii datele experimentale obtinute. Acest model
aproximeaza cel mai bine dependenta vascozitatii dinamice de viteza de forfecare si
temperatura.

Autorul a formulat un model matematic, tot dupa legea puterii, care sd introducd si
concentratia de nanoaditiv in relatie

n="n,- ea(t—to) . eb-c

in care in care 1 -este vascozitatea dinamica la temperatura t; -, consideratd temperatura de

referinta. a este coeficientul de dependenta a vascozitatii dinamice de temperatura (fiind o
constanta de material), c este concentratia aditivului, in procente masice iar b este o constanta
dependenta de natura aditivului.

Analizand valorile constantelor de material, asa cum le-a obtinut autorul, se constata
ca dependenta de concentratie este slaba, pentru acesti aditivi modificatori ai frecarii si uzurii.
Nanocarbonul nu a modificat vascozitatea dar ceilalti doi au coborat curba de vascozitate-
temperaturd, indiferent de concentratie.

A constatat ca nanoaditivii testati pot fi grupati in doua categorii in functie de influenta
naturii lor:

- aditivul care nu a modificat semnificativ vascozitatea uleiului de soia si curba tensiune
de forfecare - viteza de forfecare, nanocarbonul,

- aditivii care au redus vascozitatea dinamica pe intervalul de temperatura studiat:
grafitul si grafenul, acesti aditivi deplasand in jos curbele de variatie a vascozitatii dinamice
Cu temperatura.
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Aceasta scadere a vascozitdtii indusd de acesti nanoaditivi a dus la o comportare
tribologica particulara.

Toti lubrifiantii nanoaditivati au o tixotropie accentuatd dupd o anumitd valoarea a
vitezei de forfecare, 600...700 s si pana la 2000 s™ valoarea extremd pentru care s-au facut
determinari . Intre 100 s-1 si 600...700 s-1, histerezisul de incircare descircare nu este
semnificativ, dependenta tensiunii cu viteza de forfecare fiind aproape liniar, caracteristic
fluidelor mai apropiate de comportarea newtoniana.

Modelarea dependentei tensiune de forfecare - vitezd de deformare dupa legea puterii
are un coeficient de corelatie mic din cauza buclei de histerezis. Daca se ia in considerare
doar curba de incarcare, dependenta are o tendinta apropiata de cea liniara.

Comportarea tribologica a celor trei clase de lubrifianti si a uleiului de soia
neaditivat s-a analizat utilizand tribotesterul cu patru bile.

Analizand caracteristicile tribologice (coeficient de frecare, urma de uzura, rata de
uzurd) determinate prin testare pe masina cu patru bile, se observa ca cel mai bun
comportament tribologic il are lubrifiantul cu nano grafit si cel cu nano carbon, in
concentratie de 1.0% wt. Modificarea comportarii tribologice cu acest tip de aditiv nu este
semnificativd, cel putin pe intervaluk de parametri studiati pentru viteza, sarcina,
concentratie, dar din hartile parametrilor tribologici se observa tendinta lubrifiantilor
nanoaditivati de a se comporta mai bine la regimuri mai severe.

Din punct de vedere tribologic, uleiul de soia degumat, poate fi folosite ca materii prime
de baza ale unor lubrifianti biodegradabili, urmand a fi continuatd cercetarea pentru
problematica stabilitatii la oxidare.

7.2. Contributii personale

In literatura studiatd au fost analizate uleiuri vegetale dar rezultatele raportate pentru
uleiurile neaditivate sau aditivate sunt inca neconcludente iar aplicatiile acestor uleiuri se
bazeazd mai mult pe inertia pietei sau pe experienata practica a utilizatorilor.

Luand in considerare ca scopul acestui studiu de cercetare a fost evaluarea, din punct de
vedere tribologic si reologic, a influentei nanoaditivilor pe baza de carbon (carbon amorf,
grafit si grafen) 1n uleiul de soia degumat, autorul a realizat urmatoarele.

e Studierea analiticd a unei documentatii recente privind uleiurile vegetale, neaditivate
si aditivate, pentru aplicatii de lubrifiere.

e Identificarea regimurilor de lubrifiere si determinarea grosimii minime a filmului de
lubrifiant pentru lubrifiantii studiati pentru a stabili regimuri de testare si pentru a explica
valorile experimentale obtinute.

o elaborarea unei metodologii proprii de evaluare a lubrifiantilor pe baza de uleiuri
vegetale printr-un set de teste tribologice si reologice.

e formularea la nivel de laborator a Ilubrifiantilor pentru asigurarea dispersiei
nanoaditivilor.

e un studiu reologic asupra lubrifiantilor formulati

o Determinarea experimentala a dependentei vascozitatii de viteza de forfecare pentru
lubrifiantii formulati si testati, modelarea acestei dependente prin functii de putere,
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o Stabilirea dependentei vascozitatii dinamice de temperatura pentru lubrifiantii
formulati si modelarea acestei dependente cu ajutorul ecuatiei Reynolds.
¢ un studiu tribologic complex asupra lubrifiantilor formulati prin
o planul de teste realizat (patru variabile: natura aditivului, concentratia lui, viteza
si sarcina), asigurand prin dublarea testelor la aceiasi parametri o repetabilitate
buna,
o determinarea parametrilor tribologici (COF, WSD si w(WSD))
o interpretarea informatiei din datele experimentale in vederea determinarii
influentei aditivarii uleiului de soia
o realizarea hartilor variatiei COF, w(WSD) si utilizarea lor pentru evaluarea
comportdrii tribologice
o o investigatie nedistructiva pentru evaluarea texturii suprafetelor uzate pe toata
urma de uzurd, utilizand a parametrilor 3D ai texturii suprafetei in functie de
concentratie si sarcind. Din literatura studiata, autorul a observat ca evaluarea
texturii suprafetelor uzate este rard si tunci cand este facutd se bazeazda pe un
singur parametru, de obicei Ra, dar care nu descrie suficient de bine natura
suprafetelor uzate. In studiu realizat, autorul a folosit un set de parametri,
parametri de amplitudine si parametri functionali pentru a caracteriza suprafetele
uzate. A studiat curbele de sitributie de material (abbott-Firestone) pe profilul
uzat i a observat ca la concentratii mici calitatea suprafetei este mai rea
comparativ cu suprafetele uzate cand s-a folosit lubrifiantul soia +1% nanografit,
e interpretarea datelor si diseminare prin articole stiintifice publicate si sustinute la
conferinte internationale,
e din punct de vedere al competentelor in cercetare, pe durata elaborarii tezei, autorul
a invatat sa utilizeze soft-uri necesare gestiondrii datelor experimentale: MathLab, SPIp™
Version 6.7.2 (2017), Excel, CurveExpert, soft-ul dedicat al masinii cu patru bile, soft-ul care
deserveste microscopul NeoPhot2, soft-ul profilometrului NanoFocus AG puScan®, soft-ul
dedicat v\scozimetrului Brookfield CAP 2000+),
e calibrarea unui sistem de monitorizare in timp real a fortei de frecare pe masina cu 4 bile.

Directii de cercetare ulterioare

Pe baza rezultatelor obtinute, cercetarea se poate continua pe urmatoarele directii:
- extinderea domeniilor de testare pentru sarcind si viteza,
- studiul la gripare a influentei nanoditivilor, deoarece pe hartile de uzura si COF s-au
observat o tendintd de reducere a influentei sarcinii pentru lubrifiantii nanoadtivati iar
la sarcini mari, este probabil ca aditivarea sa deplaseze spre dreapta si sa reduca panta
curbei (sarcina - WSD),
- Utilizarea si altor metode de investigatie pentru a explica comporatarea reologica si
tribologica particulard a acestor lubrifianti
- aditivarea complexa a uleiului de soia (prin testarea unui set de aditivi care sa
includa si modificatori ai vaascozitatii si inhibitori de oxidare).
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