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Resumo

A microestrutura de um ago carbono de composigédo eutetdide obtido por moagem
de alta energia e a influéncia do tempo de moagem foram estudadas. Notou-se que
a proporcao de perlita formada ficou aquém do previsto pelo diagrama ferro-carbono,
sugerindo a formagdo de solugdo solida supersaturada. Além de metalografia
quantitativa, utilizou-se difracdo de raios X e ensaio de dureza por microindentagao
para caracterizar o aumento do limite de solubilidade do carbono no ferro-a.
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MICROSTRUCTURAL CHARACTERIZATION OF AN EUTECTOID STEEL
OBTAINED BY MECHANICAL ALLOYING

Abstract

The microstructure of an eutectoid carbon steel obtained by mechanical alloying and
the influence of the milling time on it were studied. It noted that the pearlite content
formed was below the iron-carbon diagram previson, suggesting formation of super-
saturated solid solution. In addition to quantitative metallography were used x ray
diffraction and microindentation hardness testing to characterize the increase of
carbon solubility in the a-iron.
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1 INTRODUGAO

A Moagem de Alta Energia (MAE) é uma técnica de processamento que
permite a producdo de materiais homogéneos partindo da mistura de pods
elementares. Desenvolvida a partir da década de 1960, é utilizada para obter
materiais nanoestruturados, reagdes no estado solido, materiais amorfos, ligas
metaestaveis e solugdes solidas supersaturadas.“'z)

No inicio do processo de moagem, as particulas frageis sdo fragmentadas e
as particulas ducteis tornam-se achatadas por um processo de microforjamento.(1'3)
As particulas achatadas sofrem soldagem, enquanto as particulas frageis sé&o
distribuidas na superficie do material mais mole. Com isso, ha um aumento do
tamanho de particula, como se observa em (a) e (b) na Figura 1. As particulas
também sofrem fraturas, as quais tendem a refina-las. Em um segundo estagio do
processo, a fratura torna-se mais comum que a soldagem das particulas. Com o
decorrer da moagem, ambos os fendmenos, soldagem e fratura, entram em
equilibrio e o tamanho de particula segue praticamente constante, como em (c) e (d)
na Figura 1. O material fragil depositado na superficie do material ductil é
incorpore(lflg em sua matriz. Em estagios extremos, ocorre a amorfizagdo do
material." "
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Figura 1. Variagdo do tamanho de particula em fungdo do tempo de moagem."”

Dependendo das condigcdes de moagem, uma extensdo do limite de
solubilidade entre os elementos pode ser obtida. A reducdo do tamanho de particula
e de cristalito, bem como a formacdo de fases nanométricas, aumentam a
quantidade de contornos de grdo, favorecendo a difusdo."*® Elementos que
formam solugdo sdlida intersticial ficam retidos na atmosfera de Cottrell do grande
nimero de discordancias geradas na MAE."®
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2 MATERIAIS E METODOS

Ferro e grafite em pd, comercialmente puros, foram misturados na proporgao
eutetéide e processados em um moinho do tipo SPEX com poder de moagem 7:1
pelos tempos de 0,25 horas, 0,5 horas, 0,75 horas , 1 hora, 2 horas, 4 horas, 9 horas
e 12 horas. Os pds moidos por 0,25 horas, 0,5 horas, 2 horas, 4 horas e 9 horas
foram submetidos a difragcao de raios X. Amostras de 1 grama dos pds processados
foram compactadas uniaxialmente, em matriz rigida sob a tensdo de 1,5 GPa, a
temperatura ambiente. Os compactados foram sinterizados a 1.200°C por uma hora
em atmosfera de argbnio. Depois de embutidos em resina acrilica, foram lixados e
polidos, segundo a preparagéo metalografica convencional.

Em um microscopio 6ptico equipado com camera digital, foram feitas imagens
da superficie da amostra e estimadas as porosidades por meio de contagem
sistematica manual de pontos.”” As amostras foram entdo atacadas com uma
solucdo de nital 2% e novas imagens foram feitas por microscopia Oéptica e
eletrbnica. Na seqUéncia, determinou-se a quantidade de perlita formada na
micorestrutura das amostras, também por metalografia quantitativa, como mostrado
na Figura 2. Ensaios de dureza por microindentagéo foram realizados apenas nos
graos de ferrita, tendo sido feitas sete medidas por amostra.

Figura 2. Exemplo de imagem utilizada na determinacao de proporcao de fase, com a grade de cem
pontos. Foto da amostra moida por 0,75 horas
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3 RESULTADOS

Os perfis de difracdo de raios X das amostras analisadas estao exibidos na
Figura 3.

Fe (110}

EUTH 0,25}

Jl I

EUTHOS )

EUTH 2}

EUTH ¢}

INTENSIDADE (ua.)
|

- EUTH 91}

28

Figura 3. Perfis de difracdo das amostras moidas por 0,25 horas, 0,5 horas, 2 horas, 4 horas e 9
horas.

Os tamanhos de cristalito, calculados a partir das difragdes de raios X usando
a equacao de Sherrer, para as amostras analisadas estdo exibidos na Tabela 1.

Tabela 1. Tamanhos de cristalito calculados pela equagéo de Sherrer

rrT:e:;?r)nd(i) D Scherrer (110) (nm) | D Scherrer (200) (nm) | D Scherrer (211) (nm)
0,25 33,418 22,770 21,1
0,5 29,466 18,220 23,376
2 15,988 6,951 20,059
4 9,9424 5717 7,7907
9 8,774 5,121 6,676

Os valores estimados de porosidade através de metalografia quatitativa estao
demonstrados a figura 4. A proporgdo de perlita, em porcentagem na Figura 5,
refere-se a area util da amostra, ndo considerando a porosidade. A propor¢ao e o
tamanho dos graos de perlita na microestrutura das amostras moidas por 4 horas, 9
horas e 12 horas foi insuficiente para ser estimada com imagens de microscopia
Optica.
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Figura 4. Variagdo do volume ocupado por poros nas amostras em fungao do tempo de moagem.
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Figura 5. Proporgéo de perlita na microestrutura variando com o tempo de moagem.
Através de interpolagdo com pontos retirados do diagrama ferro-carbono,®
estimou-se a quantidade de carbono presente na microestrutura perlitica (Ttabela 2).
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Tabela 2. Quantidade tedrica de carbono necessaria para formar a microestrutura das amostras

Tempo (h) Teor tedrico de carbono para
microestrutura formada
0,25 0,41%
0,5 0,22%
0,75 0,21%
1 0,11%
2 0,02%

Os valores de dureza encontrados para os graos de ferrita das amostras sao
exibidos na Figura 6.
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Figura 6. Dureza dos graos de ferrita, em fungao do tempo de moagem

Imagens obtidas por microscopia eletrbnica de varredura de algumas
amostras estdo mostradas na Figura 7.
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rredura das amostras moidas por: (a) 0,25 h, (b) 2h, (c) 9h,

hed ~

Figura 7. Microscopias eletrénicas de va
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4 DISCUSSAO

Como mostra o grafico da Figura 4, inicialmente a porosidade aumentou com
o tempo de moagem, atingindo o valor maximo com 4 horas. Este fato pode ser
explicado pelo aumento do tamanho de particula caracteristico do inicio da
moagem.* Ao atingir o ponto onde a freqiiéncia de fratura das particulas passa a
ser maior que a unido a frio delas,!"** o tamanho de particula cai e juntamente a
porosidade € reduzida. Dessa forma, as amostras moidas por 9 horas e 12 horas
apresentaram menor porosidade. O formato da curva de porosidade em fungao do
tempo é bastante semelhante ao de tamanho de particula, exibido na Figura 1.
Contudo, a redugao dos valores de porosidade pode ter sido em parte provocada
pela redugcdo do tamanho dos poros devido a redugdo do tamanho de particula.
Como se pode observar na Figura 7, as amostras de maior tempo de moagem
possuem grande quantidade de pequenos poros indetectaveis por meio de
microscopia Optica, técnica utilizada na metalografia quantitativa deste trabalho.

O teor de perlita formada diminuiu com o tempo de moagem, como se
observa na sequéncia de imagens na Figura 7, o que sugere que houve extensao do
limite de solugao sdlida do carbono no ferro-a. A Tabela 2 mostra que apenas uma
parcela do carbono adicionado efetivamente colaborou para a formagao de perlita.
Porém, aumentos de solubilidade em sélidos s3o dificeis de serem confirmados,”
podendo, por exemplo, ter ocorrido a formacdo de carbetos nanométricos,"?
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dificilmente detectaveis por difracdo de raios X. Ha ainda a possibilidade pouco
investigada de ocorrer perda de carbono durante o processo de moagem.

Os perfis de difracdo de raios X, exibidos na Figura 3, mostram uma
atenuacao na intensidade dos picos e o alargamento dos mesmos. Este fenbmeno
esta relacionado com o aumento de area superficial do pd, redugdo do tamanho de
cristalito e com a presenca de tensdes resultantes da intensa deformacao plastica
sofrida na moagem.(1’3’4) A Tabela 1 mostra a ocorréncia da redugéo do tamanho de
cristalito, o que favorece a formagdo de solugdo sélida supersaturada.’** Assim,
pode-se considerar que realmente houve extensdo no limite de solubilidade do
carbono no ferro-a devido a moagem, sendo o carbono aprisionado pelo grande
numero de discordancias, geradas pela MAE, nas atmosferas de Cottrell."®

Os valores de dureza, apresentados na figura 6, ndo revelaram relag&o clara
com o tempo de moagem. Algumas amostras apresentaram grande espalhamento
de dados, devido a influéncia de defeitos como poros e a dificuldade de medir a
dureza de graos individuais, dado os seus reduzidos tamanhos. Contudo, observa-
se que as durezas obtidas sao si?nificativamente maiores que a do ferro puro, cuja
dureza é comparavel a do cobre, 19 o que sugere a ocorréncia de solubilizagdo de
carbono na ferrita além do limite previsto pelo diagrama ferro-carbono.

Através de analise por DTA seria possivel conferir o teor de carbono no pé
processado, determinando o ponto de fusdo da amostra e comparando-a com o
diagrama ferro-carbono. Assim investigar-se-ia a possibilidade de perda de carbono.
As dificuldades encontradas na determinagdo da dureza podem ser contornadas
fazendo nanoindentagdes, minimizando a influéncia de defeitos como porosidade
nos resultados. Microscopia eletrbnica de transmissdo poderia ser utilizada para
investigar a presenca de carbetos nanométricos na matriz ferritica.

5 CONCLUSOES

A porosidade de um sinterizado pré-compactado uniaxialmente é proporcional
ao tamanho de particula. A proporcao de perlita na microestrutura do ago carbono
de composicao eutetdide diminuiu com o tempo de moagem. Trés hipoteses para
explicar o aparente desaparecimento do carbono foram feitas: formacéao de solugao
solida supersaturada, precipitacdo de carbetos finamente dispersos ou perda de
carbono durante o processo de moagem. A redugdo do tamanho de cristalito
detectada na difracdo de raios X favorece a hipdtese de extensdo do limite de
solubilidade.
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