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PROCESSAMENTO DA LIGA FERRO-NÍQUEL-COBRE-MOLIBDÊNIO 

POR MOAGEM DE ALTA ENERGIA 

Lucio Salgado 

RESUMO 

O "mechanical aUoying" pode ser delinido como uma técnica de 

processamento no estado sólido, envolvendo repetidas ações de soldagem, fratura e 

resoldagem de partículas em um moinho de bolas de alta energia. Neste estudo foi utilizada 

a moagem de alta energia da liga ferro-níquel-cobre-moübdênio a partir de pós 

elementares. O objetivo deste trabalho foi estudar o comportamento dessas ligas 

processadas por moagem de alta energia, avaliando diferentes equipamentos e a influência 

dos principais parâmetros de processamento nas características destes materiais. 

Basicamente foram estudados 3 tipos de equipamentos: um moinho tipo Spex e dois 

moinhos atritores, um vertical e outro horizontal, no qual foi realizada a maior parte dos 

experimentos. Os parâmetros de processamento avaliados foram: tamanho de bola, relação 

massa de bola-massa de pó, tempo de moagem e tipo de equipamento. A caracterização 

dos pós e dos compactados foi feita utüizando análise de imagens, difração de raios-X, 

tamanho médio de partículas e densidade a verde. Após sinterização foram realizados 

exame metalográñco, medida de densidade hidrostática, estudo düatométrico e 

determinação da variação dimensional. A comparação dos equipamentos mostrou que o 

moinho tipo SPEX foi, operacionahnente, mais eficiente na preparação da ligas à base de 

ferro. O parâmetro de processo mais importante no controle do tamanho médio de 

partículas foi o tempo de moagem, e de forma geral a partir de 5 horas puderam ser 

produzidas partículas com diâmetros menores que 40 |am. O desgaste de componentes dos 

moinhos foi bastante grande, reduzindo a vida útil do equipamento. 
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PROCESSING OF IRON-NICKEL-COPPER-MOLYBIDENIUM ALLOY 

BY HIGH ENERGY MILLING 

Lucio Salgado 

ABSTRACT 

Mechanical alloying can be defined as a solid state powder processing 

technique involving repeated actions of welding, fi-acturing and rewelding of powder 

particles in a high-energy ball mill. In this study, mechanical alloying of an iron-nickel-

copper-molybdenvun alloy fi-om elemental powders was carried out. The objective of this 

work was to study the behavior of this alloy processed by high energy ball milling, 

evaluating different milling equipments and the influence of the processing parameters on 

material characteristics. Basically 3 types of equipment were used: a SPEX and 2 attritor 

mills, a vertical and a horizontal one, in which most of the tests were carried out. The 

processing parameters evaluated were: ball size, ball-to-powder weight ratio, milling time 

and type of mül. Powder and green compacted samples characterization was done using 

image analysis. X-ray diffraction, medium particle size and green density. After sintering, 

metalographic examination, hydrostatic density measurements, diiatometric studies and 

determination of dimensional change were carried out. Comparison of the equipment 

showed that SPEX mill was operationally more efBcient for the preparation of iron based 

alloy. The most important process parameter in the mean size particle control was the 

milling time, and in general after 5 hours particles less than 40 |im could be produced. The 

wear on mill components was very high, diminishing its overall lifespan. 
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1. INTRODUÇÃO 

"Mechamcal alloying" é uma das rotas de processamento de materiais via 

metalurgia do pó (M/P), que consiste em uma mistura íntima dos componentes utilizando 

moinhos de alta energia (tipo atritor, spex, planetário entre outros), sendo a moagem feita a 

seco ou com auxílio de algum fluido líquido, sempre com a presença de uma atmosfera 

protetora para se evitar uma oxidação excessiva dos pós (BENJAMÍN, 1970; 

ROSSKAMP et al., 1996). Em flinção da ação de bolas, as partículas são moídas e 

prensadas entre si, havendo então a formação de um aglomerado homogêneo. 

O material objeto deste estudo é uma liga ferro-níquel-cobre-molibdênio, dos mais 

importantes na fabricação de componentes estruturais sinterizados, especialmente por sua 

elevada resistência mecânica e à fadiga. Para densidades na faixa de 7,20 g/cm^, é possível 

obter propriedades mecânicas tais como limite de resistência de 1.400 MPa (para peças 

tratadas térmicamente), alongamento de 4%, resistência ao impacto de 35 J e resistência à 

fadiga de 260 MPa para peças sinterizadas (JAMES, 1991). Essas ligas, produzidas 

comercialmente por atomização, são sinterizadas a temperaturas na faixa de 1100 a 1150 

°C, sendo compactadas com pressões de cerca de 700 MPa. 

O trabalho desenvolvido objetivou estudar o comportamento dessas ügas 

processadas por moagem de alta energia, avaliando alguns equipamentos disponíveis para 

esta finalidade, bem como a influência dos principais parâmetros de processamento nas 

características destes materiais. 

As possíveis vantagens no desenvolvimento desta rota de processamento para este 

tipo de ligas são o tamanho de partículas mais fmo, e também o seu alto grau de 

encruamento devido ao processamento mecânico. Os benefícios obtidos seriam: 

OWiSSAO WACiONAL Di£ ÊNEfiGIA NüCLEAH/SP IVtP 



• Aumento da sinterabilidade dos pós, tanto pelo efeito do menor tamanho das 

partículas quanto pelo seu encruamento, fatores que aumentariam a energia 

Hvre do pó. Com isso seria possível obter-se produtos com densidades mais 

altas, a temperaturas e tempos de sinterização menores; 

• Maior homogeneidade estrutural, com a diminuição do tamanho médio de 

poros e melhor distribuição dos elementos de hga como o níquel e o 

moUbdênio. Ambos os fatores levariam a um importante avmiento em 

propriedades mecânicas dinâmicas como tenacidade e resistência à fadiga; 

• Em fimção do encmamento dos pós, e sua conseqüente indeformabihdade, as 

pressões de compactação necessárias seriam menores, camdo de 700 para 

cerca de 200 MPa (pressões mais altas podem causar delaminação das peças 

compactadas). A menor densidade do compactado, poderia ser compensada por 

sua alta sinterabiüdade, de forma a se poder obter um produto com densidade 

sinterizada superior a 7,40 g/cm^. Isto significaria poder-se fazer peças com 

áreas até três vezes maiores utilizando-se o mesmo equipamento de 

compactação, e com uma única etapa de sinterização. 

Estes fatores combinados (redução na pressão de compactação, temperatura e 

tempo de sinterização) levariam a reduções importantes de custo de processamento das 

peças, o que de certa forma compensaria vmi maior custo na obtenção dos pós pela rota da 

moagem de alta energia. 



2. OBJETIVOS 

Este trabalho teve por objetivos: 

Estudar o processo de moagem de alta energia para a febricação de pós ügados à 

base de Fe-Cu-Ni-Mo; 

Avahar o comportamento de moinhos tipo atritor e spex na preparação dessas ügas; 

Avaliar o efeito dos principais parâmetros de processamento por moagem de alta 

energia nas características dos pós obtidos; 

Verificar a potenciaüdade da utiüzação da moagem de alta energia por fabricação 

de pós comerciais. 



3. REVISÃO DA LITERATURA 

3.1 Introdução 

A metalurgia do pó (M/P) é uma técnica de conformação que tem como objetivo 

principal a transformação de pós metálicos, ou misturas de pós metálicos e não metálicos, 

em peças e componentes próximos à sua forma final ("near net shape"). A M/P tem 

apresentado um grande desenvolvimento em termos de tecnologia de produção, sendo uma 

das poucas áreas da metalurgia em contínuo crescimento nos últimos anos. 

A M/P é selecionada como rota de produção de peças industriais por duas razões 

básicas: menor custo do produto acabado em relação a outros processos; e ser o único 

processo de obtenção de determinados componentes. As principais vantagens na seleção de 

materiais na manufatura de componentes automobilísticos por M/P estão apresentadas na 

Tabela 3.1. 

A aplicação mais importante, que responde por cerca de 70% do total das peças 

produzidas, é na indústria automotiva. Em 1999, as peças produzidas por M/P para 

aplicações em veículos leves familiares americanos estavam em tomo de 15,9 kg, o que 

representa aproximadamente 1% do peso total do automóvel, como é mostrado na Tabela 

3.2. Como se observa, o ritmo de crescimento de sinterizados em aplicações automotivas é 

bastante grande, e as projeções mostram que o potencial total neste tipo de veículo é de 

48,5 kg /veículo.(WITTAKER, 2000). 



Tabela 3.1: Vantagens da M/P em relação aos materiais e ao processamento para 

produções em larga escala (FRAYMANN et al., 1998). 

1. Economia proveniente da tecnologia "near net shape" 
• maior produtividade; 
• maior automação; 
• minimização do uso de matéria-prima; 
• menor número de seqüências de usinagem complexas; 
• possibiüdade de produção de peças de média complexidade com iraia estreita 

tolerância dimensional. 

2. Processos de junção não convencionais 
• possibihdade de montagem de vários componentes em um mesmo processo de 

fabricação. 

3. Propriedades projetáveis e controláveis, função de: 
• composição da Uga; 
• densidade; 
• teor de pureza; 
• controle de processo. 

Tabela 3.2: Evolução da. distribuição de peso (em kg) de diversos materiais em um veículo 

famiüar típico dos EUA (P/M TECH NEWS, 1999). 

Material 1977 1991 1999 
Barra, haste, tira e folha de aço 906,3 609,2 635,5 
Aço de média e alta resistência 56,8 109,3 149,0 
Aços inoxidáveis 11,8 16,8 22,9 
Outros aços 25,4 18,9 11,4 
Ferro 245,3 195,8 161,3 
Compósitos de plásticos 76,3 108,1 111,3 
Alumínio 44,1 75,4 107,2 
Cobre e latão 17,5 20,9 20,7 
Peças sinterizadas 7,0 10,7 15,9 
Zinco fimdido sob pressão 17,3 7,9 5,5 
Magnésio fimdido 0,5 1,4 3,2 
Fluidos e lubrificantes 90,9 79,0 88,1 
Borracha 68,1 61,6 64,5 
Vidro 39,7 39,1 44,1 
Outros materiais 58,1 35,7 46,8 
Total 1665,2 1389,6 1487,3 



Outros setores importantes são eletrodomésticos, equipamentos elétricos e 

eletrônicos, materiais para ferramentas, contatos elétricos, materiais magnéticos e materiais 

de fricção, entre outros (HAN, 1988; ROLL, 1990). 

Diversos tipos de pós metálicos são fabricados comercialmente, com destaque para 

o pó de ferro, com uma produção somente nos EUA de aproximadamente 560.000 t/ano, 

que representa cerca de 74% do total produzido. Na tabela 3.3 é mostrado o mercado de 

venda de pós metálicos nos EUA. 

Tabela 3.3: Mercado americano de venda de pós metálicos (em toneladas métricas). 

Tipo de pó 1999 2000 
Ferro e aço 443.253 445.343 
Aço inoxidável 7.157 (E) 8.500 
Cobre e suas ligas 25.240 25.279 
Alimiinio 53.779 (E) 56.470 
Molibdênio (E) 2.500 (E) 2.500 
Tungsténio 1.533 1.940 
Carbonetos 6.123 6.450 
Níquel 10.333 (E) 15.900 
Estanho 1.016 1.151 
Total 550.934 563.533 
(E) Estimativa 

Fonte: Metal Powder Industries Federation 

Estima-se que a produção brasileira de pós metáücos esteja hoje situada no patamar 

de 40.000 toneladas anuais, sendo produzidos pós de ferro, alvmimio, cobre e suas Ugas, 

estanho e chimibo, entre outros. A Figura 3.1 mostra uma distribuição das principais 

empresas do setor no país, cujo mercado foi estimado em cerca de 63 milhões de dólares 

no ano de 2002. 

Nos úhimos anos vem se observando um grande crescimento para o mercado de 

pós especiais, tais como aços inoxidáveis, aços rápidos e superhgas de níquel, 

acompanhando o rápido desenvolvimento de novas tecnologias. A utilização das técnicas 

de M/P e de materiais particulados avançados toma-se cada vez mais vital em produtos 

para motores e transmissões, máquinas e ferramentas e em aplicações aeronáuticas e 

aeroespaciais. O sucesso e o crescimento de técnicas como a compactação isostática a 



quente (HIP), o sinter-forjamento, a conformação por spray, a compactação a morno e a 

moldagem por injeção têm impulsionado especialmente o mercado norte-americano 

(GUMMESON, 1989; HEBEISEN. 1999; RIZZO e CONWAY. 1999; ZIMMERMAN 

et al., 1999). 
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Figura 3.1: Mercado brasileiro de metalurgia do pó (2000) 

O mercado global de vendas de produtos em metalurgia do pó chegou a 5,3 bilhões 

de dólares em 2000, sendo aproximadamente 2 bilhões nos EUA, 1,8 bilhões na Europa e 

1,3 bilhão no Japão. 

3.2 Técnicas de processamento de pós metálicos 

A necessidade cada vez maior de pós metálicos com características especiais tais 

como pureza elevada e baixo m'vel de inclusões, estrutura nanocristalina (técnicas de 

solidificação rápida) e tamanho médio de partículas abaixo de 50 |im, vem propiciando a 

retomada das pesquisas para o desenvolvimento de novas tecnologias de produção desses 

pós e o aprimoramento das técnicas em uso, principalmente com relação à redução dos 

custos de fabricação destas matérias primas (DUNKLEY, 1989; LAWLEY, 1981). 



A princípio, os vários processos de obtenção de pós metálicos podem ser agrupados 

nas seguintes classes: 

* Processo eletroUtico 

* Métodos químicos e físico-químicos 

I * Atomização de metais líquidos 

* Melt-spinning 

* Processamento mecânico 

De modo geral, qualquer material pode ser obtido por um ou mais destes métodos. 

A técnica de fabricação mais adequada está relacionada à aplicação, propriedades e 

estrutura desejadas no produto final, limitações impostas por restrições específicas da 

técnica de M/P e também por considerações econômicas (KLAR e FESKO, 1990). 

Uma das maiores limitações da tecnologia convencional para a fabricação de novos 

materiais é a afinidade de ligações entre alguns elementos na formação de ligas. Quando se 

trata de materiais cujos elementos possuem pontos de fiisão bastante diferentes, as 

limitações são mais acentuadas prejudicando o desenvolvimento de peças ou componentes 

mecânicos mais resistentes. Na M/P essa limitação praticamente não existe, sendo possível 

a elaboração de ligas, por exemplo, à base de metais refi-atários como o tungsténio e o 

molibdênio com prata e cobre. 

Para obtenção de novas ligas e novas composições, alguns processos não 

convencionais foram desenvolvidos nas últimas décadas. Dentre esses processos destacam-

se o "melt- spinning" e o "mechamcal aUoying" (CHAMPIER, 1990). 

3.2.1 Eletrodeposição 

Os pós eletrolíticos podem ser obtidos por 3 rotas a partir de: depósitos duros e 

quebradiços, que são transformados em pó através de moagem; depósitos esponjosos e 

macios, também pulverizados por moagem e depósitos obtidos diretamente na forma de pó 

(JONES, 1960; KLAR e FESKO, 1990). 



A pureza dos pós é a grande vantagem desse processo, podendo ser produzidas 

partículas na faixa de 40 \im até alguns milímetros. A estrutura dos pós é cristalina, 

geralmente dendrítica, muito embora partículas sólidas e nodulares possam ser obtidas. 

3.2.2 Redução 

Dentre os métodos de obtenção de pós metálicos por meio de reações químicas, o 

mais comum é a redução de óxidos pela da utilização de van agente redutor gasoso 

(hidrogênio, amônia dissociada, gás nattiral, etc.), ou sóüdo (carvão ou grafite). 

O pó de ferro é o material com maior produção em escala comercial por esta 

técnica. O método utUizado é a redução de concentrados de magnetita após mistura com 

coque e calcário. Uma outra alternativa para a produção do pó de ferro é a redução de 

carepa de laminação por hidrogênio. Os pós obtidos são grosseh-os, com tamanho médio de 

partícula na faixa de 70 |im 

No caso de metais refratários como o tungstênio e o mohbdênio, obtidos por 

precipitação química dos seus óxidos e posterior redução por hidrogênio, o tamanho médio 

de partícula varia entre 1 a 10 ^m (LENEL, 1980). 

3.2.3 Atomização 

A atomização é um processo bastante sofisticado e que possíbiUta a produção de 

pós metáUcos em larga escala. Pós com alta qualidade, desde alvimínio, latão, aço 

inoxidável, aço ügado e até as superhgas podem ser obtidos por atomização. A atomização, 

associada às novas técnicas de consoUdação, propiciam a fabricação de materiais com 

propriedades superiores àquelas obtidas por processos convencionais. 

As mais importantes características dos pós obtidos no processo de atomização 

mcluem o tamanho médio de partícula, a distribuição de tamanho, a forma, a 

microestrutura e a composição química. Estas características são fundamentais para definir 

as propriedades subseqüentes, como densidade aparente, compactabiüdade, tenacidade e 
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dureza. Há vários processos de atomização, dos quais pode-se destacar: a atomização a gás, 

a água, a eletrodo rotativo, a vácuo, a disco rotativo, centrífiiga, solidificação rápida e 

ultra-rápida (KLAR e FESKO, 1990). 

3.2.3.1 Atomização a água 

No processo de atomização a água o metal é fimdido em um forno a resistência ou 

indução e transportado para uma panela intermediária com uma abertura em sua 

extremidade inferior. O fluxo contínuo de metal líquido é controlado por uma válvula 

localizada nesta abertura da panela. O filete de metal liquido r recebe um jato de água sob 

pressão pulverizando-se e produzindo pequenas gotículas que se resfiiam rapidamente, 

solidificando-se e depositando-se no fiindo do recipiente de atomização (KAYSSER e 

RZESNITZEK, 1990). O recipiente normalmente é protegido com um gás inerte, cuja 

fimção é reduzir ou impedir a oxidação do pó. 

O processo de atomização a água tem significante impacto técnico e econômico na 

produção de aço de babeos e altos teores de ligas. No entanto este processo se restringe à 

produção de Ugas que não sofrem excessiva oxidação, pois esta prejudica a qualidade do 

pó atomizado. A pressão da água no processo varia de 55x10^ a 210x10^ Pa, associada com 

velocidade da água de 70 a 230 m/s. Dependendo do tamanho da partícula, as taxas de 

resfriamento, tipicamente variam de 10̂  a 10̂ * °C/s (DUNKLEY, 1978); LAWLEY, 

1986). As partículas produzidas por atomização a água apresentam irai formato 

tridimensional bastante irregular, que resulta em excelente característica de resistência a 

verde. 

A maior parte dos pós metálicos produzidos comercialmente usa esta rota de 

processamento, dentre os quais destacam-se o pó de ferro e suas Ugas (CAI, 1995). 

3.2.3.2 Atomização a gás 

No processo de atomização a gás o metal Uquido também é fimdido em um forno e 

transportado através de uma canaleta para uma panela com abertvu-a e válvula de controle. 
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Entretanto, neste processo utUiza-se como elemento pulverizador um gás, como ar, 

nitrogênio, argônio ou hélio (BEDOW, 1978). O fluxo típico do gás varia de 1 a 14 

m^/min e a pressão de 350 a 8400 kPa. A velocidade depende da abertura do bico de saída 

do gás, variando de 20 m/s até velocidades supersônicas (KLAR e FESKO, 1990). 

A microestrutura dos pós atomizados a gás varia de amorfa a cristalina fina e 

dendrítica, e sua forma é geralmente arredondada ou esférica. A atomização a gás é 

apücada, principalmente, para a febricação de pós de ügas mais reativas. São atomizados a 

gás aços especiais, ügas de alumínio, cobre, níquel, estanho e superhgas (LAWLEY, 

1987,RICKS et al., 1986). 

3.2.4 "Melt-spinning" 

Neste processo, o metal é fundido em mn cadinho de quartzo com uma abertvira de 

saída em tomo de 1 mm de diâmetro. Uma pressão de argônio é exercida na entrada do 

cadinho projetando o metal fundido sobre um volante de cobre em alta rotação (500 a 3000 

rpm) dentro de um recipiente onde é feito vácuo e é injetado argônio. O fluxo de metal 

Uquido atingindo o volante em alta rotação, se soüdifica rapidamente formando uma fita 

metáüca com espessura de aproximadamente 50 \im, largura de 2 mm e comprimento em 

tomo de 30 m. A combinação da alta pressão na entrada do cadinho com a velocidade do 

volante forma uma camisa de vapor fazendo com que se atinja taxas de resfi-iamento 

maiores ou iguais a 10' K/s (HEINEMANN, 1985). 

3.3. Processamento por moagem de alta energia 

3.3.1. Evolução do processo 

O "mecharucal aUoying" (MA) pode ser definido como uma técrüca de 

processamento no estado sóüdo, envolvendo repetidas ações de soldagem, fratura e 

resoldagem de partículas em um moüiho de alta energia (SURYANARAYAMA, 2001). 

•OMiSSAG NACiCNAL DE ENERGIA NUCLEAR/SP 
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O MA foi desenvolvido por volta de 1966, no laboratório de pesquisa Paul D. 

Merica na INCO, como parte do programa de produção de superligas à base de níquel e 

ferro (ODS - "oxide dispersión strengthened"). As partículas de níquel eram reforçadas 

com a dispersão de óxido para endurecimento por precipitação e seriam aplicadas na 

fabricação de peças de turbinas a jato (BENJAMIN, 1976, 1992). Inicialmente, o MA foi 

utilizado para produzir compósitos metálicos em pó. As pesquisas foram direcionadas no 

sentido de aumentar a resistência mecânica, elevando as temperaturas de aplicação de 

alguns compósitos à base de alumínio, cobre e níquel (BENJAMIN, 1970). 

A dispersão de óxido de alumínio no alumínio aumentava a resistência desse 

sistema, elevando o ponto de fusão da matriz de alumínio. Em estudos desenvolvidos 

anteriormente mostrou-se que a resistência do material aumentava com o aimiento da 

fração volumétrica do óxido e com a diminuição do espaçamento entre partículas 

(GREGORY e GRANT, 1954; LENEL et al., 1957). Entretanto o ponto de fiasão 

relativamente babeo do alumínio representava luna severa limitação para uso em 

tenqjcraturas elevadas. Mesmo no cobre e no níquel, a adição de óxido no processo 

convencional, não impedia o crescimento do tamanho de grão em temperaturas mais 

elevadas. Verificou-se que este problema do crescimento de grão a altas temperaturas, 

mesmo com a adição de óxido, seria minimizado utilizando-se o MA para estabelecer a 

formação de dispersóides extremamente finos. Dessa forma o composto ficaria mais 

estável termicamente (BENJAMIN, 1977). 

Em 1980, foram obtidos materiais com estrutura cristahna estável ou metaestável, 

quasicristalina, nanocristahna e amorfa. Verificaram que, através do MA, é possível 

estender o Umite de solubiüdade de alguns elementos de Uga dentro da matriz. Após as 

primeiras experiências foram obtidos outros compostos utilizando-se carbonetos de 

tungstênio e cobalto e metais com carbonetos (BENJAMIN, 1988, MATTEAZZI et al., 

1997; PORTNOV et al., 1998). 

Em 1983, KOCH e colaboradores do Laboratório Nacional de Oak Ridge da 

Universidade da Caüfómia do Norte utilizaram o MA para produzfr materiais amorfos com 

pós de níquel e nióbio. Para comparar os resultados do material processado no MA, foi 

obtido um amorfo NÍ6oNb4o (at.%) pelo processo de resfriamento rápido. A mistura de pó 

no MA foi processada em moinho Spex na composição inicial N¡6oNb4o (at.%). Utihzaram 
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uma jarra e esferas de aço ferramenta com diâmetro de 9,5 mm. O material foi processado 

ao ar atmosférico e sob atmosfera de hélio, com uma razão esfera/carga de 3:1 (30g:10g). 

A jarra, selada ao ar atmosférico foi aberta a cada hora de processo para retirada de 

amostra do pó para difração de raios X. A cada abertura foi observada a formação de 

pressão parcial, ou seja, aumento da pressão interna, devido às reações com o material em 

processo, indicando a reação do ar aprisionado da jarra. A difração de raios X sobre a 

amostra de pó processado 11 horas (material carregado sob héüo) e 14 horas (material 

carregado ao ar atmosférico) revelou um material tipicamente amorfo. A anáüse térmica do 

material processado sob hého apresentou um pico exotérmico de cristahzação a 647 °C, 

enquanto que no material processado ao ar, o pico exotérmico de cristahzação ocorreu em 

tomo de 577 °C. A temperatura de cristahzação do amorfo obtido ao ar atmosférico foi 

mais baixa devido à presença de oxigênio durante o processo de moagem (KOCH et al., 

1983). 

MURTY e RANGANATHAN (1998) elaboraram uma classificação cronológica 

do MA para melhor visuahzar a evolução desse processo, representada na Tabela 3.4. 

Tabela 3.4: Evolução do processo de MA (MURTY e RANGANATHAN, 1998). 

1960-1970 

Níquel tonado (Ni-ThOj); 

Primeiros experimentos de PMAE com ligas à base de níquel; 

Primeiros experimentos de PMAE com ligas à base de alumínio 

1970-1980 

Patenteamento do MA; 

Patenteamento do MA para ligas de alumínio; 

Primeiro uso comercial da liga MA754; 

Planta piloto para produção de ligas de alumínio por MA 

1980-1990 

Ligas de Al-Li por MA; 

Primeiro uso comercial da liga MA 956; 

Amorfízação por MA; 

Quasicristais por MA; 

Uso do MA em sistemas imiscíveis; 

Moagem reativa; 

Planta INCOMAP para produção de ligas leves 

1990... 

Aços ferramenta, ligas à base de alumínio, carbonetos, hidretos e nitretos, 

cerâmicos, compósitos, compostos intermetálicos, materiais nanocristalinos, 

materiais magnéticos, soluções sólidas supersaturadas 
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3.3.2 Terminologia e alternativas de processo 

Nos últimos 30 anos os moinhos de bolas de alta energia têm sido utilizados no 

processamento de uma vasta gama de materiais, englobando pós de hgas metáhcas, 

compósitos, intermetáücos, cerâmicas, podendo estes materiais ser nanocristahnos ou 

amorfos. O seu emprego iniciou-se em meados da década de 60, quando BENJAMÍN 

(1970) e colaboradores produziram pós de superhgas reforçadas com dispersão de óxidos, 

mediante uma técrüca então batizada como "tiülhng/mixing". O termo "Mechaiücal 

Alloying" surgiu apenas no final da mesma década e se atribui a Ewan C. MacQueen, 

patenteado pela International Nickel Company (INCO). 

De acordo com BENJAMÍN (1995) o MA é um processo de moagem de alta 

energia, reaüzado a seco, para a produção de pós de compósitos de matriz metáüca com 

microestrutura controlada. Isto se dá por meio de repetidos eventos de soldagem e fratura 

de partículas de uma mistura contendo pós metáücos e não metáücos, sujeitas ao impacto 

fortemente energético das bolas do moinho. Embora esta defitüção fosse bem adaptada à 

utUização desta técnica na época em questão, hoje ela se mostra restrita, tendo em vista o 

universo de materiais que podem ser processados em moinhos de alta energia. A definição 

anterior também se restringe ao processamento a seco dos materiais, o que contraria 

exemplos de processamento a úmido de alguns materiais (THUMLER, 1993). 

Uma defiiüção menos restrita foi sugerida (SCHWARZ, 1996) segundo a qual o 

MA é uma técrüca de moagem de bolas de alta energia usada para preparar pós de ügas 

com nücroestruturas úrücas. Nimaa defiiüção bem ampla quanto ao tipo de processamento 

(principahnente no que se refere ao equipamento), o MA é qualquer processo mediante o 

qual se produz a combinação ou üga de dois ou mais elementos químicos, utilizando-se 

meios mecânicos de deformação (moagem, laminação e prensagem) que, direta ou 

mdiretamente, produzem a üga requerida. Convém observar que as duas últimas defiiúções 

seriam bastante adequadas se o MA fosse restrito à formação de ügas metáücas. 

Entretanto, tal termo tem designado historicamente uma série de processos distintos, não 

apenas no que se refere aos materiais processados, mas, sobretudo quanto aos mecanismos 

atuantes em cada caso. 
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Dessa forma, o que se observa é uma classificação diversificada para as várias rotas 

de processamento existentes. O termo genérico "Processamento em moinhos de alta 

energia" (PMAE) pode ser empregado para designar as rotas de fabricação baseadas no 

emprego de tais moinhos (ARAÚJO, 2000). 

A seguir serão consideradas as múltiplas aphcações do processamento em questão, 

enfatizando, sempre que oportuno, as vantagens do PMAE em relação a outros tipos de 

processamento. 

3.3.2.1 Dispersão mecânica 

O PMAE é muito utilizado na fabricação de compósitos de matriz metálica. A sua 

primeira utilização foi a dispersão mecânica de óxidos em superhgas de níquel 

(BENJAMÍN, 1995), onde a distribuição da fase de reforço na matriz é fina e homogênea, 

o que proporciona um efetivo ancoramento dos contornos de grão e melhoria de 

propriedades como tenacidade, resistência mecânica e resistência ao desgaste. 

A principal causa da diferença entre esta rota e aquela dita convencional é que, 

durante o PMAE, as partículas duras são cravadas na matriz, ao contrário da mera 

justaposição que ocorre na mistura simples. Portanto, não só o transporte pela fase Uquida 

é únpedido (em casos de smterização com fase hquida), como também o mecanismo de 

Ostwald "ripeiming", proporcionando um efetivo ancoramento dos contornos de grão 

(PANELLI, 1999). 

3.3.2.2 Criação de interfaces 

O PMAE também é caracterizado pela intensa criação de interfaces, cerca de 

600 mVcm^, devido à redução do tamanho médio de partícula ou extensiva formação de 

contornos de grão. Assim, devido à grande fi-ação de átomos segregados em contornos, esta 

técnica pode ser usada para aumentar o Umite de solubiUdade, obter microestruturas 

nanocristaUnas e mesmo amorfizar determinados tipos de pós (HE et al., 1999). Como 

exemplos de solução sóUda supersaturada produzida por PMAE pode-se citar casos como 
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os apresentados na Tabela 3.5, sendo que a estrutura nanocristalina produzida por PMAE é 

a responsável pelo grande aumento da solubilidade no estado sólido (HUANG, 1998). 

Tabela 3.5: Aumento do limite de solubilidade à temperatura ambiente após PMAE 

(HUANG, 1998). 

Solução SóUda Máxima Solubilidade 

(%at) 

Solubilidade após PMAE 

(%at) 

WemNi 11,0 21 

Mg em Ti <0,2 6 

Hg em Cu <1,0 70 

Al emTi 12,0 75 

Sn emNb 0 25 

Sn em Fe 0 66 

AlemPd 15,0 50 

Cu em Al 0 33 

Co emB 0 50 

Ga em As 0 50 

No caso da produção de metais puros nanocristalinos, HE et al., (1999) mostraram 

ser possível atingir tamanho de grão da ordem de 9 nm para metais cúbicos de corpo 

centrado (Fe, Cr, Nb, W) e cerca de 13 imi para metais hexagonais compactos (Zr, Hf, Co, 

Ru). Os elementos metáhcos, em geral, não amorfizam com exceção de certos metais de 

transição (Ni, Co, Cr, Fe, Mn), que amorfizam quando são deposhados via vapor sobre 

substratos que estejam à temperatura do hého Hquido (4,2 K). 

Já segundo KOCK, (1996) consegue-se amorfizar com poucas exceções compostos 

intermetáhcos que possuam pequenas variações em sua composição, isto é, con^s tos de 

pequeno intervalo de soUdificação amorfizam, enquanto compostos com grande intervalo 

em sua composição não amorfizam. 



3.3.2.3 Refínamento microestrutural e síntese de ligas 

Quando os materiais de partida da PMAE forem pós ou mistiu-a de pós elementares, 

química e estruturalmente similares, serão produzidos pós ou ligas com microestrutura 

ultrafina. 

Em metais dúcteis, o processo de formação de liga iiucia-se com a formação de 

estruturas multicamadas, onde os metais que compõem a mistura se encontram em 

camadas alternadas, cuja espessura tende a se reduzir continuamente conforme aiunenta a 

deformação plástica. A espessura das camadas diminui a tal ponto que há a formação da 

hga devido à interdiíusão (CARDELLINI, 1994). A interdi&são é auxiüada pelo aumento 

de temperatura e pelos defeitos gerados pela deformação mecânica dos pós durante os 

eventos de colisão (DESCH et aL, 1996). Um exemplo é a hga Ni-Cu na qual ocorre 

miscibihdade sóüda completa. Esta hga pode ser produzida a partk dos pós dos seus 

elementos constituintes em moinhos do tipo atritor. 

3.3.2.4 Síntese de intermetálicos e compostos cerâmicos 

O PMAE possibihta a ocorrência de reações no estado sóüdo a partir da nüstura de 

pós elementares, formando intermetáücos (isto é, alumhietos, siücetos, etc), carbonetos, 

boretos e nitretos (CARDELLINI, 1996; FROES, 1990; KOCK et al., 1999). 

Muitos sistemas estão sendo estudados, principahnente aqueles que possuem 

entalpias de formação muito negativas. Entretanto, é possível a febricação de compostos 

com energia de formação positiva, como o NÍ3C (AG = 43 kJ/mol, energia positiva até 

T > 2000 K) ou a cementita FcjC (AG = 25 kJ/mol) (MATTEAZZI, 1992). Isto ocorre 

porque altas densidades de defeitos podem ter considerável influência sobre as curvas de 

energia üvre de diferentes fases, bem como sobre a cinética das reações no estado sóüdo 

(FROES, 1995). 

O mecaiüsmo atuante na formação destes compostos é uma reação auto-sustentada, 

na qual os impactos mecânicos promovem, locahnente, a ignição dos componentes 

iiüciando a reação, e überando a energia correspondente ao calor de formação. Assún, tão 
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logo a taxa de geração de calor pelo sistema exceda a taxa de dissipação, o excesso de 

energia causará o inicio da reação em regiões vizinhas, havendo a propagação da reação 

em todo o sistema. Este mecanismo requer um período de incubação antes de haver a 

ignição, devido à necessidade de dhninuição do tamanho de partículas e do aumento do 

contato entre os reagentes (FROES, 1990). 

Em alguns sistemas um composto não é formado diretamente através da ação 

mecânica, devido à transferência insuficiente de energia ao pó, havendo necessidade de um 

aquecmiento posterior. A transferência de energia de cohsão das esferas depende dos 

parâmetros operacionais do sistema (diâmetro da esfera, rotação e relação em massa 

bola/pó) (MAGINI e lASONNA, 1995). Por exemplo, para a formação do intermetáhco 

NbsAl no sistema Al-75% at Nb é necessário aquecer o pó a 825 °C por 2 horas (obtido via 

PMAE durante 5 horas de moagem). Já o composto NbAlj, de entalpia mais negativa de 

formação, pode ser formado dhetamente via PMAE após 15 horas (FROES, 1990). 

CHARLOT et al. ( 1999) e GAUTIER et al. (1999) estudaram a síntese de 

aluminetos de ferro e niobio, por uso conjunto de MA e SHS (síntese de auto-propagação), 

enquanto SEN et al. (1999) trabalharam na síntese de T Í O 2 na forma ortorrômbica, de alta 

temperatura, a partir da moagem de alta energia à temperatura ambiente. 

3.3.2.5 Síntese de metais e ligas metálicas por reações de óxido-redução 

A síntese de metais pode se dar a partir da redução de seus óxidos correspondentes 

por outros metais, cujas reações possuem altas entalpias. Como exemplo, tem-se a redução 

do óxido de cobre de acordo com a reação (1), onde Z pode ser Al, Ca, Mg, Ti, Mn, Fe ou 

Ni (MATTEAZZI, 1992). 

CuxO + yZ = xCu+ZyO (1) 

Outro exemplo é a formação dh-eta do latão P a partir do processamento da mistura 

CuO, ZnO e Ca em moinhos de alta energia. Em ambos os exemplos os óxidos e metais 

formados são separados por via química. 



19 

3.3.3.6 Formação "in situ"de compósitos 

Compósitos nanocristalinos do tipo a-Al203-M (onde M = V, Cr, Mn, Fe, Co, Ni, 

Cu, Zn, Nb, Mo, W) foram produzidos por (MATTEAZZI, 1997) pela mistura do óxido 

do metal MxOy e alvuninio, via PMAE. Há inclusive a possibilidade de obtenção de 

nanocompósitos a-AlaOs-M-MC através de um processamento em dois estágios: redução 

do óxido metálico por alumínio e síntese do carboneto metálico. 

Um processo comercial que se utiliza da mesma técnica para a formação "in situ" 

de compósitos à base de alumínio é conhecido como DISPAL™. Neste processo são 

adicionados ao pó de alumínio de O a 3% em peso de carbono e de 0,4 a 2,5% em peso de 

oxigênio produzindo uma dispersão de AI4C3 e alumina de tamanho nanométrico 

(18 a 85 imi) numa matriz cujo tamanho de subgrão está entre 0,6 e 1,5 ^m Após a 

extrusão estes compósitos possuem luna excelente estabihdade microestrutural a elevadas 

temperaturas. A 400 °C, dependendo da quantidade de dispersóides, estas hgas possuem 

alongamento entre 3 e 19% e hmite de escoamento entre 74 e 156 MPa, além de ótúna 

resistência à fluencia e ao choque térmico (ARNHOLD e BAUMGARTEN, 1985). Para 

efeito de corrç)aração, a hga AA2124, endurecível por precipitação, possui hmite de 

escoamento da ordem de 100 MPa à mesma tençeratura. 

Outro exemplo é o compósito Al-20% SiC, que pelo simples processamento em 

momho atritor por 2 horas, tem uma melhoria significativa em suas propriedades 

mecânicas em relação ao mesmo material obtido por mistura simples. Neste caso, o SiC é 

imi agente controlador do processo fazendo com que haja imia diminuição do tamanho das 

partículas do pó do compósito produzido. Ocorre também alteração da forma de tais 

partículas, benéfica para a compactação posterior. 

A reação para formação "in situ" de compósitos não precisa, necessariamente, que 

todos os componentes estejam no estado sóhdo. CALKA et al. (1994) mostrou que é 

possível a formação de um compósito Al-AIN nanocristalino com até 88% em peso de AIN 

pela reação do alumínio com amônia, num moinho planetário em que as condições de 

moagem eram controladas por campos magnéticos externos. MOLINA et al. (1996) 

induziram a formação de compostos à base de titânio, Ti(C, N), Ti(0, N) e Ti(0, C, N) 
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pelo processamento durante 48 horas de pós de titanio, ou titânio com adição de carbono, 

utilizando moinhos tipo atritor sob atmosfera dmâmica de N 2 , NH3 ou ar. 

3.3.3 Equipamentos utilizados no PMAE 

O PMAE pode ser reaUzado em moinhos de afta energia como os vibratorios 

(Spex® 8000), planetários (Fritsch® e Retsch®) e moinhos atritores (Netzsch® e 

Szegvari®) (MURTY e RANGANATHAN, 1998). Todos esses momhos possuem um 

recipiente em que meios de moagem tais como bolas, barras e aletas atuarão sobre uma 

massa de pó. 

Nos moinhos de bolas rotativos a energia emética transferida para as bolas é muito 

pequena. Neste caso as partículas de pó quando recebem o ñnpacto das bolas podem ser 

fraturadas. No entanto, a pressão máxnna durante a cohsão é msuficiente para produzir 

deformação plástica no material. Em contraste, durante o processamento por moagem de 

alta energia, as partículas de pó não são somente fraturadas, mas também são plásticamente 

deformadas e "soldadas" a frio (SCHWARZ, 1996). 

O primeiro moinho de bolas de alta energia usado para PMAE por BENJAMÍN 

(1970) foi um atritor. Este tipo de moinho tem um tanque vertical cilíndrico, onde o pó e as 

bolas são carregados. O movimento das bolas e do pó é conseguido por luna haste aletada 

acoplada a um motor. Os moinhos atritores são usados em laboratórios de pesquisa para 

processar pequena quantidade de material, e também na indústria, pois alguns modelos 

podem processar grande quantidade. 

Os moinhos atritores horizontais permitem trabalhos com velocidades variáveis 

durante o processo de PMAE, além de boa capacidade de carga. Podem ser usados para 

produção semicontínua e despontam como alternativa para sintetizar alguns sistemas de 

hgas em escala comercial (ZOZ et al., 1996, 1997). 

Em moinhos vibratórios tubulares, também usados para produção em escala pDoto, 

um recipiente cilíndrico é carregado com esferas e pó e colocado a vibrar. 
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A capacidade e as velocidades lineares das bolas em alguns tipos de moinhos estão 

apresentadas na Tabela 3.6 (BASSET et al., 1994; MAGINI e lASONNA, 1995; 

MURTY e RANGANATHAN, 1998). Na Figura 3.1 estão esquematizados os principais 

tipos de moinho utilizados na moagem de pós. 

Tabela 3.6: Capacidade e velocidade Unear em moinhos de alta energia. 

Tipo de moinho Capacidade Velocidade das esferas (m/s) 

"Spex" 8000 Até 2 X 20 g <3,9 

Planetário Até 4 X 250 g < 11,24 

Atritor 0,5 - 100 kg <0,8 

"Anutech UnibaU" 4 X 2000 g -

Vibratório Matteazzi Até 250 g <3,5 

Os moinhos de laboratório possuem capacidade pequena, mas imprimem alta 

velocidade às esferas. O "Spex" 8000 e o planetário "Fritsch Pulverisette" são os mais 

empregados. No "Spex", o recipiente de carga das bolas e do pó vibra em três direções 

mutuamente perpendiculares, com amphtude de 50 mm e freqüência de 20 Hz. No moinho 

planetário, o disco sobre o qual o recipiente é montado gira no sentido oposto a este, 

fornecendo a necessária força centrífuga às esferas (WATANABE et al., 1995). 

Existem dois outros tipos de moinho de alta energia de laboratório descritos na 

üteratura, o "Anutech uniball mill®" criado pelo grupo de CALKA e RADLINSK 

(1991a) na Austráha e o moinho vibratório produzido pelo grupo itahano coordenado por 

MATTEAZZI (1997). 

O "Anutech mill" consiste de um recipiente horizontal de aço inoxidável com bolas 

de aço temperado. O movimento das bolas é confinado ao plano vertical das paredes do 

recipiente e é controlado por um campo magnético externo, cuja direção e intensidade pode 

ser ajustada. Dependendo da posição do campo o moinho pode trabalhar tanto no modo de 
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alta energia (predomina o impacto), quanto no modo de baixa energia (predomina o 

cisalhamento) (CALKA e RADLINSK, 1991b; RADLINSK et al., 1991). 

MATTEAZZI (1992) construiu um moinho vibratório para produzir materiais com 

tamanho de grão nanométrico. O equipamento oscila a uma freqüência de 17 Hz e a uma 

amplitude de 30 mm. O volume do recipiente de 1100 cm^ pode fornecer até 250 g de 

material por processamento. Um aspecto interessante deste moinho é a possibiüdade de se 

construir equipamentos de maior porte, utilizando-se os mesmos conceitos, para produção 

em escala industrial (BASSE et al., 1993, 1994). 

(a) 

(d) 

^.letro-
imã 

(e) (í) 

Figura 3.2: Esquemas representativos dos principais momhos utilizados na moagem de 

pós, (a) "spex", (b) planetário, (c) atritor vertical, (d) atritor horizontal, 

(e) "anutech" unibaU, (f) vibratório. 

3.3.4 Mecanismo de formação de ligas no PMAE 

As matérias primas usadas para PMAE são normalmente pós metálicos comerciais, 

com tamanhos de partícula variando entre 1 e 200 fim. O tamanho das partículas não é 

crítico (desde que não exceda o tamanho das bolas), uma vez que o tamanho das partículas 
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decresce rapidamente com o tempo de moagem (SURYANARAYANA, 2001). Essas 

matérias primas podem ser metais puros, ligas mãe, pós pré-ligados ou componentes 

refratários. No início dos estudos nesse campo, os materiais de partida continham ao 

menos 15% de material dúctil em sua composição. Entretanto, em estudos mais recentes, 

misturas contendo somente componentes frágeis foram processadas resultando em 

formação de Uga (KOCH, 1991). A hteratura apresenta diversos resultados de sistemas de 

moagem envolvendo mistvu-as dúctil-dúctil, dúctil-frágil e frágil-frágil na produção de 

novas Ugas (SURYANARAYANA, 2001). Inclusive misturas de partículas sóUdas com 

hquidos foram realizadas recentemente (YAMAZAKI et al., 1997). 

A formação de fase metaestável em vários sistemas de Ugas por PMAE indica que 

este é um processo que possibihta a obtenção de materiais com microestruturas 

semelhantes às da sohdificação rápida. A diferença entre os dois processos é que a 

sohdificação rápida envolve transformação do estado Uquido para o sóhdo, enquanto que 

no PMAE, a transformação ocorre completamente no estado sóUdo 

(SURYANARAYANA et al., 1992). 

A conposição inicial de uma mistura de pós submetida ao processo de PMAE pode 

mfluenciar na síntese da hga (ITSUKAICHI et al., 1993; PORTNOV et al., 1998). O 

PMAE apresenta algumas vantagens sobre os processos convencionais de obtenção das 

hgas de alumínio, como, materiais com microestrutura apresentando alta fração 

volimiétrica de dispersóides termicamente estáveis e homogeneamente distribuídos na 

matriz. 

A formação de microestrutura nanocristahna em alguns materiais por meio de 

PMAE pode ser expUcada pelos resultados da competição entre a criação e a recuperação 

dos defeitos na rede cristalina (ECKERT et al., 1992). Para obter materiais com estas 

características é necessário que a energia cinética atmja um determinado valor durante a 

operação de moagem Para atingir este "valor", alguns parâmetros são fundamentais, como 

por exemplo: o tipo de equipamento, o diâmetro e o movimento das bolas, a razão massa 

de bolas e massa de material, os aditivos e a atmosfera do sistema (COSTA et al., 1996; 

FADEEVA e LENOV, 1996). 
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A energia livre de Gibbs é aumentada para altos níveis durante a moagem, 

resultando em reações que favorecem as mudanças microestruturais (ZOZ et al., 1996). 

Quando o equipamento entra em fimcionamento ocorre o movimento promovendo 

impactos entre as partículas de pó, os meios de moagem e o recipiente (CALKA et al., 

1994). O impacto pode dar origem a vários fenômenos, dentre os quais a deformação 

plástica, com modificação da forma, e soldagem e/ou fi-atura das partículas. Apresenta- se 

na Figura 3.3 um desenho esquemático dos eventos básicos que ocorrem durante o PMAE 

de pós metáhcos com diferentes ductihdades (BASSET et al., 1993; MAURICE e 

COURTNEY, 1995). 

Pós de partida 

C 

Deformação plástica Soldagem 

3 

Formação de 
partículas equiaxiaís 

Soldagem com 
orientação randõmica 

Estado Estacionário 

Figura 3.3: Evolução característica da mistm-a de dois diferentes pós metáhcos no PMAE 
(MAURICE e COURTNEY, 1995). 

O processo pode ser subdivido em diversas etapas. Iniciahnente, ocorre a mistura e, 

paralelamente, a deformação do material seguida de fi-atura e soldagem das partículas. O 

mecanismo de deformação e soldagem dá origem à formação de partículas achatadas 

contendo camadas dos componentes da hga. Em seguida, o processo de soldagem é 
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predominante, de maneira que há um aumento do tamanho de partícula e diminuição na 

sua quantidade. As duas etapas seguintes caracterizam-se pela formação de partículas 

equiaxiais e pela soldagem das partículas em camadas, produzmdo orientações ao acaso. 

Nestas etapas ocorre dimmuição da quantidade de partículas na forma de escamas, além da 

estrutura lamelar não somente tomar-se mais fina como também marmorizada. A dureza 

continua aumentando, o que eleva a tendência à fratura das partículas. A última etapa 

corresponde a um estado estacionário de processamento, no qual a composição de cada 

partícula converge para a do material como um todo. Nesta etapa é atingido um equihljrio 

entre as freqüências de fratura e soldagem (COURTNEY, 1995). 

Devido à repetição da soldagem/fratura e, em conseqüência, do refinamento 

microestmtiu-al, a distância de difiisão entre mterfaces das partículas é diminuída 

consideravelmente, aumentando-se a velocidade de formação das fases, dependendo do 

tempo de moagem, do equipamento utihzado e da razão de carga-bola/ pó 

(SURYANARAYANA et al., 1992). 

O PMAE requer velocidades de bola da ordem de metros por segundo. Durante a 

colisão elástica entre duas bolas com velocidade relativa V, a tensão de compressão no 

ponto de contato é aproximadamente igual a CTC = ( PB EB )*'̂  x V, em que PB é a densidade 

e EB é o módulo de Young do material. Então, para haver deformação plástica, V deve ser 

maior que oJ{ pa EB )'^. 

A velocidade da bola em mohihos rotatórios convencionais é determmada pela 

altura de queda hvre da bola. Dessa forma, para um momho convencional produzfr energia 

cinética suficiente para desencadear o processo do PMAE, é necessário que o diâmetro do 

recipiente seja da ordem de metros (SCHWARZS, 1996). 

A cinética de transformação de fase induzida pelo PMAE depende da quantidade de 

energia transferida para o material durante o choque entre as esferas. A transferência de 

energia é nula se o choque entre esferas for elástico, e total se o choque for plástico. A 

energia cinética acumulada pode ser totahnente consimiida em um único choque ou em 

uma sucessão de choques. Uma sucessão de choques é mais comum; quanto maior for o 

grau de enchmiento do recipiente contendo a carga de material e bolas. Para um dado grau 
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de enchimento, maior deverá ser o diámetro e a quantidade de bolas para obter-se o mesmo 

rendhnento. 

A energia de ativação necessária para a ocorrência da reação de formação do 

composto é obtida por Hberação nos choques entre o material e as bolas. A freqüência de 

choques é controlada por diversos fatores, entre os quais: razão entre a carga de bolas e o 

material, diámetro das bolas e do recipiente. A carga de bolas é imi fetor crítico na 

detemunação da velocidade da reação. Por meio dela é que se define a quantidade de 

material a ser processada e o número de choques efetivos por unidade de tempo. A 

quantidade de energia transferida em cada choque para cada partícula de pó depende da 

energia cinética das bolas antes do impacto e da quantidade de material envolvida. 

A velocidade de reação varia exponenciahnente com a taxa de acúmulo de 

deformação, de maneka análoga ao que ocorre em reações químicas induzidas 

térmicamente, em que o mesmo tipo de relação ocorre entre a velocidade de reação e a 

temperatura. A taxa de acúmulo de deformação varia de acordo com a energia cinética das 

bolas. A formação de partículas nanocristahnas auxilia o processo, pois minimiza o tempo 

de difiisão. O mesmo ocorre em fimção da taxa de defeitos induzidos pela deformação 

(MAGINI et al., 1996; WOLSKI et al., 1996). 

A extensiva deformação plástica no PMAE resuha na formação de feses cristalinas 

ou amorfas. Dependendo do tempo de processamento, da energia do sistema e da 

temperatura, ocorre lun elevado nível de defeitos que induz a amorfização dos materiais 

cristalinos. A transformação de materiais cristalmos para amorfos ou a estabihdade das 

fases amorfas é influenciada também pela contammação dos meios de moagem e da 

atmosfera utilizada no sistema. A contaminação é proveniente dos meios de moagem 

(bolas, aletas ou recipiente) e da atmosfera do sistema (oxigênio, nitrogênio ou 

hidrogênio). Sendo proveniente da atmosfera, a contaminação pode ser introduzida durante 

o processo ou na manipulação do pó após o processamento (AOKI et al., 1998). 

Para amenizar o efeito da contammação (quando esta deteriora as propriedades do 

material processado), deve- se mudar os meios de moagem por meios mais resistentes ao 

desgaste e proteger o sistema com atmosfera merte (KOCH, 1996; SUZUKI e 

SUMYIAMA, 1995). 
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O mecanismo básico do PMAE está apresentado no desenho da Figura 3.4. A 

seqüência de ciclos deformação/soldagem/fragmentação é repetida até se consegmr um 

estado de equihlirio no sistema. 

DEFORMAÇÃO 
PLASTICA 

SOLDAGQ« 

FRAGUraiTAÇÃO EQUILÍBRIO 

Figura 3.4: Esquema básico das etapas que ocorrem durante o PMAE. 

A energia é absorvida pelo material, obtendo-se características diferentes, 

dependendo de cada sistema. A ação do PMAE pode ser classificada em dois grupos, de 

acordo com a presença ou não de reações químicas. 

As reações químicas podem ocorrer pela troca de átomos vizinhos e/ou pela 

modificação do tipo de hgação. Desta forma, quando ocorre a quebra de hgações do tipo 

metáüca entre átomos similares (A-A) e formação de novas hgações, também metáücas, 

entre átomos dissimüares (A-B), obtém-se uma üga por solução sóüda substitucional. 

As reações químicas induzidas pela ação da energia mecâmca promovem a 

formação de imi novo produto, caracterizado por mudanças no tipo de ügação, como, por 
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exemplo, a troca de ligações do tipo metálica por ligações de caráter covalente ou iónico. 

Isto engloba materiais como intermetálicos, cerâmicos e compósitos. 

Quando não ocorrem reações químicas durante o processo, mas apenas deformação, 

soldagem e fratura, a característica básica dos materiais obtidos é sua estrutura refinada 

composta de interfaces que propiciam a formação de materiais nanocristalinos ou até 

mesmo amorfos. No caso de dispersões de óxidos, o PMAE proporciona um íntimo contato 

físico entre a matriz e a fase cerâmica a ser dispersa. A energia contida nesses materiais, 

decorrente do processamento, pode ser liberada por meio de aquecimento, podendo ocorrer 

ou não a formação de novas fases (KOCH, 1995). 

3.3.5 Cinética do processamento 

Algmis estudos de cinética das reações envolvidas em PMAE vêm sendo 

realizados. A cinética do processo parece ser similar às reações químicas de primeira 

ordem (AIKIN et al., 1991). A Figura 3.5 mostra um desenho esquemático dos fenômenos 

possíveis de ocorrer durante a moagem de dois pós elementares A e B, para a formação de 

uma hga C. Três dessas ocorrências ( 2A->A, 2B->B e 2 C ^ C ) correspondem à 

combüiação de 2 partículas para a formação de 1 de vam mesma espécie. Um evento 

(A+B->C) corresponde à de uma partícula elementar de cada espécie para a produção da 

hga C. Dois eventos ( A+C^C e B+C->C ) removem uma partícula elementar da 

distribuição, mas mantém o número de partículas hgadas malterado. A evolução da 

distribuição durante a fratura é mais fácil de ser descrita, onde uma partícula de qualquer 

tipo fratura em duas (A^2A, B ^ 2 B e C-^2C). 
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2 A - ^ A 

8 -
A+B—í-C 

2B—*B 

A+C—»C 

2C -»C 

B + C—*C 

Figura 3.5: Eventos de soldagem que podem ocon-er durante a moagem de alta energia 

A mudança do número de partículas por unidade de tempo pode ser assim descrita: 

dA^ =L(-N^AaAA-2.N^BaAB-2.Nj(fcaAc+NAaA) (2) 

dt t 

Onde: 

T Tempo de colisão entre duas partículas 

tti Probabilidade de partículas de uma mesma espécie fraturarem durante a colisão 

ttij Probabilidade de ocorrência de coalescimento entre partículas em imaa colisão 

Na Número de partículas de A 

/a Fração de A na mistura 

O fator 2 no segimdo e terceiro termos considera a reação A-B e B-A; e A-C e C-A, 

como eventos de soldagem de partículas. Uma equação similar à equação (2) pode ser 

escrita para as partículas de B. Uma equação para a formação da liga metálica (C) seria: 

M.C -L(-Nçfcacc+2NjBaAB+Ncac) (3) 

át X 

Dividindo-se as eqiiações (2) e (3) pelo número total de partículas, tem-se: 
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LÚNa = L(-fcacc+2f4fBaAB^fcac) (4) 
N dt T 

As equações acima são gerais e servem para descrever a evolução do número de 

partículas com o tempo durante o MA para cada uma das espécies na moagem Em 

princípio, o número de coeficientes independentes (6 descrevendo eventos de soldagem e 3 

eventos de fratura) pode ser reduzido a 7 pela medida da evolução do número de partículas 

durante a moagem dos pós elementares. 

Uma simplificação a ser feita é que as várias probabilidades de coalescimento e 

fratura são independentes do tipo de partículas. Assim sendo, designa-se ay como a» e ai 

como ttf.. Com estas mudanças, pode-se simplificar para a seguinte equação: 

LÚK =L(ara„) (5) 
N dt T 

Se No é o número inicial de partículas, temos: 

N_dN = CM:^àL (6) 
Nodt T 

Dessa forma, quando o^> Ow o número de partículas aumenta com o tempo, e vice-

versa, como esperado intuitivamente. 

Alguns resultados experimentais mostraram que as probabilidades de soldagem 

aumentam com o aumento da relação carga de bolas/carga de pó, assim como é reduzido o 

tempo para a formação da liga. Isto é razoável, vmia vez que a energia gasta por partícula é 

maior quando o volume de impactação contém um número menor de partículas (AIKIN et 

al., 1991). 
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3.3.6 Parâmetros de processo 

O PMAE é um processo complexo que envolve a otimização de um grande número 

de variáveis na obtenção de um produto ou uma microestrutura desejada. Alguns dos 

parâmetros mais importantes, que tem efeito nas características finais do produto são: 

• tipo de moinho 

• revestimento do moinho 

• rotação 

• tempo de moagem 

• tipo, tamanho e distribuição dos meios de moagem 

• relação massa de bolas/ massa de pó 

• enchimento do vaso de moagem 

• atmosfera 

• agente de controle 

• temperatura de moagem 

Todas essas variáveis não são completamente independentes. Por exemplo, um 

ótimo tempo de moagem depende do tipo de moinho, dos meios de moagem, da 

temperatvira e assim por diante. 

3.3.6.1 Tipo de moinho 

Como descrito anteriormente no capítulo 3.3.3, existe um grande número de 

equipamentos disponíveis, que devem ser selecionados de acordo com suas características 

e do tipo e quantidade do pó a ser processado. São utiüzados mais comumente os moinhos 

do tipo planetário e SPEX, enquanto os atritores são usados quando é necessário o 

processamento de maiores quantidades de pó. 

m'iiSSAO f;ACiCNAL DE EN£HGiA NUCLEAH/SP Wt» 
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3.3.6.2 Revestimentos do moinlio 

O material de revestimento dos moinhos é importante devido ao impacto com as 

bolas dm-ante a moagem Poderá ocorrer mn desgaste e a conseqüente incorporação deste 

material à massa de pó e, se o material do vaso for diferente do pó, poderá haver mna 

contammação no produto final. Entre os materiais mais comumente utilizados destacam-se 

aços endurecidos, aço rápido, aços inoxidáveis e metal duro. Outros materiais são 

utilizados com objetivos mais específicos tais como cobre (SURYANARAYANA, 1999), 

titânio (CHU et al., 1992 ), zú-cônia (TOKUMTSU, 1997; YEN et al., 1996 e nitreto de 

sihcio (ABE e SUZUKI, 1996) dentre outros. A forma do vaso também é importante. 

3.3.6.3 Rotação 

Quanto maior a rotação dos moinhos, maior é a energia transferida ao pó. Porém, 

dependendo da geometria do moinho, existirão certas limitações para a velocidade máxima 

que pode ser empregada. Um exemplo clássico é o moinho de bolas convencional, no qual 

a velocidade hmite é aquela em que as bolas passam a se deslocar coladas nas paredes do 

moinho. 

Outra hmitação para a velocidade máxhna é o aumento da temperatura do sistema. 

Isso pode ser uma vantagem em casos que se deseje aumentar a difiisão para melhorar a 

homogeneização, mas em alguns casos pode acelerar a contaminação dos pós. 

3.3.6.4 Tempo de moagem 

O tempo de moagem é o parâmetro mais importante. Normahnente o tempo ideal é 

aquele definido quando um estado estacionario entre fi-atura e soldagem é atingido. O 

tempo será ainda fimção do conjunto das outras variáveis, especiabnente da mistura de pós 

escolhida. Por outro lado, pode ser esperado também um considerável aumento da 

contaminação com longos tempos de moagem, sendo formadas algumas fases indesejáveis 

no material moído (SURYANARAYANA, 1995). Portanto, é desejável que o tempo de 

moagem seja o necessário para se atingir o objetivo proposto. 
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3.3.6.5 Meios de moagem 

Os materiais mais comuns utilizados na confecção dos meios de moagem são os 

aços temperados, ao cromo, inoxidáveis e metal duro, de preferência os mesmos usados 

nos recipientes de moagem. É desejável que o material do vaso e dos meios de moagem 

sejam os mesmos, de forma a se reduzir possíveis contaminações. A densidade deve ser 

alta o suficiente para criar força de impacto no pó. Tem sido observado que a constituição 

final do pó depende do tamanho dos meios utilizados. Como exen^lo, LAI e LU (1998) 

mostraram que a moagem de uma mistura de Ti-Al com bolas de 15 mm de diâmetro 

resultou na formação de uma solução sóhda, enquanto a utilização de bolas de 20 a 25 nmi, 

mesmo para longos tempos de duração, resultaram apenas na mistura de fases de titânio e 

alumínio. Outros resultados similares foram obtidos para as ügas Pd-Si (PADELLA et al., 

1991). 

Apesar da maioria dos pesquisadores utilizar bolas do mesmo tamanho, alguns 

autores utihzaram misturas de bolas (ATZMON, 1990; GAVRILOV et al., 1995), 

sugerindo que poderia ser obtida uma maior energia de cohsão durante o processamento 

dos pós. TACAKS (1996 ) sugere que a combinação de bolas pequenas e grandes aumenta 

o seu movnnento randômico durante a moagem 

3.3.6.6 Relação massa de bola / massa de pó 

Essa relação tem variado entre os diversos autores na üteratura, na febea de 1:1 

(CHIN, 1997) até 220:1 (KIS-VARGA apud SURUNARAYANA, 2001). Gerahnente a 

relação 10:1 é a mais utüizada para moinhos SPEX e até 50:1 em moinhos atritores. Há 

uma correlação com o tempo de moagem. Quanto maior a relação entre as massas, menor o 

tempo necessário, como mostrou TURNBULL (1981) no estudo da üga Ti-Al em 

moinho tipo SPEX. Outros resultados simüares foram obtidos para as ügas Zr-Co 

(GERASIMOV et al., 1991) e outros tipos de üga (GUO et al., 1994; LIU et al., 1997). 

Assim, condições de operação mais suaves tendem a produzir fases metaestáveis, enquanto 

condições mais duras produzem fases de equihTjrio. 
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3.3.6.7 Enchimento do vaso de moagem 

Como a formação das hgas ocorre por força de impacto entre as bolas e a massa de 

pó, é necessário que haja espaço suficiente para que as mesmas se movimentem hvremente 

no vaso de moagem Gerahnente os autores utilizam cerca de 50% da capacidade do vaso, 

otimizando assim a capacidade de produção do equipamento. 

3.3.6.8 Atmosfera de moagem 

O maior efeito da atmosfera de moagem está na contaminação do pó. Õ ideal é que 

os vasos sejam evacuados e enchidos com um gás inerte como hého ou argônio. O 

nitrogênio pode reagir com os compostos formando nitretos (MIKI et al., 1992) e o 

hidrogênio ou hidrocarbonetos formam hidretos (CHEN e WILLIAMS, 1996). A 

presença de ar no ambiente de moagem ou no pó parece diminuir a soldagem, mais 

provavebnente devido ao aimiento da fi-agihdade dos pós (HUANG et al, 1996). 

O tipo de atmosfera também pode ter um efeito na natureza da fase final, como 

observado por OGINO et al. (1990) no estudo das Ugas Cr-Fe, onde a presença de uma. 

atmosfera contendo argônio e ar promovia a formação de uma Uga amorfa, enquanto na 

moagem somente com argônio não observou nenhuma amorfização. 

3.3.6.9 Agente de controle 

Durante a moagem, as partículas são soldadas a fi-io umas nas outras, especiabnente 

se os pós são muito dúcteis. Entretanto, a efetividade do processo está Ugada a um 

contínuo processo de soldagem e fratura entre as partículas. Dessa forma, são utilizados 

alguns agentes de controle, normahnente lubrificantes, para reduzir essa soldagem a fiio. 

Uma ampla gama de agentes tem sido utiUzada, normahnente na fabta entre 1 e 5% em 

peso na mistura de pó, incluindo ácido esteárico, hexano e metanol, entre outros. 

A natureza do agente bem como sua quantidade, irá influenciar o tamanho e forma 

das partículas, além da quantidade e tipo de hnpurezas mcorporadas à massa de pó. LAI e 
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LU (1998) reportaram que a moagem de alumínio por 5 horas produziu partículas com 500 

lim de diâmetro quando 1% em peso de ácido esteárico foi adicionado; já para 3% do 

agente adicionado, o tamanho final ficou da ordem de 10 pm. 

3.3.6.10 Temperatura de moagem 

A temperatura é outro fator de grande hnportância no processo de moagem. Como a 

difiisão está envolvida nos processos de formação de soluções sóhdas, intermetáhcos, 

nanoestruturas ou fases amorfas, é esperado que a temperatura tenha lun efeito 

significativo em qualquer sistema. 

Existem poucas referências sobre experimentos onde se buscou avahar somente o 

efeito da temperatura no processo de moagem Algtms autores mostraram que a moagem 

de algims sistemas à temperatura ambiente resultava na formação de luna mistura de 

estruturas amorfas e cristahnas, enquanto a moagem a uma temperatura mais elevada 

provocava a formação de iraia solução sóhda. Um sistema estudado foi a hga Cu-Ag 

(KLASSEN et al., 1977). 

3.3.7 Aplicações de materiais obtidos por PMAE 

Os materiais obtidos por PMAE encontram aphcações em uma grande variedade 

de mdústrias. As aphcações mcluem a síntese e o processamento de materiais avançados 

(materiais magnéticos, supercondutores, cerâmicas estruturais), intermetáhcos, 

nanocompósitos, catalisadores, materiais armazenadores de hidrogênio e absorvedores de 

gás, entre outros. Entretanto, as maiores aphcações industriais dos materiais processados 

por MA têm sido nas áreas de processamento térmico, processamento de vidros, produção 

de energia e indústria aeroespacial, nas quais o endurecimento por dispersão de óxidos em 

hgas à base de ferro, níquel e almnínio adquire grande hnportância 

(SURYANARAYANA, 2001). Esses materiais mantêm elevadas resistências mecânicas, 

mesmo a temperaturas elevadas, fimção da ação das partículas de óxidos que dificuham a 

movimentação de discordâncias, aumentando especiahnente a resistência a quente. 
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3.3.7.1 Ligas à base de níquel 

As superligas à base de níquel são consideradas a principal aplicação do PMAE, 

sendo a sua resistência a quente sua principal característica, conferida pela adição do Y2O3. 

Esses materiais são aplicados na febricação de turbinas, pás de turbina e placas resistentes 

à corrosão/oxidação atmosférica. Outra aplicação importante está na indústria de vidro, na 

fabricação de componentes que resistam a altas temperaturas e às condições extremas de 

corrosão ao vidro líquido. A Tabela 3.7 mostra as composições típicas desses materiais 

(SURYANARAYAMA, 2001). 

Tabela 3.7: Composições nominais (% em peso) das superligas de níquel obtidas 

por PMAE. 

Liga Ni Cr Al Ti Mo W Y2O3 Ta 

Inconel MA 754 Bal. 20 0,3 0,5 — — 0,6 — 

Inconel MA 757 Bal. 16 4,0 0,5 — — 0,6 — 

Inconel MA 758 Bal. 30 0,3 0,5 — — 0,6 — 

Inconel MA 760 Bal. 20 6,0 — 2,0 3,5 0,95 — 

Inconel MA 6000 Bal. 15 4,5 0,5 2,0 4,0 1,1 2,0 

TMO-2 * Bal. 6 4,2 0,8 2,0 12,4 1,1 4,7 

Contém 9,7% em Peso de co balto 

Outras propriedades dessas ligas, dependendo de sua composição, são alta 

resistência à fadiga térmica, alto ponto de fiisão, excelente resistência à sulfetação, 

permitindo sua aplicação em condições críticas como bocais de armamentos militares, 

tubos de parede fina na febricação de tubos radiantes e lâminas de turbinas a gás. 

3.3.7.2 Ligas à base de alumínio 

O sucesso das superligas levou ao desenvolvimento das ligas de alummio 

endurecidas por dispersão. A Tabela 3.8 lista algvmias dessas ligas obtidas por PMAE. 
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Tabela 3.8: Composição nominal (% em peso) de ligas de alumínio endurecidas por 

dispersão por PMAE. 

Liga Al Mg Li C O 

IncoMAP AL-9021 Bal. 1,5 — 1,1 0,8 

IncoMAP AL-9052 Bal. 4,0 — 1,1 0,6 

IncoMAP AL-905XL Bal. 4,0 1,3 1,1 0,6 

Uma vez que o pó de alumínio possui inerentemente uma camada superficial de 

óxido, sua incorporação à liga durante o PMAE resulta em num aumento significativo de 

suas propriedades mecânicas. No processamento dessas ligas, os lubrificantes adicionados 

para reduzir a soldagem a fiio sofrem decomposição, formando carbetos AI4C3. As 

dispersões de óxido e carbeto que têm cerca de 30-50 imi, estabilizam o tamanho de grão 

ultrafino, resultando em um aumento de cerca de 50% na tenacidade, além de um aumento 

na resistência à corrosão sob tensão e na resistêacia à fadiga. Outro fetor ünportante é a 

densidade dessas hgas, cerca de 5% menor que a das hgas convencionais. A combmação 

dessas propriedades toma essas hgas indicadas para aphcações aeroespaciais nas quais a 

corrosão marinha é um fator muito importante (por exemplo em bases de lançamentos 

próximas ao htoral). 

A adição de htio às hgas obtidas por PMAE produz materiais ultra leves, com uma 

densidade cerca de 8 a 10% menor que as hgas endurecíveis por precipitação 

convencionais da série AA7075. Como essas ligas não necessitam de tratamento de 

envelhecimento, é possível a produção de forjados com grandes secções e microestrutura 

homogênea. 

Recentemente, hgas contendo dispersão de mtermetáhcos de Al-Ti vêm sendo 

desenvolvidas por PMAE, aimientando amda mais a resistência desses componentes, 

mostrando um caminho que pode ser seguido no desenvolvhnento de outras hgas. 

COELHO e AMBROZIO (1999) estudaram o aumento da resistência de hgas de 

alumínio com a adição de ferro, niobio e sihcio e processamento a quente por extmsão. 
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Uma aplicação importante das ligas de almnínio é a fabricação de pigmentos, 

utilizando moinhos atritores horizontais, permitem a fabricação desses materiais em larga 

escala (ZOZ et aL, 1999). Pigmentos de outros metais tais como cobre e suas hgas, prata, 

ouro e ferro também têm sido produzidos por essa técnica. 

3.3.7.3 Ligas à base de ferro 

As composições típicas das superhgas à base de ferro elaboradas por PMAE estão 

mostradas na Tabela 3.9. Essas hgas combmam alta resistência a quente com resistência à 

carbonetação, corrosão a quente e oxidação, sendo mdicadas para aphcações em câmaras 

de combustão de turbmas, barras e chapas utilizadas na confecção de muflas, cestas e 

bandejas para fomos a vácuo. 

Tabela 3.9: Composição nominal (% em peso) de superhgas de ferro endurecidas por 

dispersão por PMAE. 

Liga Fe Cr Al Ti Mo Y2O3 

Incoloy MA 956 Bal. 20 4,5 0,5 — 0,5 
Incoloy MA 957 Bal. 14 — 1,0 0,3 0,25 

Ligas à base de ferro vêm sendo bastante estudadas para diversas aphcações. O 

comportamento do ferro puro submetido a grandes tensões de deformação após o PMAE 

foi estudado por KIMURA et al. (1999), enquanto RAWERS e DOAN (1994) avaharam 

a absorção de nitrogênio e seu efeito nas propriedades do ferro puro. TOPOROV et al. 

(1999) estudaram propriedades magnéticas de hgas Fe-50%Mn. 

KIM et al. (2000) produzham hgas de Fe-Co com estmtura nanométrica, com 

tamanho de grão de cerca de 30 imi, com densidade de 95% da teórica. O efefto da adição 

de cromo, melhorando propriedades como resistência à abrasão e corrosão foi estudado por 

LEMOINE et al. (1999), NORYUKI et al. (2000) e COSTA et al. (1999, 2000). 
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A adição de níquel também resulta em melhorias nas hgas de ferro, especialmente 

nas propriedades magnéticas (CHINNASAMY et al, 1999; PEKALA et al, 1999) ou na 

fabricação de catahsadores (ZEIFERT et al., 2000). As vantagens trazidas pelo uso de 

PMAE nessas hgas estão nos tamanhos de grão nanométricos e na homogeneidade 

microestrutural, como descrito por TCHERDYNTSEV et al. (1999). 

No estudo de modelos de mecanismos na moagem de alta energia, o sistema Fe-Cu 

tem sido bastante utihzado por diversos autores (MAJUNDAR et al., 1997; XU et al., 

1999), assün como o efeito do carbono (ROCHMAN et al., 1999). 

A produção de aços especias com dispersão de AI2O3 e NbC se mostrou altamente 

viável (ROSSKAMP et al., 1996). A possibihdade de dispersar elementos endurecedores 

na matriz de ferro parece ser vuna das potenciahdades do uso de PMAE em aphcações 

comerciais de larga escala. PANELLI (1999) estudou a melhoria de propriedades 

mecânicas com a adição de NbC em aços AISIM2. 

Muitas patentes utilizando o PMAE na obtenção de hgas à base de ferro vêm sendo 

apresentadas mostrando o interesse cada vez maior nessa tecnologia. A SIEMENS (1987) 

patenteou uma hga Fe-Zr, de base amorfa, com aha tenperatura de cristahzação. A INCO 

(1988) selecionou uma hga Fe-Cr-Al endurecida por dispersão para a fabricação de 

turbinas a gás e em sistemas que sohcitam alta resistência à corrosão. 

As empresas japonesas vêm apresentando muitos pedidos de privilégio, como a 

KOBE (1993) com uma hga Fe-Ti-Y, a SUMITOMO (1993) com uma hga Ne-M-Fe 

para aphcações magnéticas, uma hga à base de ferro com adições de cobalto, alumínio e 

níquel para aphcações em ferramentas (OSAKA e SUMITOMO, 1997) e a SANYO 

(1997) com uma üga Cu-Ni-Fe . 

3.4 Ligas de aço obtidas por M/P 

À época da mtrodução da técnica de metalurgia do pó para a produção em escala 

mdustrial, no início da década de 40, as peças de ügas de ferro eram febricadas a partu- de 

ferro praticamente puro, ou com teores de carbono relativamente baixos. Em função do 
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nível tecnológico dos pós de ferro e dos equipamentos de produção então disponíveis, a 

densidade resultante das peças sinterizadas era relativamente baixa e as propriedades 

mecânicas bastante inferiores às atualmente alcançadas (GERMAN, 1984). 

As peças sinterizadas eram economicamente atrativas pela facilidade de obtenção 

de formas mais complexas, sem usinagem, com bom acabamento e alcançando tolerâncias 

dimensionais estreitas. Entretanto, a evolução tecnológica deste setor foi extraordinária, 

com a introdução de novos tipos de pós com maior compressibilidade, novas técnicas e 

equipamentos de compactação, técnicas de dupla compactação e dupla sinterização, adição 

de elementos de liga, aplicação de tratamentos térmicos, infiltração metálica, forjamento, 

selagem e tratamentos superficieiis. Esta evolução levou as peças estruturais sinterizadas a 

competir, mesmo em relação às propriedades mecânicas finais, com peças produzidas por 

outros processos metalúrgicos tais como fimdição, fimdição de precisão, usinagem, 

estampagem entre outros. 

Atualmente, pode-se dividir a metalurgia do pó em técnicas ditas convencionais, 

envolvendo preparação de matérias primas, compactação, sinterização e tratamentos pós-

sinterização e outras técnicas especiais, que vêm sendo estudadas, tais como o sinter-

forjamento, moldagem por injeção, compactação isostática a quente e a fiio e conformação 

por "spray". 

3.4.1 Preparação de matérias primas 

A preparação dos pós metálicos utilizados para a fabricação de con^nentes 

estruturais sinterizados pode ser dividida nas seguintes categorias: 

3.4.1.1 Mistura de pós puros 

A mistura de pós de ferro puro com elementos de liga, lubrificantes e grafite, em 

místiu-adores tipo duplo cone ou em V, é o método mais empregado para se produzir a 

maioria das ligas em M/P. Os elementos de liga típicos adicionados incluem cobre, níquel, 

carbono na forma grafitica, e fósforo na forma de ferro-fósforo. Apesar deste ser o método 
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mais prático de preparação de ligas, a produção de uma mistura imiforme requer um bom 

equipamento de mistura, um procedimento adequado, matérias primas homogêneas e 

métodos de recebimento e controle de quahdade cuidadosos. Existe uma tendência nova de 

aquisição pelos usuários de pós metáücos, da mistura preparada para compactação, 

contendo a composição especificada, em fimção dos fornecedores possuírem equipamentos 

mais adequados, além de uma grande experiência no manejo de materiais particulados, 

garanthido assim lotes bastante homogêneos. 

A fianção de cada elemento de üga adicionado determina suas características, como 

tamanho e forma das partículas. De forma geral, essas características não são adequadas 

para uma boa mistura desses materiais. Embora exista essa dificuldade em se encontrar 

uma boa forma de mistura, o maior problema está no transporte da matéria prima a longas 

distâncias, que acaba apresentando problemas de segregação natural em fimção 

principalmente das diferenças de densidade das partículas. Desta forma, pode-se esperar no 

processamento destes pós, microestruturas heterogêneas e dureza não uniforme dos 

produtos sinterizados. 

« Uma solução para esta dificuldade foi encontrada pela Hoeganaes (SEMEL,1989), 

que fornece a mistura pronta, denominada ANCORBOND®, tratada com ura ügante , que 

evita a formação de poeira e segregação do pó durante a sua manipulação. 

3.4.1.2 Pós parcialmente ligados (pré-difundidos) 

Pós parciahnente ügados, ou pré-diflindidos têm sido amplamente utiüzados na 

fabricação de componentes sinterizados de aha resistência mecânica. A produção deste tipo 

de pós envolve um tratamento térmico das misturas de pós de ferro e os elementos de hga 

sob atmosfera redutora. Durante este tratamento, os elementos de üga se diftmdem 

/ parciahnente no pó de ferro, criando uma ügação metalúrgica entre as partículas (JAMES, 

1991). 

Existe um grande número de vantagens associado a este tipo de processamento. 

Pelo fato dos elementos de üga estarem apenas parciahnente difundidos, a aha 

compressibüidade do pó de ferro base é mantida, e a resistência a verde aimientada. Pós 

-Mssm wACic^'Al ÜE E N E R G Í A N U C L E A R / S P «fg;* 
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metálicos de granulometria mais fina podem ser adicionados ao pó de ferro sem o risco de 

segregação durante o transporte e manuseio da mistura do pó. Essa melhor homogeneidade 

reflete-se positivamente sobre o controle da variação dimensional durante a shiterização, 

permitindo ao produtor fabricar peças de maior complexidade e que requerem tolerâncias 

mais estrehas. 

As microestruturas destes materiais parcialmente hgados não são imiformes, 

especiahnente em relação às adições de níquel (que apresenta uma difiisividade muita 

baixa no ferro), e não exibem dureza uniforme a não ser que a sinterização ocorra a 

temperaturas muitas elevadas. Apesar disso, materiais produzidos por este processo 

apresentam a melhor combmação em termos de tenacidade e resistência mecânica em 

relação aos materiais pré-hgados. Alguns autores, de forma errônea, chegaram a assumir 

que uma melhor uniformidade estrutiu-al, obtida com os pós pré-hgados deveria assegurar 

melhores níveis de resistência mecânica. 

3.4.1.3 Pós pré-ligados 

Pós pré-hgados consistem em partículas nas quais os elementos de hga estão 

homogeneamente distribuídos pela estrutura. Eles são gerahnente produzidos por 

atomização a água da hga elaborada, caracterizando-se por serem partículas densas e de 

forma regular. Com essas partículas, não há a necessidade de homogeneização durante a 

etapa de sinterização e os materiais produzidos apresentam microestrutura e dureza 

bastante uniformes. O tempo e a temperatura de sinterização hão definir o tamanho e a 

forma dos poros. Estes pós apresentam maior temperabihdade quando comparados aos pós 

misturados ou pré-difundidos. 

Pós pré-hgados são menos compressíveis que o pó de ferro puro devido ao 

endurecimento por solução sóüda causado pelos elementos de hga. O amnento na dureza 

da partícula é dhetamente proporcional à concentração do elemento adicionado, e a 

magnitude de seus efehos varia mmto de um elemento para outro. Elementos intersticiais, 

como o carbono, reduzem significativamente a compressibihdades do pó, e, por esta razão, 

são usuahnente adicionados separadamente, na forma de grafite. 
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3.4.2 Conformação dos pós 

O método de processamento convencional em metalm^gia do pó envolve uma etapa 
o 

simples de compactação e outra de sinterização. Entretanto, em aplicações onde os 

requisitos de propriedades mecânicas são maiores, existe a necessidade de um aumento na 

densidade dos componentes. 

Um grande aimiento na densificação pode ser alcançado através de um duplo 

processamento, ou seja, a compactação da peça, pré-sinterização, recompressão e 

sinterização final (DC/DS). Neste caso, observa-se uma significativa melhoria nas 

propriedades mecânicas tais como hmite de resistência, alongamento, tenacidade e 

resistência à fadiga (JAMES, 1991). 

Mais recentemente, foi desenvolvida uma técnica de compactação a momo, na qual 

o pó, aditivado com lubrificantes especiais, é compactado a temperaturas da ordem de 

140 °C. Essa técnica tem permitido a obtenção de componentes com densidade elevada, 

equivalente ao processamento por sinter-foijamento, o que significa propriedades 

mecânicas superiores (O'BRIEN, 1988). 
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4. MATERIAIS E MÉTODOS 

4.1. Materiais 

As matérias primas de partida utilizadas para a confecção das misturas processadas 

por moagem foram pós metálicos usados comercialmente. Os pós de ferro e ferro-níquel 

foram obtidos por atomização a água, o pó de cobre atomizado ao ar e a liga Fe-65%Mo 

obtida por aliuninotermia. 

As composições dos pós selecionadas para o desenvolvimento deste trabalho de 

pesquisa estão mostradas na Tabela 4.1: 

Tabela 4.1 - Composição quúnica dos pós utilizada nos ensaios de moagem 

Elemento % em Peso Fornecedor Tipo 

Níquel 3,00 a 4,00 OMG Americas In-200 

Cobre 1,50 a 4,00 Metalpó PAM 

Mohbdênio 0,5 a 0,6 Centro hgas Fe-Mo 65/35 

Ferro Restante Hoganas Brasil DC 177 

A Figura 4.1 mostra uma hnagem da mistura de pós, que apresenta uma forma 

hregular, típica de pós atomizados a água. 
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Figura 4.1: Imagem de elétrons secimdários da mistura dos pós de partida, mostrando a 

morfologia irregular típica de pós atomizados a água. 

4.2. Equipamentos 

Basicamente o processo foi estudado utilizando 3 equipamentos de moagem 

disponíveis: um moinho tipo Spex 8000 e dois moinhos atritores, um deles da Union 

Process tipo vertical, o outro da ZOZ do tipo horizontal, no qual foi reahzada a maior parte 

dos experimentos. 
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4.2.1. Moinho tipo SPEX 8000 

O equipamento utihzado, o SPEX 8000 CertiPrep Mixer/MiU pode ser visto na 

Figiu-a 4.2. Foi utihzada uma jarra de aço, com capacidade de moagem de até 10 mL. As 

porções de ensaio foram de 10 g de pó para relação massa de bola/massa de pó 10:1, e de 

20 g para as demais relações. 

Figura 4.2: Vista do mokiho atritor tipo SPEX 8000 e da jarra de moagem 

4.2.2. Moinho atritor vertical ISC 200PC 

O momho atritor vertical (AV) tipo ISC 200PC, ilustrado na Figura 4.3, tem 

capacidade para 2 L, e rotação máxhna de 600 rpm A vantagem desses momhos em 

relação aos SPEX é a possibihdade de se produzir uma maior quantidade de amostra. 
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Figura 4.3: Vista do moinho atritor ISC 200PC, com detalhe da haste utihzada. 

4.2.3. Moinho atritor horizontal SIMÓLOYER CMOI-21 

O mohiho atritor horizontal SIMÓLO YER CMOl-21 (AH), febricado pela ZOZ 

GmbH, e mostrado na Figura 4.4, também foi adquirido em lun projeto de pesquisa 

FAPESP. Esse equipamento possui uma cânoara de moagem com capacidade de 2 htros. O 

seu princípio de funcionamento é baseado niun rotor, disposto horizontahnente, com um 

projeto que permite uma alta transferência de energia emética do impacto das bolas para a 

massa de pó. A grande vantagem desse tipo de momho é a possibihdade de moagens em 

alta escala, com equipamentos que chegam atuahnente a uma capacidade de moagem de 

até 1000 L. 
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Figura 4.4: Vista geral do moinho atritor horizontal tipo ZOZ, com detalhe da haste. 

4.3. Caracterização 

4.3.1. Caracterização microestrutural 

As amostras foram cortadas e embutidas em baquehte. O acabamento superficial foi 

feito em Ibcas d'água de carbeto de silício até a grana 600, sendo pohdas a seguir em pastas 

de diamante de 6, 3 e 1 um. O ataque utilizado para a revelação da microestrutura foi com 

Nital em solução a 2%. 

4.3.2 Ensaios de compactação 

Foi utilizada uma prensa de compactação hidráulica, marca Tinius Olsen, com 

pressões de compactação de 550 a 700 MPa. Para a confecção de corpos de prova utihzou-

se uma matriz cilíndrica, com área de 1 cm ,̂ com dispositivo de flutuação por ação de 

molas. 
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4.3.3 Ensaios de sinterização 

Executados em forno tubular, marca Lucifer, com fluxo contínuo de hidrogênio, de 

pureza comercial. Foi fixada a temperatura de sinterização de 1200 °C, e van tempo de 40 

minutos de zona quente, procurando reproduzh condições de smterização convencionais 

para este tipo de material. 

4.3.4 Ensaios dilatométricos 

Os ensaios de dilatometría foram realizados num equipamento marca Netzch 

modelo 402S. O ciclo selecionado foi uma taxa de aquechnento constante de 20 "C/minuto, 

até 1200 "C. 

4.3.5 Microscopia eletrônica de varredura e análise química via EDS 

As amostras de pós destinadas ao estudo de forma foram fixadas no porta amostras, 

recobertas com ouro e observadas no MEV para observação. O levantamento dos perfis de 

composição quúnica foi feito via EDS, em vários pontos da amostra. 

O equipamento utihzado nas anáhses foi mn microscópio eletrônico de varredura 

marca Philhps modelo XL30, acoplado a um anahsador de micro-regiões por 

espectroscopia de energia dispersiva (EDS) da marca EDAX, modelo 9800 plus. As 

micrografias eletrônicas de varredura apresentadas foram obtidas por imagens de elétrons 

secundários e retroespalhados. 

4.3.6 Difração de raios-X 

Foi utilizado imi difi-atômetro de raios-X marca Rigaku para anáüse das partículas e 

verificação da dissolução do mquel na matriz de ferro. 
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4.3.7 Determinação do tamanho de partículas 

Na maioria das avahações o tamanho médio de partícula foi determmado 

utUizando-se vati aparelho Fisher, por um procedimento padronizado pela norma MPIF 

STANDARD 32. 

Em algumas situações, a determinação do tamanho de partícula foi feito também 

por estimativa a parth de imagens de MEV. 

4.3.8 Determinação de densidade a verde e do sinterizado 

A determinação da compressibihdade foi feita através da norma MPIF 

STANDARD 45. A densidade a verde das amostras produzidas por compactação foi feita 

pelo método geométrico. 

Nos corpos de prova smterizados, o método utihzado para determmação da 

densidade foi o hidrostático, de acordo com a norma MPIF STANDARD 42. 

4.3.9 Determinação da variação dimensional 

Adotou-se a medida de variação dúnensional relativa à matriz de compactação, 

segundo a norma MPIF STANDARD 44. 



51 

5. RESULTADOS E DISCUSSÃO 

O trabalho de pesquisa buscou verificar o efeito das variáveis de processo na 

moagem de alta energia sobre as características dos materiais obtidos. Os parâmetros de 

processamento avahados foram: tamanho de bolas, relação massa de bola/massa de pó, 

tempo de moagem e tipo de equipamento. A caracterização dos pós envolveu anáüse de 

imagens, difi-ação de raios-X, temianho médio de partícula e densidade a verde. Após 

sinterização, foram reahzados ensaios de metalografía, densidade hidrostática, dUatometria 

e variação dimensional. 

Os ensaios não foram desenvolvidos de maneira uniforme, e o estudo em cada um 

dos equipamentos teve abordagens e objetivos bastante específicos. 

O moinho Spex foi selecionado por sua simphcidade de operação e pequenas 

porções de amostra necessárias para a realização dos ensaios. As informações da üteratura 

citam este equipamento como dos mais eficientes no que se refere à sua capacidade de 

transferência de energia durante a moagem, e conseqüente redução do tamanho das 

partículas. Uma série de ensaios foi realizada para se avahar o tamanho médio das 

partículas em função de alguns parâmetros de processo. Buscou-se amda verificar a 

correlação entre o tamanho médio das partículas e a contração ocorrida nos ensaios de 

sinterização. 

O desenvolvimento dos ensaios no moinho atritor vertical (AV) ISC-200PC 

apresentou uma grande dificuldade de execução, em fimção principalmente das condições 

operacionais do equipamento. Ocorreram muitas quebras do moinho, que não suportou imi 

trabalho contínuo em aüas rotações (acima de 500 rpm). Foram observados problemas 

como a quebra das hastes, travamento causado pelas bolas, quebra de mancai do motor 
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entre outros. No início do trabalho de pesquisa, esse era o equipamento disponível, tendo 

sido realizado imi ensaio, com o objetivo de se obter luna massa de pó suficiente para a 

reahzação dos diversos ensaios de caracterização previstos. 

A maior parte dos experimentos foi reahzada no momho atritor horizontal, 

envolvendo a avaliação dos parâmetros de processo nas características dos pós, tanto em 

termos de tamanho médio quanto na evolução do seu formato, homogeneização e 

propriedades. 

5.1 Moinho tipo SPEX 8000 

A descrição das condições de ensaio reahzados no momho SPEX, bem como os 

resuhados obtidos estão contidos na Tabela 5.1. 

Tabela 5.1: Condições e resuhados dos ensaios no moinho tipo SPEX . 

Ensaio Tamanho Relação Tempo de Tamanho Densidade Densidade Variação 

de bolas massa bolas/ moagem médio verde sinterizada dimensional 

(mm) massa pó (h) (jim) (g/cm^ (g/cm^ (%) 

SI 3,3 6:1 1 24 6,87 7,06 -5,32 

S2 4,7 6:1 1 32 7,03 7,12 0,00 

S3 6,3 6:1 1 40 6,89 7,01 -1,77 

S4 6,3 6:1 3 38 6,68 6,84 -0,35 

S5 12,7 4:1 3 34 7,11 7,20 +0,02 

S6 3,3/4,7 6:1 1 30 7,02 7,19 -0,08 

S7 6,3/12,7 4:1 1 34 6,97 7,06 -0,44 

88 6,3/12,7 10:1 1 40 7,02 7,12 -0,35 

S9 6,3/12,7 10:1 5 40 6,70 6,94 -7,98 

SIO 6,3/12,7 10:1 10 30 6,60 6,81 -9,20 

S U 3,3 10:1 5 32 6,69 6,94 -9,80 



53 

As amostras produzidas foram de 10 g de pó para relação massa de bola/massa de 

pó 10:1, e de 20 g para as demais relações. A composição da mistura de pós está mostrada 

na Tabela 5.2. 

Tabela 5.2: Composição química dos pós utilizados nos ensaios dos moinhos Spex e 

atritor horizontal. 

Elemento % em peso 

Níquel 4,00 

Cobre 1,60 

Mohbdênio 0,55 

Ferro Restante 

Após a moagem, foram produzidos corpos de prova cilmdricos compactados a uma 

pressão de 700 MPa. Devido ao encnuunento das partículas após processamento por 

moagem, foi necessário vun recozhnento a uma temperatura de 800 °C, por 30 minutos, 

sob atmosfera de hidrogênio, para que fossem produzidos corpos de prova com resistência 

a verde suficiente para sua manipulação. Após compactação, esses corpos de prova foram 

smterizados em um forno com atmosfera de hidrogênio sob fluxo constante, a 1120 °C por 

40 minutos. 

O primeho parâmetro avaliado foi o tamanho das bolas de moagem Foi observado 

que esferas menores tendem a produzh partículas de menor tamanho médio. No ensaio SI, 

com esferas de 3,3 mm, o tamanho médio obtido foi quase a metade do obtido no ensaio 

S3 com esferas de 6,3 nmi. Mesmo com um aiunento do tempo de moagem para 3 horas, 

nos ensaios S4 e S5, as esferas de tamanho maior se mostraram menos eficientes. 

As utihzações de misturas de bolas de dois tamanhos diferentes foram testadas nos 

ensaios S6 a S8, tendo sido observado um comportamento semelhante, com pouca variação 

no rendhnento da moagem. Em todos esses ensaios, o tamanho médio da partícula 

apresentou pouca variação, mantendo-se entre 30 e 40 pm, mdicando um equihlsrio entre 

que o mecanismo de soldagem e de fratura. 
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O aumento da relação massas de bolas/massa de pó também aparenta ter pouca 

influencia nas características dos pós, nesse tipo de equipamento, como visto numa 

comparação entre os ensaios SI e SU, e S7 e S8. Observou-se até mesmo um ligeiro 

aumento no tamanho médio de partículas. 

Entretanto, o aumento no tempo de moagem de l para 3, 5 e 10 horas de 

processamento, acabou não resultando em aumento significativo no rendimento do 

processo, denotando que um equilibrio entre soldagem e fratiu-a das partículas foi 

rapidamente atmgido. 

Apesar do formato lamelar das partículas moídas, a sua conqiressibiüdade foi 

razoável, tendo sido obtidas densidades a verde na faixa de 6,68 a 7,11 g/cm^. Como 

esperado, á medida que o tamanho de partícula dimmui, sua compressibihdade também é 

reduzida, em fimção do amnento de área superficial. 

No que se refere ao comportamento dhnensional, observou-se uma contração das 

partículas muito baixa para os diversos ensaios reahzados. Entretanto, quando o t e í r ^ de 

moagem foi elevado para 5 e 10 horas, constatou-se uma contração entre 8 e 10%, feto 

exphcado por uma aheração hnportante no formato das partículas, de uma forma lamelar 

para um formato mais tridmiensional. 

5.2 Moinho atritor vertical ISC 200PC 

No ensaio reahzado, o moinho foi mantido a uma rotação constante de 500 rpm, por 

um tempo de 10 horas, sob imia atmosfera protetora de nitrogênio. A carga de pó utilizada 

foi de l kg e a relação massa de bolas/massa de pó foi 5:1, com esferas de moagem de 

8 mm de diâmetro. A composição utilizada no ensaio está mostrada na Tabela 5.3. 
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Tabela 5.3: Composição de partida para o ensaio no moinho atritor ISC-200PC 

Elemento % em Peso 

Níquel 3,00 

Mohbdênio 0,50 

Ferro Restante 

O processamento mecânico das partículas causou uma alteração significativa em 

seu formato. Após 10 horas de moagem, observou-se a formação de partículas lamelares 

(Figura 5.1b), mdicando a deformação ocorrida durante o processamento. O tamanho 

médio das partículas foi reduzido de 85 para 50 pm, muito embora possam ser observadas 

lámelas de até 400 pm. 

Figura 5.1: Anáhse por hnagem de elétrons secundários de pós processados por moagem 

em atritor ISC 200PC após 10 horas: (a) pós misturados, (b) pós moídos. 
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A análise por difração de raios-X (Figura 5.2) mostrou a ocorrência de mna 

homogeneização parcial do pó moído, tendo sido observada a dhninuição, mas não 

elimmação, dos picos de níquel. 

Fe 

Fe 
Fe 

Fe-Ni II Fe-Ni \ ¡ 
Moído 

Misturado 

o.ooo 40,000 60.000 BO.OCO 100.000 

2 Theta [graus] 

Figura 5.2: Difratograma para os pós misturados e moídos processados no moinho atritor 

vertical, mostrando a dissolução parcial de níquel na matriz de ferro. 

Uma análise por EDS dos pós, mostrada na Figiu-a 5.3 comprova que o níquel não 

estava homogeneamente disperso nas partículas de ferro. Devido ao baixo teor, o 

mohbdênio não pode ser detectado. Esses resultados indicam que seriam necessárias 

alterações em parâmetros de processo, especiahnente o aumento da rotação e do tempo de 

moagem, visando luna melhor homogeneidade, o que não é possível em fímção das 

Umitações do equipamento. 

A partk do pó moído miciahnente, foram preparadas três misturas (AVI, AV2, 

AV3) às quais se adicionou pó de cobre em diferentes teores, visando se elaborar a hga Fe-

Ni-Cu-Mo e avahar a mfluência da fese hquida na variação dimensional dessas hgas. 

Como referência, foi produzida uma hga a parth da mistura de pós elementares (Premix). 

A Tabela 5.4 mostra a composição das misturas, compactadas a uma densidade a verde em 

tomo de 5,35 g/cm^, em fimção da bafaca compressibihdade dos pós moídos. 



57 

Figura 5.3: Imagem das partículas analisadas por EDS - atritor vertical 

(a) Pós misturados ' / ' Fe-50%Ni; ' 2 ' Ferro puro; 

(b) Pós moídos ' 5 ' Fe-4,9%Ni; Fe-2,4%Ni. 
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Tabela 5.4: Composição de misturas de pós obtidos por moagem em moinho atritor 

vertical com adições de pó de cobre. 

Amostra %peso Ni %peso Mo %peso Cu %peso Fe 

AVI 3,0 0,5 — Restante 

AV2 3,0 . 0,5 1,5 Restante 

AV3 3,0 0,5 3,0 Restante 

Premix 3,0 0,5 1,5 Restante 

A partir dos corpos de prova produzidos, foram realizados ensaios düatométricos, 

cujos resultados são mostrados na Figura 5.4. A liga Premix, apresentou uma relativa 

estabilidade dimensional, característica deste tipo de material, na qual a adição de níquel é 

feita com a finalidade de se aumentar a resistência mecânica e o pó de cobre é utilizado 

para controlar a expansão causada pela dissolução do níquel. Por outro lado, as ligas 

preparadas com o pó moído apresentaram uma considerável contração, devido ao menor 

tamanho médio e ao encruamento das partículas após a moagem. 

2 

60Õ 80Õ ÍOÕÕ Í2ÕÕ 
Temperatura \C) 

Figura 5.4: Curva dilatométrica para os pós processados no moinho atritor vertical - taxa 

de aquecimento 20 °C/min. 
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A presença de cobre não contribuiu para o aumento da densificação da amostra 

como era esperado. Na curva AV3 observa-se inclusive uma expansão causada pela 

presença de fase líquida. As curvas mostram as temperaturas de transformação a-y. Para a 

mistura de pós, curva Premix, a transformação de fase ocorreu a 930 °C. Para os materiais 

moídos, constatou-se que a transformação a-^não ocorre em um ponto, mas em uma faixa 

de temperatura, que se inicia a aproximadamente 760 °C. Este comportamento está 

relacionado à dissolução parcial de níquel nas partículas de ferro durante a moagem, como 

observado anteriormente. O enriquecimento do ferro com níquel leva a transformação a-y 

para temperaturas menores e, como há um gradiente de concentração, a transformação 

ocorre em uma extensa faixa de temperatura. 

Devido à forma lamelar das partículas, e ao seu alto grau de encruamento, a 

densidade a verde obtida foi muito baixa, em torno de 5,40 g/cm3 (Tabela 5.5). Neste caso, 

não houve o recozimentò do pó moído como nos ensaios com o moinho Spex, o que reduz 

bastante a compressibilidade dos pós. A densidade a verde da mistura de pós foi fixada 

para efeito de comparação com os pós moídos. A densidade das amostras após sinterização 

no ensaio de dilatometria ficou em torno de 5,90 g/cm3, tendo sido observada uma maior 

contração, especialmente no sentido da compactação (direção da aplicação da força). 

Tabela 5.5: Valores de densidade e variação dimensional obtidos nos ensaios de 

dilatometria. 

Amostras Densidade a verde 

(g/cm3) 

Densidade sinterizado 

(g/cm3) 

Variação dimensional (%) 

Matriz / Altura 

AVI 5,38 5,95 -1,24/-7,54 

AV2 5,32 6,02 -2,30 / -6,77 

AV3 5,34 5,88 -0,71 / -7,42 

Premix 5,35 5,40 -0,20 / -0,71 

As microestruras resultantes da sinterização das amostras AV3 e Premix estão 

mostradas nas Figuras 5.5 e 5.6 . A análise metalográfica revelou áreas heterogêneas, ricas 

em níquel na amostra Premix, típicas para esse tipo de material, pois nas condições de 
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sinterização não é possível a completa dissolução do níquel no ferro, em nmção do baixo 

coeficiente de interdifiisão. Para a amostra AV3, a microestrutura residtante é mais 

imiforme, causada por uma melhor distribuição do níquel na matriz de ferro. Essa 

característica confere melhores propriedades mecânicas a esse material. 

Figura 5.5: Microestrutura da hga Premk após sinterização, mostrando áreas claras ricas 

em níquel, distribuídas de forma heterogênea pela matriz 

Ataque: Nhal Aumento: 250X. 

Figura 5.6: Microestrutura da hga AV3 processada por moagem, mostrando uma melhor 

distribuição das áreas claras ricas em níquel pela matriz. 

Ataque: Nital Aumento: 250X. 
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5.3 Moinho atritor horizontal SIMOLOYER CMOl-21 

Os ensaios nessa série foram reahzados sob atmosfera protetora de nitrogênio, e a 

temperatm-a da câmara de moagem foi controlada por de um sistema de refrigeração 

externa, sendo mantida à temperatura ambiente, A composição das misturas de pós está 

mostrada na Tabela 5.2. As condições dos ensaios reahzados no momho atritor horizontal, 

bem como os resultados obtidos, estão mostrados na Tabela 5.6. 

Os meios de moagem utilizados foram esferas de aço, com diâmetros de 3,3, 4,7 e 

6,3 mm. A carga de partida foi de 200 g, com relações massa de bola/massa de pó variando 

de 10:1 a 20:1. No caso de mistura de bolas, a proporção utihzada foi de 50% em massa. 

Uma primeha série de ensaios, AHl a AH3 foi reahzada visando vmia avahação 

prehmmar do equipamento. No primeiro ensaio reahzado ocorreu um problema 

operacional quando os msertos de metal duro (Figura 5.7), que se locahzam nas pontas das 

facas da haste para aumento da resistência ao desgaste, foram arrancados, o que acabou por 

causar uma grande contammação do pó moído. 

r r. 

Insertos 

/ 1 . 

A 1 •̂  1 •& -5- J% 

1 

Figura 5.7: Esquema de fimcionamento do moinho atritor horizontal com detalhe 

mostrando os insertos de metal duro nas pontas das facas. 

.:.;MíSbAG h^imfii DE tiNERÜÍA MUCLEAR/SF ipfeí-
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Tabela 5.6: Condições e resultados dos ensaios no moinho atritor horizontal. 

Ensaio Tamanho 

de bolas 

(mm) 

Relação 

massa bolas/ 

massa de pó 

Tempo 

moagem 

(h) 

Ciclos de 

operação 

(rpm) 

Tamanho 

médio 

(fua) 

Dens, 

verde 

(g/cm^) 

Dens, 

sinter, 

(g/cm^ 

Variação 

dimens. 

(%) 

AHl 4,7 10:1 15 1500 28 6,23 6,24 -0,56 

AH2* 4,7 10 15 1500 6,34 6,76 -1,98 

AH3'' 4,7 10 15 1500 3,7 5,92 6,77 -4,29 

AH4 4,7 10:1 1500-48s 

1000- 12s 

AH5'' 4,7 10:1 10 1500-48s 

1000 - 12s 

AH6 4,7 15:1 10 1300-48s 

9 0 0 - 12s 

AH7 4,7 10:1 15 1500 16 5,75 6,01 -4,02 

AH8 4,7 10:1 15 900-20S 

1500-40S 

20 5,92 6,20 -0,60 

AH9 6,3 20:1 15 900-20S 

1500-405 

10,5 5,95 6,39 -4,19 

AHIO 3,3/4,7 10:1 15 900-205 

1500-40S 

7,2 6,02 6,41 -3,96 

ARIV 3,3/4,7 10:1 15 900-205 

1500-405 

3,8 6,05 6,50 -4,42 

AH12* 3,3/4,7 10:1 900-20S 

1500-405 

4,8 6,68 7,02 -16,00 

AH13* 3,3/4,7 10:1 900-20S 

1500-405 

5,1 6,80 7,12 -14,20 

AHH" 3,3/4,7 10:1 900-205 

1500-405 

3,9 6,82 7,12 -15,10 

AH15'' 3,3/4,7 10:1 900-205 

1500-405 

4,5 6,85 7,25 -17,20 

* adicionado lubrificante - 1,0 % em peso de Estearato de zmco 

** adicionado lubrificante - 1,5% empeso de Ácido esteárico 

A Figura 5.8 mostra o aspecto das partículas após o ensaio AHl, onde se nota a 

presença de partículas duras, de coloração mais clara, mcrustadas no pó. 
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Figura 5.8: Ensaio AHl. Aspecto das partículas, onde se observa a presença de partículas 

duras dispersas na matriz 

Posteriormente verificou-se na análise por microscopia eletrônica de varredura que 

cerca de 20% em peso de tungstênio foi incorporado à massa de pó (Figura 5.9), que 

influenciou as propriedades do pó obtido. 

Figura 5.9: Perfil de conçosição do pó obtido no ensaio AHl, indicando contaminação da 

amostra com elementos provenientes dos insertos de metal diu-o. 
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Do ponto de vista da distribuição dos elementos de liga adicionados, observou-se 

mna variação no teor de níquel entre 5,15 e 5,50% e de cobre de 1,79 a 2,18% em peso. 

Esse resultado indica que houve uma boa homogeneidade dos elementos de hga após a 

moagem Observou-se amda uma efetiva redução do tamanho das partículas (inicialmente 

85 pm), tendo sido atmgido um tamanho médio de 28 pm 

No ensaio AH2, houve a adição de 1% de lubrificante na última hora de moagem. 

Houve mna sensível redução no tamanho médio das partículas, confirmando as 

mformações da hteratura. No entanto, houve ahida uma contammação aha com resíduos de 

tungstênio, como pode ser observado na Figura 5.10. Embora o teor de tungstênio tenha 

sido de 3% em peso, ocorreu um desgaste acentuado da haste do momho. Os teores de 

níquel variaram de 4,09 a 4,68% e de cobre entre 1,45 e 2,21%, mostrando imia boa 

homogeneidade. 

Figura 5.10: Ensaio AH2 - Aspectos das partículas mostrando amda a presença de 

contaminantes na matriz de ferro. 

Uma anáhse mais detalhada da partícula dura presente confirmou a predommância 

de tungstênio, como ilustrado na Figura 5.11. 
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Figura 5.11: Perfil de composição das partículas duras da amostra AH2, confirmando a 

presença de tungstênio. 

No ensaio AH3, o cobre e o lubrificante fi)ram adicionados na última hora de 

moagem Entretanto não se observou grandes diferenças no comportamento do pó após a 

moagem A contaminação foi substanciahnente menor (Figura 5.12), refletida 

posteriormente na melhor conformabUidade do pó. A distribuição de elementos de hga 

também foi bastante homogênea. É possível também perceber que houve imia redução 

acentuada no tamanho médio das partículas em fimção da adição do lubrificante durante a 

moagem. 

Figura 5.12: Ensaio AH3 - Aspectos das partículas mostrando com babca presença de 
contaminantes. 
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Os pós obtidos nestes três primeiros ensaios foram caracterizados pela da análise do 

tamanho médio de partícula, compressibihdade, densidade a verde e do smterizado, e 

variação dhnensional. Corpos de prova foram compactados a 550 e 700 MPa, estando os 

resultados mostrados na Tabela 5.7. A prmcípio, tentou-se a compactação dos pós como 

moídos, com a adição de lubrificantes como estearato de zinco e álcool pohviníhco (PVA), 

mas os resuhados em termos de resistência a verde foram muito rums, não permitmdo 

sequer a manipulação das peças. Os pós foram então recozidos a uma temperatura de 800 

°C por 30 minutos, sob atmosfera de hidrogênio, o que permitiu a sua compactação de 

forma normal. 

As densidades a verde obtidas são relativamente baixas, conforme esperado, em 

fimção do tamanho fino de partículas e de seu formato na forma de escamas. O aimíiento na 

pressão de compactação teve um efeito pequeno na densidade a verde, provavehnente em 

fimção dos contaminantes presentes no pó (W, Mo, Cr entre outros), que causaram um 

endurechnento na matriz de ferro e conseqüente redução de sua compactabiüdade. 

Tabela 5.7: Caracterização dos pós obtidos nos ensaios miciais AHl, AH2 e AH3. 

Ensaio D médio Pressão Tipo de Densidade Densidade Variação 

lubrificante a verde sinterizado dimensional 

(um) (MPa) (g/cm^) (g/cm^> (%) 

AHl 28 

550 Estearato 5,92 6,03 -0,56 

AHl 28 550 PVA 5,88 6,02 -0,56 AHl 28 

700 Estearato 6,23 6,24 -0,30 

AHl 28 

700 PVA 6,16 6,15 -0,12 

AH2 7 

550 Estearato 6,15 6,71 -1,98 

AH2 7 550 PVA 6,10 6,65 -1,98 AH2 7 

700 Estearato 6,27 6,78 -1,98 

AH2 7 

700 PVA 6,34 6,76 -1,98 

AH3 3,7 

550 Estearato 5,78 6,68 -4,29 

AH3 3,7 550 PVA 5,71 6,61 -4,29 AH3 3,7 

700 Estearato 5,92 6,77 -4,02 

AH3 3,7 

700 PVA 5,98 6,78 -4,02 
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Foram utilizados dois tipos de lubrificantes, o estearato de zinco, mais comumente 

utilizado na M/P e o álcool polivinílico (PVA), mais utilizado na fabricação de metal duro. 

O PVA aumentou a resistência a verde do compactado, mas dificultou bastante sua 

escoabilidade. ao contrário do estearato. As diferenças na densidade a verde e do 

sinterizado são pequenas, tendo o estearato um resultado ligeiramente superior. Nenhum 

dos dois lubrificantes fiincionou adequadamente na tentativa de se compactar os pós após a 

moagem. Esse seria um ponto bastante interessante de contmuidade de pesquisa nessa área, 

ou seja, um estudo específico sobre lubrificantes adequados à compactação dos pós como 

moídos, evitando essa etapa de recozimento. 

Em termos de contração e densificação após a sinterização, os valores obtidos 

foram apenas razoáveis. Observou-se que as partículas mais finas, obtidas nos ensaios AH2 

e AH3 promovem uma maior contração em relação ao ensaio AHl, como seria esperado. 

Após essa seqüência inicial, o moinho foi desmontado pra se verificar o estado real 

das hastes. De fato. as pastilhas msertadas nas pontas das facas haviam sido arrancadas, e 

moídas juntamente com a carga. A Figura 5.13 mostra o estado que ficou a haste após o 

ensaio. Uma nova haste foi colocada, inteiramente em aço, para a continuidade do trabalho 

de pesquisa. A Figura 5.14 mostra uma comparação entre as hastes nova e usada. 

Figura 5.13: Estado das hastes após a realização da primeha série de moagens, 

mostrando o arrancamento dos msertos de metal duro. 
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Figura 5.14: Detalhes do rotor do moinho, comparando uma haste nova e uma usada. 

Os ensaios seguintes objetivaram a verificação da homogeneização dos elementos 

de hga na matriz de ferro, bem como a evolução do tamanho de partículas e sua forma com 

o tempo de moagem, por meio de amostragens periódicas. No ensaio AH4, foram rethadas 

5 amostras. Após 10 minutos de moagem, as partículas já estavam deformadas, com um 

formato de escamas, como mostrado na Figura 5.15. O tamanho das partículas variou 

entre 100 e 200 îm (esthnada pela análise de imagens). 

Com o aumento do tempo de moagem, pode-se observar um aumento no tamanho 

das escamas, que chegaram a atingir cerca de 400 [im, após 60 minutos, como visto na 

Figura 5.17. Esse fato pode ser explicado pela grande maleabilidade do ferro e pela 

soldagem a fi-io das partículas durante o processo de moagem. Com o aumento progressivo 

no tempo de moagem, notou-se uma redução gradativa no tamanho médio das partículas, 

indicando que o processo de fratura predominava, nessas condições, sobre o de soldagem 

(Figuras 5.17 a 5.19). 



69 

Figura 5.15: Ensaio AH4, após 10 minutos de moagem. 

Figura 5.16: Ensaio AH4, após 30 minutos de moagem. 

Figura 5.17: Ensaio AH4, após 60 minutos de moagem. 
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Figura 5.18: Ensaio AH4, após 120 minutos de moagem. 

Figura 5.19: Ensaio AH4, após 600 minutos de moagem. 

Foram feitas análises por difração de raios-X, sendo identificados os picos do pó de 

ferro, e da liga Ferro-50%Níquel adicionados à mistura. Após 30 minutos de moagem, 

observou-se o alargamento dos picos, indicando a deformação das partículas, e o inicio do 

desaparecimento dos picos de Fe-Ni. Após 1 hora de moagem se observou praticamente 

apenas a presença de ferro e o aimiento progressivo da largura dos picos, mdicando o 

encruamento das partículas. A parth de 5 horas de moagem ocorre também uma redução 

gradual do tamanho médio das partículas. Na Figura 5.20 estão indicadas as curvas 

comparativas para o material de partida e após 300 minutos de moagem, onde se observa o 

completo desaparecimento dos picos de níquel. Esses resuhados mostraram a maior 

eficiência do moinho horizontal em relação ao vertical. Com a metade do tempo de 
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moagem, mas imia rotação 3 vezes maior, foi possível a obtenção de mna estrutura mais 

uniforme. 

20.000 

Figura 5.20: Difratograma comparativo mostrando o desaparecimento dos picos de 
níquel após 300 minutos de moagem e o alargamento dos picos devido ao 
encruamento das partículas. 

No ensaio AH5 houve um aiunento no tempo de moagem para 10 horas e adição de 

um agente de moagem nas úhhnas 2 horas de processamento, com o objetivo de se reduzh 

a soldagem entre as partículas. O lubrificante utilizado foi o ácido esteárico. 

O aumento no tempo de moagem causa uma redução gradativa no tamanho das 

partículas, como pode ser visto nas Figuras 5.21 a 5.23. Após 8 horas, as partículas 

começam a ficar mais regulares, com tamanho máxhno da ordem de 80 |im (Figura 5.24). 

Após a adição de 1,5% de ácido esteárico, e a moagem por mais 2 horas, observa-se uma 

aglomeração das partículas, e uma mudança em sua forma para um formato mais regular 

(Figura 5.25). Houve uma redução significativa no tamanho de partícula, causada pela 

presença do lubrificante. 

jOM^ssAQ m-z-mi-i DE ENETÍGIA F^UCLEAR/SF Wts 
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Figura 5.21: Ensaio AH5, após 2 horas de moagem. 

Figura 5.22: Ensaio AH5, após 4 horas de moagem. 

Figura 5.23: Ensaio AH5, após 6 horas de moagem. 
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Figura 5.24: Ensaio AH5, após 8 horas de moagem. 

Figura 5.25: Ensaio AH5, após 10 horas de moagem. 

No ensaio AH6 houve vmia alteração nos parámetros de processo, com uma redução 

na relação massa de pó/massa de bolas, e imia simuhânea redução na rotação do moinho. 

Desta feita, não houve a adição de um agente para redução da soldagem das partículas. 

Constatou-se o mesmo comportamento na variação do tamanho médio das partículas, como 

observado nas Figuras 5.26 a 5.29. Após 10 horas de moagem, o tamanho das partículas 

ficou na faixa de 20 a 60 pm, com imia tendência a uma forma mais regular (Figura 5.30). 
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Figura 5.26: Ensaio AH6, após 2 horas de moagem. 

Figura 5.27: Ensaio AH6, após 4 horas de moagem. 

Figura 5.28: Ensaio AH6, após 6 horas de moagem. 
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Figura 5.29: Ensaio AH6, após 8 horas de moagem. 

Figura 5.30: Ensaio AH6, após 10 horas de moagem. 

Foram reahzados algmis ensaios dilatométricos nas amostras AH4 e AH6, estando 

as curvas apresentadas nas Figuras 5.31 a 5.36. Os corpos de prova foram compactados 

com mna pressão de 700 MPa. A taxa de aquechnento empregada foi de 20 °C/min. 
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Figura 5.31: Curva dilatométrica da amostra AH4 - ten:ç)o de moagem 5 horas. 
Densidade a verde 4,86 g/cm^ 
Densidade smterizada 5,97, g/cm^ 
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Figura 5.32: Curva dilatométrica da amostra AH4, moída por 5 horas e recozida. 
Densidade a verde 6,35 g/cm^ 
Densidade smterizada 6,24 g/cm^ 
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Figura 5.33: Curva dilatométrica da amostra AH6 - tempo de moagem 4 horas. 
Densidade a verde 3,99 g/cm^ 
Densidade sinterizada 5,07 g/cm^ 
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Figura 5.34: Curva dilatométrica da amostra AH6, moída por 4 horas e recozida. 
Densidade a verde 6,12 g/cm^ 
Densidade shiterizada 5,93 g/cm^ 
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Figura 5.35: Curva dilatométrica da amostra AH6 - tempo de moagem 6 horas. 
Densidade a verde 4,92 g/cm^ 
Densidade shiterizada 5,41 g/cm\ 
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Figura 5.36: Curva dilatométrica da amostra AH6 - tempo de moagem 8 horas. 
Densidade a verde 4,90 g/cm^ 
Densidade smterizada 5,35 g/cm\ 
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Observou-se que o recozimento tem uma influência decisiva na contração das 

amostras. Tanto no ensaio AH4 (5 horas) quanto no ensaio AH6 (4 horas), as amostras 

submetidas a uma etapa de recozimento praticamente não apresentaram contração ao final 

do ciclo. Este fato já havia sido observado na prhneha série de ensaios. Isto mdica que o 

tamanho médio da partícula amda é muito grande, isto é, a energia hvre é babca para 

permith maiores contrações. Em contrapartida, os materiais tal como moídos, 

apresentaram uma contração bem mais acentuada, mas ainda msuficiente para se atmgh* 

densidades elevadas após a smterização. 

Por outro lado, pode-se observar que o aumento no tempo de moagem tem um 

efeito muito pequeno na contração final dos materiais, havendo, inclusive, uma dimmuição 

da contração com o aumento no tempo, que pode ser justificado em fímção de um aumento 

na contaminação dos pós. 

As condições utilizadas no ensaio AHl foram repetidas no ensaio AH7. Desta feita, 

não houve problemas de desgaste excessivo da haste. O tamanho médio de partículas ficou 

menor, indicando imi efeito negativo das partículas duras no ensaio AHl. A 

compressibihdade dos pós e contração dos smterizados continuaram a mostrar resultados 

muito nuns, uma vez que era esperado se obter uma densidade do sinterizado em tomo de 

7,4 g/cm\ 

A partir do ensaio AH8, a operação do moinho foi reahzada por um ciclo, de 900 

rpm por 20 s, e 1500 rpm por 40 s. O trabalho ciciado miphca em um desgaste 

substancialmente menor dos componentes do momho, contribuindo também para a redução 

na contaminação da massa de pó. A introdução do ciclo não comprometeu o rendhnento do 

processo, uma vez que o tamanho médio de partículas obtido (20 pm) é próximo ao obtido 

no ensaio AH7 (16 pm). 

No ensaio AH9 foram aumentadas shnultaneamente a relação massa de bolas/massa 

de pó e o tamanho das esferas. Houve uma melhoria significativa do rendhnento do 

processo, com a redução do tamanho médio de partículas para a fabca de 10,5 pm 

Resultado shnilar foi obtido no ensaio AHIO, onde foram misturadas esferas de tamanhos 

diferentes, de 3,3 e 4,7 mm, com 50% em massa cada uma. 
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A adição de um lubrificante, na última hora de moagem no ensaio AHll , mesmo 

com a relação massa de bolas/massa de pó mantida em 10:1, causou uma redução ainda 

mais acentuada no tamanho das partículas, para 3,8 pm, tendo sido esse o hmite inferior 

em termos de tamanho de partícxilas obtido. Isso porém não mudou a tendência de se ter 

uma densificação final dos pós muito baka. A exphcação para esses resultados negativos 

pode novamente ser a contaminação dos pós com material das hastes e do moinho, além de 

um provável aumento no teor de oxigênio, que acabam por dificuhar sua compactação e 

hmitam também a contração durante a sinterização. 

Assim, como a moagem em tempos prolongados contamina em demasia os pós, 

reduzhido sua compressibihdade e smterabihdade, experimentou-se um tempo de moagem 

mais baixo, de 5 horas. Nos ensaios AHl2 e AHl3 já se observou uma densificação mais 

razoável, de 7,02 e 7,12 g/cm^ respectivamente, e uma contração que athigiu valores 

e^qjressivos da ordem de 15%. No ensaio AH 12, foi adicionado lubrificante na últhna hora 

de moagem, enquanto que no ensaio AHl3, o lubrificante foi adicionado parciahnente após 

2 horas de moagem, e o restante após 4 horas. Siu^jreendentemente o tamanho médio de 

partículas obtido foi bastante bako, da ordem de 5 pm, o que somente se havia conseguido 

com tempos de moagem de 15 horas, com adição de lubrificante. 

Os pós obtidos nos ensaios AHl2 e AHl3 foram recozidos a 800 °C por 30 

mmutos, sendo a seguh submetidos a moagem por 2 horas. Os tamanhos médios 

apresentaram apenas uma hgeka redução, mas a contração na smterização foi bem mais 

acentuada (em tomo de 17%), tendo sido atmgida a marca de 7,25 g/cm^ no ensaio AHl 5. 

Esse caminho parece ser o mais mteressante, com etapas de moagem seguidas por 

recozhnento mtermediário, de forma a se aumentar tanto a soldagem e homogeneização 

das partículas, quanto reduzh a sua contaminação pelo menor tempo total de moagem, 

mdicando uma contmuidade deste estudo em trabalhos futuros. 

5.4 Potencial do uso de PMAE na fabricação de pós comerciais 

Entre os equipamentos avahados, o momho atritor horizontal tem condições 

operacionais que pennitham sua utilização na produção de hgas metáhcas em escala 
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comercial, haja vista a disponibihdade de equipamentos com vasos de até 1000 htros de 

capacidade. 

Os ensaios reahzados, para as hgas de ferro, mostraram que os tempos de moagem 

necessários à formação de uma hga homogênea, e com tamanho de partícula abaixo de 

5 pm, devem estar entre 5 e 10 horas.. Essas condições de operação, causam um desgaste 

de componentes do momho como as bolas, a parede do vaso de moagem e haste, além de 

possível mcorporação de nitrogênio e oxigênio, fatores que reduzem a compressibihdade e 

smterabihdade dos pós, e aumentam bastante o custo operacional. Etapas de recozhnento 

intermediário dos pós ababcam o tempo de moagem devido á reativação do mecanismo 

soldagem-fratura, devendo reduzir bastante o desgaste dos componentes do equipamento e 

a contaminação dos pós 

Do ponto de vista tecnológico, deverá ser possível obter materiais que cheguem a 

uma densidade final achna de 7,40 g/cm^ após a sinterização, com todas as vantagens em 

termos de propriedades mecânicas e redução no custo de processamento. Entretanto o 

preço final da hga metáhca obtida por moagem de aha energia poderia ser muito alto 

comparado aos pós atomizados, inviabilizando aplicações comerciais. 

Nos parece confirmada a tendência constatada na hteratura de que a técnica de 

moagem de aha energia encontrará maior potencial de aphcação comercial na produção de 

hgas metáhcas com dispersão de fases duras na matriz, nas quais os tempos de moagem 

são substanciahnente menores, com menos desgaste do equipamento, menos contaminação 

e portanto com um custo de processamento mais baixo. Uma ahemativa que se mostra 

bastante promissora é a preparação de pós à base de ferro para utilização em moldagem por 

injeção (especialmente os aços moxidáveis), sendo necessário para isso um estudo para a 

obtenção de partículas com formas mais regulares. 

COWiiSSAü nhCimiÁ DE EÍJURGiA NSJCLUAR/SF !Ptí. 
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6. CONCLUSÕES 

1) A análise comparativa dos equipamentos de moagem de alta energia, mostrou que o 

moinho tipo SPEX é operacionahnente mais eficiente que os momhos atritores na 

preparação de hgas à base de ferro no que se refere à obtenção de partículas mais 

finas. 

2) O parâmetro de processamento mais hnportante no controle do tamanho médio de 

partícula foi o tempo de moagem, e, de forma geral, a parth de 5 horas podem ser 

produzidas partículas menores que 40 pm. 

3) A adição de um lubrificemte ao final do processo de moagem auxilia tanto na 

redução do tamanho das partículas, como amda tem um efeito positivo na sua 

forma, tomando-a mais regular. 

4) O desgaste de componentes dos momhos atritores foi bastante grande, 

comprometendo sua vida útil e provocando a contaminação dos pós. 

5) Parâmetros de processamento como tamanho de bolas e relação massa de 

bolas/massa de pó não tiveram uma influência decisiva nas características dos pós 

obtidos para as condições de rotação utilizadas. 
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6) A obtenção de uma microestrutura homogênea em termos da dissolução do níquel 

no ferro ocorreu após um tenço de processamento de 5 horas no momho atritor 

horizontal. 

7) Recozhnentos intermediários, que reativam o mecanismo de soldagem-fratura, 

favorecem a obtenção de materiais mais finos e mais compressíveis, além de 

reduzh o tempo de moagem necessário para se produzh partículas finas. 

8) Uma avahação da aphcabiüdade desse processo na fabricação de um pó comercial 

como a hga estudada parece não recomendada, em fimção do desgaste acentuado 

dos componentes durante a moagem. 
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