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RESUMO
Os aluminetos a base Fe vêm se destacando no mercado devido às exigências da indústria automobilística, aeronáutica e aeroespacial, pois estas necessitam de ligas de alto desempenho, com propriedades mecânicas, físicas e químicas especiais. As técnicas de moagem de alta energia, juntamente com diferentes tipos de consolidação permitem obter estes materiais. Os compostos intermetálicos são ligas ordenadas que normalmente consistem de dois elementos dos quais se caracterizam pela ordem de longo alcance, que é causada pela forte ligação entre átomos diferentes em relação a um sistema análogo. Neste trabalho as amostras são obtidas em moinho atritor do tipo vertical, com tempo de moagem de 20 h, relação bolas/pó 20:1. Os pós são consolidados através de processos de sinterização e conformação. A caracterização estrutural e microestrutural dos aluminetos são realizadas por DRX, microscopia óptica e eletrônica. As propriedades térmicas e mecânicas são avaliadas por meio de análise térmica e microdureza vickers.
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INTRODUÇÂO
Nas últimas décadas os compostos intermetálicos receberam grande atenção dos pesquisadores, devido seu poder de aplicação estrutural em temperaturas elevadas.(1) Também conexos às superligas vários trabalhos estão sendo desenvolvidos, estes estão direcionados a aplicações que abrangem desde a indústria aeronáutica até a de transformação energética.(2)
 
A baixa tenacidade e ductilidade são propriedades desses compostos intermetálicos que prejudicam o desempenho mecânico destes materiais. Esta deficiência tem sido a força motriz para o desenvolvimento de pesquisa na área.

Para melhorar as propriedades desenvolveram-se técnicas de processamento desses intermetálicos. A moagem de alta energia mostrou-se uma técnica capaz de induzir a desordem das redes, juntamente com a redução no tamanho do grão dos intermetálicos, ou seja, contribuindo para obtenção de grãos em escala nanométrica.(3)   

Na atualidade pesquisas para melhorar a plasticidade dos materiais Fe3Al tiveram muito progresso, mas estudos para melhorar as propriedades mecânicas por conformação a quente dos aluminetos de ferro ainda precisam ser melhores pesquisados.(4) O objetivo deste artigo é investigar as propriedades mecânicas e microestruturais do material conformado a quente através da microdureza, análise por difração de Raios-X, dilatometria, microscopia ótica e microscopia eletrônica de varredura.
MATERIAIS E MÉTODOS
Os pós elementares 86,4% em peso de ferro 13,6 % de peso em alumínio e 1,5 % em peso de estearato de zinco foram homogeneizados por 15 min. E depois moídos por 20 h com velocidade de 500 rpm em moinho attritor, com uma relação carga/bolas 20:1, não superando a capacidade máxima de 45 % de ocupação do volume total de carga do moinho.(5-6)
  Amostras coletadas na moagem foram recozidas sob atmosfera de nitrogênio a 1000°C por 30 minutos e por 2 h para obter alumineto de ferro Fe3Al termicamente estável.
A compactação dos pós foi feita com pressão de 200 MPa e velocidade de compactação 5mm/min. Os corpos de prova foram sinterizados a 1250°C por 1h em atmosfera controlada.  
A conformação a quente foi feita com aquecimento de 490°C, com pressão máxima de 550 MPa e velocidade de 50mm/min.

Os difratogramas de raios X foram obtidos em um difratômetro marca Shimadzu, modelo XRD6000 com radiação Cu. As micrografias eletrônica de varredura e óptica foram obtidas em microscópios modelo Jeol – JSM – 67017F e Olympus CX31 respectivamente. A microdureza foi feita em equipamento Shimadzu modelo HMV - 2T. O penetrador usado foi diamante com formato piramidal e a carga utilizada foi de 245,2 mN (HV0,025) com tempo de 10 segundos.  
RESULTADOS E DISCUSSÕES
Com o aumento do tempo de moagem à intensidade dos picos diminui e sua largura aumenta. Na Fig. 1 o difratograma de raios-X da mistura Fe86,4%Al13,6% moída por 20 h não apresenta o aparecimento de picos de alumínio, isso demonstra a formação de solução sólida supersaturada e/ou  amorfização, demonstra também que houve eficiência na moagem de alta energia. Com o tratamento térmico de recozimento dos pós os picos demonstraram cristalinidade. Os difratogramas com tratamento térmico na Fig. 1, corroborando os mesmos com o difratograma da mistura somente moída é possível verificar a diminuição na largura e um aumento dos picos, o que caracteriza a formação do intermetálico Fe3Al.
A análise térmica foi feita para verificar transformações e fenômenos, tais como difusão e precipitação, nos processos de sinterização e tratamento térmico. Na Fig. 2 o gráfico demonstra um aquecimento até a temperatura de 1300°C, temperatura na qual ocorrem às transformações. Conforme os dados no gráfico são possíveis verificar que a 763,3°C ocorre uma transformação na estrutura do alumineto Fe3Al, essa transformação se caracteriza pela mudança da estrutura B2 que fica em torno de 540 a 760°C para estrutura desordenada que é acima de 760°C, ou seja, a temperatura critica de ordenação do Fe3Al.(7) À medida que a temperatura de análise aumenta, o corpo de prova tem expansão até 912,7°C. A partir dessa temperatura até 1029,8°C há a mudança estrutural de αFe para γFe. Após esta mudança há uma estabilidade, e a partir de 1195,1°C temperatura de inicio da difusão do material até a temperatura final do ensaio, o material obtém uma expansão. 
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Fig. 1- Difratograma de raios-X da mistura Fe13,6%Al moída por 20 h antes e após os tratamentos térmicos.
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Fig. 2 – Dilatometria de um corpo de prova compactado de Fe3Al.

O valor médio de dureza Vickers HV0, 025 para a amostra A, de Fe3Al com tratamento térmico de 1000°C/2h, sinterização a 1250°C/1h e conformação a quente atingiu 830 HV0, 025. Mas percebeu-se que as durezas das partículas claras, conforme a Fig. 4 (a) se mostraram com maiores durezas chegando a 947 HV0, 025, porém onde a coleta da dureza do alumineto estava mais homogêneo, demonstrado na Fig. 4 (b), a dureza atingiu o máximo de 303 HV0, 025. Isso demonstra que as partículas de Fe3Al possuem uma alta dureza, entretanto é necessário melhorara densificação do alumineto.  Para a amostra B, Fe3Al com tratamento térmico de 1000°C/2h e sinterização a 1250°C/1h o valor médio chegou a 393 HV0, 025. Então pode - se dizer que o alumineto de ferro com conformação a quente obteve o dobro da dureza do alumineto somente com sinterização, conforme demonstrado na Fig. 3.
[image: image3.png]Dureza Vikers (0,025)

Microdureza

1000
800

600

400 -
200 -

AmostraA - Amostra B

W Fe3Alcom Conformagéo a Quente

W Fe3Alsomente com sinterizagdo





Fig. – 3 Microdureza do alumineto de ferro com conformação a quente e somente com sinterização.
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Fig. 4 – Micrografia do Fe3Al por conformação a quente, (a) somente a partícula Fe3Al e (b) Fe​3Al disperso na matriz.

As imagens de micrografia 5(a) e (b) mostram uma concentração elevada de porosidade no limite do grão das regiões inter-lamelares, mas sabe-se que estas lamelas são o alumineto de Fe3Al através dos resultados encontrados nas análises de EDX, que mostraram a concentração de Al e Fe coerentes com as concentrações inicias da mistura. Mas é possível verificar Fig. 5(a) que devido à conformação a quente há menos porosidade e as lamelas de Fe3Al estão melhores dispersas comparando com a Fig. 5(b) na qual houve somente a sinterização.
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Fig. 5 – Mev do Fe3Al com tratamento térmico 1000°C/2h, (a) com conformação a quente e (b) somente com sinterização 1250°C.
 Nas micrografias mostradas nas Fig. 6 (a) e (b) ficou confirmado o que se falou com relação às imagens de micrografia obtidas no microscópio eletrônico de varredura, onde é possível notar que na Fig. 6 (a) o material esta mais homogêneo e com menos porosidade quando comparada com a Fig. 6 (b). O alumineto de ferro são as partículas claras, e a porosidade é evidenciada nas partes escuras da micrografia.
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Fig. 6 – Micrografia do Fe3Al com tratamento térmico de 1000°C/2h, (a) por sinterização 1250°C/1h e conformação a quente e (b) somente com sinterização 1250°C.
CONCLUSÃO

Foi verificada a viabilidade da técnica de consolidação por conformação a quente quando comparada somente com sinterização.

 As microdurezas mostraram o dobro do valor de dureza para a conformação a quente. 
Nas análises microscópicas foi possível verificar o alumineto de ferro, quanto à moagem do material, os difratogramas mostraram que a moagem foi bem efetiva conforme estudos anteriores.(5-6) 
Na análise térmica foi possível verificar que o alumineto teve uma mudança na estrutura, passando de estrutura ordenada B2 para uma estrutura desordenada, devido atingir a temperatura crítica do Fe3Al. Verificou-se também a mudança estrutural de αFe para γFe em torno 912,7°C, e em torno de 1200°C observou-se o inicio da difusão do alumineto.  
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STUDY OF MECHANICAL PROPERTIES AND MICROESTRUCTURAL ALUMINEDE IRON BY HIGH ENERGY MILLING
ABSTRACT
The base aluminides Fe have gained prominence in the market due to the demands of the automotive industry, aeronautics and aerospace, as these needs high performance alloys, with mechanical properties, physical and chemical special. The techniques of high energy milling, together with different kinds of consolidation allow obtaining these materials. The ordered intermetallic compounds are alloys which usually consist of two elements which are characterized by long-range order, which is caused by the strong bond between atoms different in an analog system. In this work, samples are taken in the vertical attritor mill, with milling time of 20 h, relations balls / powder 20:1. The powders are consolidated by sintering and forming processes. The structural and microstructural characterizations of aluminides are performed by XRD, optical and electron microscopy. The thermal and mechanical properties are evaluated by means of thermal analysis and Vickers microhardness.
Key - words: Aluminides, milling, powder metallurgy, mechanical properties.
