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Resumo

A moagem de alta energia (MAE) é frequentemente empregada para induzir altera¢cdes na
microestrutura, como a diminuicdo do tamanho dos cristalitos e o aumento da densidade de defeitos.
Este estudo de natureza bibliografica examina os impactos da MAE nos padrdes de difracao de raios
X (DRX), estabelecendo uma relacdo entre as variacdes na largura e intensidade dos picos e os
parémetros cristalograficos. Nota-se que a MAE causa o alargamento e a diminui¢cdo da intensidade
dos picos, fenbmenos atribuidos ao refinamento nanométrico e ao acumulo de tensdes internas.
Modelos reconhecidos, como as equacgfes de Scherrer e Williamson-Hall, interpretam essas variacdes.
A MAE é uma técnica eficiente para a obtencdo de materiais metaestdveis com microestruturas
homogéneas, o que reafirma sua importancia no desenvolvimento de ligas e compositos avangados.
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Introducéo

A moagem de alta energia (MAE) é um método comumente empregado na engenharia de materiais
para induzir mudangas microestruturais relevantes, como a diminuicdo do tamanho das particulas,
formacado de solugbes sdlidas e elevagdo da densidade de defeitos cristalinos. Esse procedimento
fundamenta-se em intensas deformacdes plésticas resultantes de fraturas e soldagens a frio sucessivas
durante a moagem, o que aumenta a energia interna do sistema e permite a sintese de materiais com
estruturas metaestaveis (Suryanarayana, 2004; Lesz et al., 2022).

A difragdo de raios X (DRX) € um dos métodos de caracterizacdo utilizados para monitorar essas
mudancas, sendo capaz de fornecer dados sobre o tamanho médio do cristalito, microdeformacfes e
parametros de rede. A diminui¢cdo gradual do tamanho dos gréos e o alargamento dos picos de difragéo,
geralmente vistos em materiais submetidos & MAE, estdo ligados ao aumento da densidade de
discordancias e as tensdes internas acumuladas (Gaffet; Harmelin, 1990; Lesz et al., 2022).

Pesquisas recentes destacam a relevancia tecnoldgica desses mecanismos. Tao et al. (2024)
mostraram que a razdo Fe:Cu em ligas Fe—Cu—Co afeta diretamente a densificacdo, a dureza e a
retencdo do diamante, caracteristicas fundamentais para ferramentas de corte. Xie et al. (2021)
constataram que a estabilidade da interface entre o diamante e a matriz estd relacionada ao
enriquecimento de Co nessa area, um fendmeno que é diretamente influenciado pela microestrutura
obtida apdés os processos de moagem e sinterizagdo. Adicionalmente, Borowiecka-Jamrozek e
Lachowski (2019) demonstraram que a moagem prolongada em compositos Fe—Cu—Ni melhora a
homogeneidade microestrutural e aumenta consideravelmente a dureza, confirmando a funcéo da MAE
na otimizacdo do desempenho de matrizes metalicas.

Assim, este estudo tem como objetivo examinar, por meio de uma revisdo da literatura, os efeitos
da moagem de alta energia nos padrdes de DRX, focando nas mudancas na largura e na intensidade
dos picos, além das correlagcdes com os parametros cristalograficos e microestruturais.
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Metodologia

Este estudo é uma revisdo de literatura de natureza qualitativa e descritiva, com o objetivo de
analisar os efeitos da moagem de alta energia (MAE) nos padrdes de difragdo de raios X (DRX). O
periodo de 1990 a 2025 foi considerado na pesquisa bibliografica, realizada em bases cientificas
reconhecidas, como Scopus, Web of Science e SciELO. Esse intervalo de tempo teve como objetivo
abranger tanto os estudos classicos que fundamentam a técnica, como Suryanarayana (2001) e Eckert
et al. (1993), quanto as pesquisas mais recentes que abordam a evolu¢do microestrutural e suas
implicacGes praticas em ligas e compdsitos metalicos, como Tao et al. (2024), Xie et al. (2021) e
Borowiecka-Jamrozek e Lachowski (2019).

Apenas artigos que contivessem analises de DRX aplicadas a materiais processados por MAE foram
considerados, principalmente aqueles que abordassem parametros microestruturais derivados da
difracdo, como tamanho de cristalito, microdeformacéo, densidade de discordancias ou evolucao de
fases. O foco estava em sistemas metalicos de interesse tecnolégico, incluindo ligas Fe—Cu—Co e
compasitos correlatos. Foram descartados estudos que ndo apresentavam dados experimentais de
DRX, pesquisas que ndo correlacionavam as condigbes de moagem com as mudangas estruturais
observadas, além de publicac¢des limitadas & modelagem sem comprovacgdo experimental.

A andlise foi organizada para reconhecer padrbes e discrepancias no efeito do tempo de moagem
nos resultados de DRX, enfatizando parédmetros tradicionais de interpretacdo, como a equacao de
Scherrer e 0 método de Williamson—Hall.

Resultados

A moagem de alta energia (MA) é um processo mecanico amplamente utilizado na sintese de
materiais avancados, promovendo transformacdes estruturais significativas a nivel cristalino. Entre as
principais ferramentas analiticas empregadas na caracterizacdo desses materiais, destaca-se a
difracdo de raios X (DRX), que permite observar de forma direta os efeitos do processo de moagem na
microestrutura do material, como tamanho de cristalito, deformacdes de rede e evolugéo de fases.

Durante a moagem de alta energia, os materiais sofrem continuas fraturas e soldagens a frio,
promovendo deformacgdes plasticas severas. Isso resulta em alargamento das linhas de difragéo,
diminuicdo da intensidade dos picos e, com o tempo, até mesmo eliminag&o de picos secundéarios que
indicam fases originais do material de partida.

Nos estudos com ligas Mg-Zn-Ca-Ag, observou-se que o aumento do tempo de moagem causou
reducédo progressiva da intensidade dos picos de difracéo, bem como seu alargamento, indicando clara
reducdo do tamanho dos cristalitos e aumento da microdeformacéo (Lesz et al., 2022). Essa tendéncia
também é confirmada em estudos com ferro moido (Fe), nos quais o alargamento dos picos € atribuido
a combinagédo de deformacdes internas e refinamento microestrutural (VIVES et al., 2004).

O tamanho do cristalito € um dos pardmetros mais afetados pela moagem. Inicialmente, particulas
micrométricas séo reduzidas a escalas nanométricas. Os estudos demonstram que em tempos curtos
de moagem (até 5 h), h4 uma r4pida reducdo do tamanho de cristalito. A partir de certo ponto,
geralmente acima de 30 h, o tamanho tende a estabilizar devido ao equilibrio entre fratura e soldagem
(Nagarjuna et al., 2023).

O uso da equacdo de Scherrer é amplamente adotado para estimar o tamanho médio de cristalitos
em materiais submetidos a moagem de alta energia, especialmente em analises iniciais de difragcdo de
raios X (DRX). Esta abordagem parte do principio de que o alargamento dos picos de difracdo é
causado predominantemente pela finitude do tamanho dos cristalitos, desconsiderando contribuicdes
de deformacg®es internas ou anisotropias. A equacao pode ser expressa como (Babu et al., 2025):

K-2

D=——
B cos6

Onde D é o tamanho do cristalito, K é a constante de forma (geralmente 0,9), A € o comprimento de
onda da radiacdo, B é a largura do pico em radianos (corrigida instrumentalmente) e 8 é o &ngulo de
Bragg.

Além disso, para a determinacdo das microdeformagfes na estrutura cristalina (€), expressa em
percentagem (%), utilizou-se a Equacéo 2, relacionada ao trabalho de Williamson e Hall (Babu et al.,
2025):
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Sendo que B e 6 possuem significados correspondentes aqueles empregados na Equacdo de
Scherrer.

No estudo recente de Alshammari et al. (2024), a equacédo de Scherrer foi utilizada para investigar
os efeitos da moagem de alta energia sobre a microestrutura de compdsitos metdlicos reforgados com
particulas ceramicas. Durante o processo de moagem, observou-se uma reducdo significativa do
tamanho dos cristalitos, com valores tipicos variando de cerca de 30 nm nas fases iniciais para menos
de 10 nm apds maior tempo de moagem. Essa evolucéo foi diretamente correlacionada ao aumento no
alargamento dos picos nos difratogramas de raios X.

Além da reducdo no tamanho dos cristalitos, o estudo também indicou que a moagem promoveu
uma homogeneizacéo estrutural, refletida na diminuicdo de picos secundérios e na estabilizacdo de
uma fase dominante. Essa caracteristica € comum em ligas e compdésitos submetidos a moagem de
alta energia, onde a repetida fratura e soldagem a frio das particulas leva a formacgéo de solugdes
sélidas supersaturadas ou fases metaestaveis.

A Figura 1 apresenta os difratogramas da liga Fe—Cu—Ni antes (0 h) e apés 30 h de moagem de alta
energia. Nota-se que a amostra inicial apresenta picos mais intensos e estreitos, caracteristicos de
maior cristalinidade. Apdés a moagem, ocorre reducdo da intensidade e alargamento dos picos,
indicando refinamento dos cristalitos e aumento da microdeformacdo. Também sdo perceptiveis
deslocamentos nos angulos de Bragg, associados a variagcbes nos parametros de rede e maior
homogeneizacao da liga. Esses resultados confirmam o efeito da moagem de alta energia na inducéo
de microestruturas nanocristalinas e metaestaveis.

Figura 1- Difratogramas de Fe—Cu—Ni antes (0 h) e apés 30 h de moagem
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Fonte: Borowiecka-Jamrozek, e Lachowski, 2019.

Resultados comparaveis foram observados em sistemas Fe-Cu-Co. A Figura 2 apresenta a
evolucao microestrutural da liga submetida & moagem de alta energia. Na parte (a), os difratogramas
em diferentes tempos de moagem mostram o alargamento e a reduc¢do da intensidade dos picos,
evidenciando a diminui¢édo da cristalinidade e o refinamento progressivo do tamanho de cristalito. Ja a
parte (b) relaciona quantitativamente esses efeitos: observa-se a queda acentuada do tamanho médio
de cristalito nas primeiras horas de moagem, seguida de estabilizacdo em valores nanométricos,

enquanto o parametro de rede cresce gradualmente, resultado da introducdo de defeitos e do acimulo
de tens@es internas.
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Figura 2 - (a) Difratogramas de raios X da liga Fe—Cu—Co em diferentes tempos de moagem; (b) Relagdo entre
tamanho de cristalito, parAmetro de rede e tempo de moagem.
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Fonte: Wang et al., 2009

Além disso, a evolugdo quantitativa do tamanho de cristalito em relagdo ao tempo de moagem é
mostrada na Figura 3, corroborando a rapida diminuicdo nas primeiras horas e a tendéncia de
estabilizacdo em periodos mais longos. Essas representacdes visuais complementam a andlise,
enfatizando que a MAE desempenha trés funcdes simultaneamente: reduzir o cristalito, acumular
microdeformacdes e estabilizar fases metaestaveis.

Figura 3 - Tamanho do grdo em fun¢do do tempo de moagem.
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Discusséo

A deformacdo interna da rede cristalina (microstrain) € induzida pelas intensas tensfes durante o
processo de moagem. Esse fator contribui significativamente para o alargamento anisotrépico dos
picos, conforme descrito por Das Bakshi et al. (2018), que mostraram que a deformacao acumulada é
refletida mais fortemente em planos de difragdo com maiores fatores de Schmid, particularmente em
materiais com anisotropia elastica evidente.

A microdeformacédo tende a crescer com o tempo de moagem, como mostrado por Eckert et al.
(1993) ao estudarem ligas Fe-Cu. A densidade de discordancias também cresce exponencialmente nas
primeiras horas e atinge valores da ordem de 10" m~2 com longos tempos de moagem, implicando
deformacgdes acumuladas elevadas na rede (ECKERT et al., 1993).

Outro aspecto relevante identificado pela DRX é a variacdo do pardmetro de rede cristalina. Tais
mudancas decorrem da introducdo de tensdes internas e da possivel solubilizacdo de elementos
durante a moagem. Em sistemas como Cu-Co, mesmo sendo imisciveis termodinamicamente, foram
observadas formacdes de solugdes sdlidas instaveis, com consequente alteragdo do parametro de rede
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(GENTE et al., 1993). Em ligas Mg-Zn-Ca-Ag, Lesz et al. (2022) observaram deslocamentos nos
angulos de Bragg, sugerindo mudancas nos parametros de rede, associadas a formacéo de fases
supersaturadas ou amorfas com longos tempos de moagem.

A evolugédo do padrdo de DRX com o tempo pode ser dividida em trés estagios:

e Estagio Inicial (0-10 h): Forte alargamento de picos, surgimento de fases intermediarias.
Reducéo rapida do tamanho de cristalito.

e Estagio Intermediario (10-30 h): Estabilizacao de fases metaestaveis. Aumento continuo da
microdeformacéo.

e Estagio Avancado (>30 h): Saturacao da deformacéo e do refinamento de grao. Formacao
de fases amorfas ou supersaturadas (Palma et al., 2014).

Em pos de ferro, estudos baseados em Warren-Averbach demonstram que, apés 20 h de moagem,
as deformacfes sdo predominantemente causadas por discordancias em alta densidade, alterando
significativamente a largura dos picos de difra¢cdo, sem mais mudangas significativas no tamanho de
cristalito (Révész et al., 1996).

Essas observacdes reforcam que a moagem de alta energia promove alteragdes profundas e
detectaveis por DRX, tanto no padréao dos picos como nos parametros derivados das analises de perfil,
confirmando sua importancia na obten¢do de microestruturas refinadas e homogéneas.

Conclusao

A revisdo da literatura mostra que a moagem de alta energia (MAE) tem um papel crucial na
alteracdo da microestrutura de ligas metalicas, particularmente no sistema Fe—Cu—Co. O processo,
marcado por fortes impactos mecénicos, gera ciclos continuos de fratura e soldagem a frio, causando
deformacgBes plasticas significativas que levam ao refinamento de grédo na escala nanométrica, a
formacao de solucbes sélidas supersaturadas e, em situagBes mais extremas, a amorfizacdo parcial.
Esses fenbmenos estdo ligados ao crescimento da energia acumulada e a mobilidade atémica
resultante, o que possibilita ultrapassar obstaculos termodinamicos caracteristicos de sistemas com
baixa miscibilidade em equilibrio.

As evidéncias indicam que a moagem de alta energia causa mudancas significativas e detectaveis
por DRX, tanto no padréo dos picos quanto nos parametros derivados das analises de perfil. Dentre as
principais alteracdes observadas, destacam-se o alargamento dos picos de difracdo, diminuicdo da
intensidade, eliminacéo de picos associados a fases segregadas, reducao consideravel do tamanho do
cristalito, incremento da microdeformacéo e da densidade de discordancias, além de modificagBes nos
pardmetros da rede cristalina. Essas alteracdes se ddo de forma sistematica durante o tempo de
moagem e sdo analisadas com exatidao por métodos classicos, como Williamson-Hall e Warren-
Averbach, principalmente quando utilizados em sistemas com anisotropias e deformagdes néo
homogéneas.

Em resumo, a MAE é uma técnica versatil e eficaz para produzir pés homogéneos e reativos,
essenciais para aplicagdes que exigem resisténcia mecéanica e estabilidade térmica, como matrizes
metalicas para ferramentas diamantadas. O uso dessa tecnologia ndo s6 expande as oportunidades
de processamento de ligas imisciveis, como também proporciona melhorias consideraveis em
desempenho e custo, estabelecendo-se como uma opgdo promissora em relagdo aos métodos
tradicionais.
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