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RESUMO

O processo de “mechanical alloying” (MA) é uma técnica que tem sido usada para produzir
materiais com diversas vantagens sobre as ligas convencionais. Nas ligas obtidas por MA séo
desenvolvidas novas fases com fina microestrutura e um alta fragdo volumétrica de
dipersdides estaveis termicamente. Apresenta-se neste trabalho a interacdo da mistura de po
dos elementos Al, Fe e Nb no estado sélido pelo processo de MA, na composi¢édo de Al-Feg -
Nb; o (at%) que foi estudada em funcdo do tempo. A mistura de pd foi processada em moinho
atritor com adicdo de 0,5 (wt%) de cera, “Hoeschst Wachs C Mikropulver”, sob atmosfera de
nitrogénio. A investigacdo da microestrutura do material obtido foi realizada por difratometria
de raios-X, andlise térmica diferencial e microscopia eletronica de varredura. Ap6s 10 horas
de moagem foram encontradas duas novas fases cristalinas verificadas por raios-X e através
da anélise por energia dispersiva realizada com EDAX Phillips observou-se uma distribuicdo
homogénea de Fe e Nb na matriz aluminio.
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1- INTRODUCAO

O processo de “mechanical alloying” (M.A.) foi desenvolvido na década de 1960 para
moagem de compositos metalicos em po6s. Atingiu escala comercial a partir da década de
1980 quando foi demonstrado que poderia também ser usado para obtencdo de materiais com
estrutura cristalina estavel e metaestavel, quasecristalina, nanocristalina e amorfa * 2 3. O
processo de M.A. envolve conceitos de mecanica, fluxo de calor, termodinamica e cinética e
tem sido objeto de grande interesse de estudo *.

A composic¢do inicial de uma mistura de p6s submetidos ao processo de M.A. pode
influenciar na sintese de formac&o da liga. >® O M.A. apresenta algumas vantagens sobre 0s
processos convencionais de obtencdo das ligas de aluminio, como, materiais de microestrutura
com alta fracdo volumétrica de dispersdides termicamente estaveis e homogeneamente
distribuido na matriz .

A liga Ti-Mg nanocristalina, em solucdo sélida, com cristais de aproximadamente 10-
15nm apresenta uma estrutura CFC metaestavel. Apos processada por M.A. durante 4 horas,
transforma-se em uma solucéo sélida cuja estrutura passa a ser HC . Os tamanhos de gréos
nanocristalinos produzidos em alguns materiais através de M.A. podem ser explicados pelos
resultados da competicdo entre a criaco e a recuperacdo dos defeitos na rede cristalina °. A
energia livre de Gibbs é aumentada para altos niveis durante a moagem, resultando em
reacdes que favorecem as mudancas microestruturais .

Para se obter materiais com as caracteristicas descritas nos paragrafos anteriores é
necessario utilizar pardmetros que gerem energia cinética suficiente no sistema de moagem.
Dentre os parametros, alguns sdo fundamentais, como exemplo: o tipo de equipamento, o
didmetro e 0 movimento das bolas, a razdo massa de bolas e massa de material, os aditivos e a
atmosfera do sistema 12,

Geralmente sdo utilizados moinho de bolas do tipo atritor vertical, vibratérios,
planetérios e horizontais?. O moinho atritor horizontal, para producéo semi-continua, desponta
como alternativa para sintetizar alguns sistemas de ligas em escala comercial °.

Através do M.A. pode-se estabelecer um mecanismo simultaneo de “soldagem” e de
“fratura” no material processado. Entretanto é fundamental o uso de agentes controladores,

tais como, &cido estearico, metanol ou cera a base de polietileno. HUANG & LAVERNIA

(1995) referem-se ao trabalho de GILMAN (1979), o qual usou Nopcowax-22 DSP no
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processamento de liga aluminio-alumina, para reduzir “a soldagem” e manter 0 processo
controlado.

Durante a moagem pode haver contaminagdo com elementos estranhos & composicao
inicial, tais elementos sdo provenientes do meio utilizado. O dispositivo e 0s acessorios
usados devem ser fabricados de materiais resistentes ao desgaste e as experiéncias devem ser
realizadas em atmosfera de argonio ou nitrogénio °.

A fase de desenvolvimento do M.A. para obtencdo de materiais com estrutura
cristalina estdvel e metaestavel, quasecristalina, nanocristalina e amorfa esta praticamente
inexplorada?, motivando pesquisas na area.

O presente estudo contém os resultados da investigacdo da evolugdo microestrutural da
mistura Al-Fe-Nb interagida por M.A.. Verificou-se que com 0 aumento do tempo de moagem
ocorre o0 aparecimento de novas fases, identificadas por raios-X e por microscopia eletrénica

de varredura.

2- PROCEDIMENTOS EXPERIMENTAIS

As particulas iniciais de Al(40nm)-Fe(100nm)-Nb(100mm) com adicdo de 0,5 % em
peso de cera de polietileno, para controle do processo, foram interagidas por M.A. utilizando-
se um moinho de bolas de alta energia do tipo atritor em atmosfera protetora de nitrogénio.
Para inicio de processo, a mistura de po foi preparada nas proporcdes atdmicas de Alg, g-Feg o-
Nb o.

Os parametros de processo utilizados estdo apresentados na Tabela 1.

Tabela 1 - Pardmetros do processo de moagem

Volume do recipiente ( ch) 550
Massa de p6 (g) 50
Massa de cera (% ) 0,5
Razao de carga ( Massa de bola/ Massa de p6) 10:1
Diametro de bola (mm) 7
Velocidade da haste (rpm) 1400
Atmosfera passante Nitrogénio
Refrigeracéo Agua
Tempo de processo (h) 1,5, 10, 20, 40

Apds o processo de mechanical alloying, os pds foram caracterizados por difracdo de

raios-X, microscopia eletronica de varredura e analise térmica diferencial (ATD).
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A amostra com 10 horas de moagem foi preparada utilizando-se o embutimento de uma fina
camada de p6 seguida de lixamento e investigada por EDAX Phillips no microscépio

eletrénico de varredura.

3- RESULTADOS E DISCUSSAO

A curva apresentada na Figura 1 corresponde ao resultado da analise térmica
diferencial do p6 obtido em 10, 20 e 40 horas de moagem. Essa andlise foi realizada a uma
taxa de aquecimento de 20 °C/min nas temperaturas variando de 12 a 800 °C. Verifica-se que
do inicio das curvas (linhas a, b, c) até 600 °C ocorre o efeito exotérmico. Tal efeito
possivelmente esta associado a recuperacdo da deformacdo das fases compostas pelos
elementos Al-Fe-Nb provocada durante o processo de moagem. O pico endotérmico na curva
do ATD ocorre a 650°C e estd associado a uma mudanca de fase coincidindo com a
temperatura de fusdo do aluminio. Efeitos semelhantes a estes também foram analisados por

Szyszko, Fadeeva & Matyja** (1997).

E g

Figura 1 - Curvas de ATD representando o material submetido ao aquecimento em atmosfera

de argonio, (a) 40 h, (b) 20h, (c) 10 h.

Os difratogramas de raios-X do material Al-Fe-Nb para diferentes tempos de moagem
estdo apresentados na Figura 2. Na indexacao dos elementos foi observado que todos os picos
de Fe difratados se sobrepde com os picos de Al e os quatro picos de Nb difratados, dois

destes também se sobrepde com os picos de Al.
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Observa-se também pelos difratogramas uma diminuicdo da intensidade e um
alargamento dos picos de difracdo, isto ocorre com o0 aumento o tempo de moagem. A
diminuicdo da intensidade e o alargamento dos picos podem ser justificados pela criagdo de
defeitos e a elevacdo das discordancias provocados no material durante o processo de
moagem; com o0 aumento do tempo, o material tende a amorfizacdo perdendo a cristalinidade.

A partir de 10 horas de moagem observa-se a formacéo de duas novas fases que podem
ser vistas também no difratograma de raios-X. Os novos picos indicam possivelmente a
formacéo de fases intermetélicas. Essas fases apresentam distancias interplanares d, = 2,5830
A e d, = 2,4339 A com intensidades de 4 % e 12% respectivamente. Estudos subsequentes
estdo sendo realizados para a identificacdo destas novas fases e outros parametros para
operacdo do equipamento de raios-X serdo utilizados para evitar a sobreposicédo dos picos de

Al-Fe e Al-Nb, isto facilitara a analise do diagrama.
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Figura 2 - Difratogramas de raios-X em funcdo do tempo de moagem.
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Vérias particulas de p6 foram analisadas isoladamente através de andlise por energia
dispersiva (EDAX-Philips). Os valores médios percentuais semi-quantitativos de cada
elemento encontrados no interior da particula de pé apresentaram a composi¢éo Alg, 4-Feg -
Nby o (at%). A microfotografia do feixe retro-espalhado apresentada na Figura 3 € uma das
particulas de p6s observadas; os pontos mais claros correspondem a fases ricas em ferro e

niébio e estdo distribuidos na matriz aluminio.
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Figura 3 - Distribuicdo do ferro e do nidbio dentro da matriz aluminio na particula de p6 (10h

de moagem).

A evolucdo morfoldgica das particulas de pos para varios tempos de moagem estao
representadas na figura 4 (a, b, c, d, e). Na Figura 4 (a) as particulas elementares foram
moidas por 1h; observa-se o inicio da fratura. Na Figura 4(b) foram moidas por 5 horas;
observa-se que as particulas estdo ainda mais fraturadas e sobrepostas, apresentando a forma
de escama. Percebe-se que ap6s 10 horas de moagem, Figura 4 (c, d, e), as particulas
assumem a forma arredondada, diminuem de tamanho apresentando diametros inferiores a 30

mm. O tempo de processo e a cera de polietileno, utilizada como aditivo, sdo fatores

fundamentais para causar esta evolu¢do morfoldgica.
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Figura 4 - Morfologia das particulas observadas no MEV nos diferentes tempos de moagem,
(@) 1h, (b) 5h, (c) 10h, (d) 20, (e) 40h.

4- Conclustes

Pelo presente estudo pode-se concluir que o processo de “mechanical alloying”
utilizando-se o equipamento do tipo atritor vertical, no sistema Al-Fe-Nb, resulta na formacéo
de novas fases cristalinas apds 10horas de moagem. Uma outra caracteristica fundamental
observada, é a morfologia da particula que vai tomando forma arredondada com o aumento do

tempo de processo, isto facilita os processos de conformacéo subsequentes.
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PRODUCTION OF Al-Fe-Nb ALLOY BY MECHANICAL ALLOYING.

Abstract

Mechanical alloying (M.A.) is a technique has been used to produced powder materials with
several advantages over the conventional alloy. In obtained alloys by MA are developed new
phases with a fine microstructure and a high volume fraction of thermally stable dispersoids.
The present work show the solid state interaction between Al, Fe and Nb by MA in the
composition of Al-Feg-Nb; o (at%) powder mixture was studied as a function of milling time.
The powder mixture was attrition milled in the presence of 0,5 (wt%) of a wax “Hoeschst
Wachs C Mikropulver” under an nitrogen atmosphere.

The investigation was carried out by X-ray diffractometry, differential thermal analysis and
scanning electron microscopy. It was found after 10 hours of milling two news crystallines
phases that was observed by X-ray, and by EDAX Phillips showing distributed homogeneity
of Fe and Nb in Al matrix.

Keys words: mechanical alloying, crystallines phases, distributed homogeneity
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