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MORPHOLOGICAL AND STRUCTURAL ASPECTS
OF FesoNiso POWDER MIXTURE SUBJECTED TO
MECHANICAL ALLOYING

The mechanical alloying experiment was performed inti a planetary
ball mill using elemental Fe and Ni powders mixed together at 50 wt. % ratio.
Powder samples were taken out after 1, 2, 4, 8, 16, 32, 48, and 64 hours of
milling. These samples were subjected to X-ray diffraction, sieving analysis,
and optical microscopy inspection. The results allow us to conclude that Ni
presents a ductile behaviour meanwhile Fe acts as a brittle component which
conducts to the forming of mixed particles of Ni embedding smaller Fe one. The
particle structure is more refined progressive with the milling time. Finally, the
solid solution of Fe in Ni FCC is completely formed at 64 hours of milling.

Keywords: Fe-Ni, alloy mechanical, planetary mill
Cuvinte cheie: Fe-Ni, aliere mecanica, moara planetara

1. Introducere

Procesele de macinare mecanicad/aliere, sunt procese de
macinare in mori de mare energie, care se folosesc pentru
dezintegrarea particulelor cu energia rezultata din miscarea corpurilor
de macinare. Macinarea mecanica/aliere are avantajele macinarii in
conditii uscate. Pulberile elementale diferite, cum ar fi nichelul sau
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fierul, produc un efect de durificare a solutiei solide sau a fazei
intermetalice disperse [1].

O anumita reactie In stare solida poate avea loc numai daca
energia de impact este destul de ridicata pentru a forta atomii sa treaca
peste energia de activare a acestei reactii. De asemenea particulele de
pulbere sunt deformate intr-un mod similar si supuse continuu unui
proces de amestecare. Se formeaza o microstructura fina cu graunti
cristalini [2, 3]. Cercetarile intreprinse in aceastd lucrare au fost
directionate cu scopul atingerii urmatoarelor obiective:

e Obtinerea de pulberi aliate mecanic pornind de la un amestec
de pulberi elementale de Fe si Ni intr-o moara planetara de
inalta energie;

e Studiul influentei unor parametri (timp de macinare,
compozitie) asupra procesului de aliere mecanica si a
produselor finale;

e Caracterizarea pulberilor aliate mecanic din punct de vedere
morfologic si structural;

e Determinarea mecanismelor care au loc in timpul procesului
de aliere mecanica.

2. Metoda experimentala

Experientele au avut loc Tntr-o moara planetara cu bile de mare
energie unde au fost utilizate patru incinte de macinare. Incintele de
macinare erau produse din OLC45 si bilele din RUL2. Incintele de
macinare au o greutate medie de aproximativ 1.750 Kg.

In vederea realizarii méacinarii amestecului pulverulent FesoNiso
s-a utilizat un numar de 46 de bile cu diametrul D = 15 mm, introduse
intr-o incintd de macinare impreuna cu 100 g amestec pulverulent.
Gradul de incarcare al incintei de macinare cu bile si pulbere a fost de
Y2 iar raportul greutatii bile/pulbere a fost de 8:1. Macinarea a fost
realizata fara atmosfera protectoare. Experientele au fost produse
pentru diferite intervale de macinare. Au fost prelevate probe (cate 5 g
din amestec) la 0, 1, 2, 4, 8, 16, 32, 48 si 64 ore de macinare. Totodata,
la fiecare din aceste intervale de macinare au fost efectuate analize de
granulatie a pulberii macinate, analize de difractie cu raze X si fotografii
privind aspectul morfologic si structural al acestora.

Determinarea repartitiei granulometrice s-a facut prin analiza
de cernere folosind un set de site de cernere standardizate asezate pe
un vibrator electromagnetic. Dupéa céntarirea fractiunilor granulometrice
ramase pe fiecare sita si pe tava de sub ultima sitd (cea mai fina), se
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calculeaza masa refuzata procentuala a fiecarei fractii. Raportul dintre
marimea ochiurilor a doua site succesive este de 1,25.

3. Rezultate si discutii

in figura 1, a) forma particulelor amestecului pulverulent
Fe50Ni50 este triunghiulara, paralelipipedica, in general suprafete
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Fig. 1 Microfotografiile optice pentru Fig. 2 Analiza granulometrica a
amestecul Fe50Ni50 la diferiti timpi de pulberii Fe50Ni50 la: a) 1 ora, b) 32
macinare: a)1 ora, b) 32 ore, c) 64 ore ore, ¢) 64 ore

poligonale cu asperitati la exterior si ugor alungite. De asemenea exista
posibilitati de lipire sau de sfaramare a particulelor.

Existda o anumita uniformitate a particulelor in ceea ce priveste
dimensiunea. Dimensiunea medie din aceste figuri ale particulelor este
in jur de 200 pym. In figura 1, b) existd o scidere in dimensiunea
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particulelor de pulbere ale amestecului Fe50Ni50 la 32 ore macinare
fata de figura 1, a), iar ca dimensiune exista o tendinta de uniformizare
a marii majoritati a particulelor luand o forma sferica. In figura 1, c)
datorita faptului ca exista o cantitate deja mare de pulbere < 100 um
(figura 2, b)) nu putem observa clar forma particulelor de pulbere, cea
mai mare cantitate de pulbere este foarte fina si prezinta aglomerari,
astfel in intervalul 32-48 ore macinare are loc un echilibru ntre
fragmentari si sudari la rece ale particulelor de pulbere. Exista
posibilitatea de lipire sau de sfaramare a particulelor si in aceste cazuri.
In figura 2, a) la 1 ore macinare se observd o usoard deplasare a
spectrului de granulatii spre dreapta a pulberii pulverulente Fe50Ni50,
in figura 2, b) se clarifica aceasta deplasare spre stadnga a spectrului de
granulatii, scadzadnd dimensiunea particulelor de pulbere sub 125 uym. in
figura 2, c) avem o distributie a fractiei granulometrice sub 125 ym, cea
mai mare cantitate de pulbere fiind peste 35 % intre 80-100 pm.

b
Fig. 3 Microstructura pulberii de Ni50Fe50: a) la 1 ore macinare
si b) la 64 ore macinare

Figura 3, a) prezintd o puternica tendinta de sfardmare la
extremitati, cu posibilitdti de sudare si lipire intre particule. De
asemenea aceasta prezinta o serie de pori ceea ce emite ipoteza
nichelului, nesfaraméandu-se, deforméandu-se doar, scotand in evidenta
ductilitatea pulberii de nichel Tn comparatie cu fierul care se sfarama.
Totodata se produce si o omogenizare a structurii, datorata faptului ca
sudarile la rece care predomina in prima parte a procesului de
macinare sunt urmate de fragmentari ale particulelor de pulbere.
Fragmentarile se produc datoritd ecruisarii particulelor amestecului
pulverulent.

In figura 3, b), se observa tendinte de sfaramare a particulelor
de pulbere. La acest timp de macinare se realizeaza un echilibru intre
fragmentari si sudarea la rece a particulelor de pulbere. Marea
majoritate a particulelor de pulbere scad in dimensiuni. Totodata se
produce si 0 omogenizare a structurii, datorata faptului ca sudarile la
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rece care predomina in prima parte a procesului de macinare sunt
urmate de fragmentari ale particulelor compozite. Fragmentarile se
produc datoritda ecruisarii particulelor amestecului pulverulent. Aceste
sudari urmate de fragmentari repetate conduc la o crestere a
omogenitati. Cu cresterea duratei de macinare are loc scaderea
grosimii lamelelor, respectiv a spatiului interlamelar, fenomen care
impreuna cu cresterea temperaturii locale, in timpul macinarii
favorizeaza procesul difuziei a Fe n reteaua Ni si a Ni in reteaua Fe.
Astfel in figura 3, b) se observa dimensiunea mica a marii majoritati a
particulelor de pulbere < 100 ym. Se scoate in evidenta aspectul ductil
si putin casant al nichelului, acesta ecruisdndu-se mai mult si
comparativ cu fierul care se sfarama. Astfel particulele de Fe deformate
plastic puternic sunt inglobate in masa de nichel, odata cu cresterea
duratei de macinare are loc rafinarea continua a structurii si
omogenizarea acesteia, grosimea lamelelor scade, la fel si spatiul
interlamelar.

in baza datelor experimentale s-a calculat granulatia medie :
Ged = [2(Gi+1 - G)) pi (Gist + G)/2) Z(Gi+1 - G)) pi, (1)

unde: Gneq reprezinta granulatia medie, Gi.1 si G; reprezinta valorile
granulatiilor specifice intervalelor de méacinare iar p; fiind cantitatea in
procente. Tabelul 1 prezinta granulatia medie pentru amestecul
Fe50Ni50.

Tabelul 1

tm, ore 0 1 2 4 8 16 32 48 64

G med,|168,08|186,21(139,31|166,28|175,14(160,37|122,30|101,44 | 83,54
um

In intervalul 0-1 ore are loc o crestere a granulatiei pana in jur
de 186,2105 ym dupa care are loc o scadere brusca pana in jurul
valorii de 139,3164 um. In intervalul 4-8 ore are loc o crestere pana in
jurul valorii de 175,1496 pm cum se observa in figura 4. In intervalul 8-
64 ore macinare are loc o scadere liniara a granulatiei medii ca si la alli
cercetatori [4] remarcate si in alte sisteme [5, 6, 7, 8].

Durata de macinare are influentd asupra comportamentului
acestor amestecuri observand prin faptul ca granulatia medie a
amestecului pulverulent Fe50Ni50 are o tendintd usoara de crestere
urmand ca odata cu cresterea duratei de macinare pana in jurul
intervalului de 64 ore de macinare valoarea acestuia sa scada foarte
clar.
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Fig. 4 Variatia granulatiei medii a particulelor pulberii Fe50Ni50 in functie de
timpul de macinare

Pentru analiza difractometrica a pulberii Fe50Ni50 macinata,
difractogramele pulberii Fe50Ni50 macinate 0, 1, 2, 4 si 8 ore au fost
realizate cu sursa de raze X — (Cu) (A = 0,154184 nm).

In figura 5 se observé o largire a liniilor de difractie (maximelor)
atat pentru Fe, cat si Ni cu cresterea duratei de macinare, fapt ce arata
ca se produce rafinarea structurii, dar si a introducerii de deformari si
tensiuni.

Observam faptul ca la 0 ore macinare la aceasta compozitie
apar liniile de difractie corespunzatoare Fe: Fe(110), Fe(200), Fe( 211),
Fe(220), Fe(310), Fe(222), Fe(220) si Ni: Ni(111), Ni(200), Ni(220),
Ni(311), Ni(222), Ni(400).

La 1 ore mécinare aceste linii corespunzatoare Ni se mentin
dar sunt mai mici, iar cele corespunzatoare Fe nu sunt atat de
pronuntate ca ale Ni dar se mentin in continuare.

La 2 ore macinare la Fe: Fe(110) si Ni: Ni(111), Ni(200),
Ni(220), Ni(311), Ni(222), Ni(400).

La 4 si 8 ore macinare cele mai vizibile linii de difractie sunt:
Ni(111), Ni(200), Ni(220). De remarcat faptul ca la 8 ore macinare
dispar aproape toate liniile de difractie caracteristice Fe.
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Fig. 5 Difractogramele rezultate pentru amestecul Fe50Ni50 la diferiti timpi de
macinare: a) initial, b)1 ora, c) 2 ore, d) 4 ore, si e) 8 ore

Putem considera ca a avut loc o solubilizare partiala a Fe in Ni
pentru acest amestec, predominat la acest timp de macinare este
solutia solida cu baza Ni(CFC) in care s-a dizolvat Fe.
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Fig. 6 Variatia diametrului mediu al cristalitelor amestecului Fe50Ni50 in
functie de durata de macinare

Pentru determinarea dimensiunii medii a grauntilor cristalini s-a
utilizat relatia Williamson-Hall [9, 10]. Din figura 6 se observa ca pentru
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amestecul pulverulent Fe50Ni50 are loc o scadere a dimensiunii
grauntilor cristalini ale Fe in intervalul 0-2 ore, dupa care dimensiunea
lor numai poate fi determinata, neputéndu-se identifica datorita
amestecului atomic.

Scaderea pronuntata este si pentru grauntii de Ni Tn intervalul
0-2 ore dupa care in intervalul 2-8 ore, dimensiunea grauntilor cristalini
de Ni prezintd o evolutie aproape liniard ajungandu-se la un echilibru.
Se atinge pragul de saturatie la 4 ore la care se produce o rafinare a
structurii, iar la acest timp de macinare putem considera ca a avut loc o
solubilizare partiala a Fe in Ni iar faza predominata care apare la acest
timp de macinare este solutia solida pe baza de Ni(CFC) in care s-a
dizolvat Fe.

4. Concluzii

m In primul stadiu al mé&cinarii se produce deformarea plastica a
particulelor de pulbere elementale de Fe si Ni. Datorita sudarilor la rece
predominante in aceasta faza, structura rezultatd are un aspect
lamelar.

m In intervalul 0-32 ore macinare are loc o crestere a
dimensiunii particulelor de pulbere. in ultimul stadiu al mé&cinérii 32-64
ore macinare se observa scaderea vizibila a particulelor de pulbere
Fe50Ni50, ajungénd ca marea majoritate a particulelor de pulbere sa
fie < 100 ym. La 64 ore macinare nu putem observa clar forma
particulelor de pulbere, cea mai mare cantitate de pulbere este foarte
fina si prezinta aglomerari, astfel ca in intervalul 32-48 ore macinare
are loc un echilibru intre fragmentari si sudari la rece ale particulelor de
pulbere. Se poate emite ipoteza ca in urma macinarii, nichelul
inglobeaza particulele de fier, iar particulele de fier in marea majoritate
se sfarama iar cele de nichel se deformeaza, astfel la 64 ore macinare,
rezulta particule aliat omogene.

m La analiza granulometrica a pulberii Fe50Ni50 la 64 ore
macinare, avem o distributie a fractiei granulometrice sub 125 ym, cea
mai mare cantitate de pulbere fiind peste 35 % intre 80-100 ym. La
acelasi timp de macinare, aceasta prezinta o serie de pori ceea ce
emite ipoteza ca nichelul este putin casant, acesta nesfaramandu-se,
deformandu-se doar, scotand in evidenta cresterea ductilitatii pulberii
de nichel Tn comparatie cu fierul care se sfarama.
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m Facand calcule asupra granulatiei medii a particulelor pulberii
Fe50Ni50 in functie de timpul de macinare, s-a observat faptul ca
durata de macinare are influentda asupra comportamentului acestor
amestecuri, prin faptul ca granulatia medie a amestecului pulverulent
Fe50Ni50 are o tendintd usoara de crestere urmand ca odatad cu
cresterea duratei de macinare pana in jurul intervalului de 64 ore de
macinare valoarea acestuia sa scada foarte clar.

m La analiza difractometrica a pulberii Fe50Ni50 la 0, 1, 2, 4, 8
ore de macinare se mentin linille specifice nichelului, restul liniilor de
fier dispar, fapt ce denotd cad omogenizarea mecanica a avut loc,
rezultdnd o solutie solida cu retea CFC pe baza de Ni in care s-a
dizolvat Fe. La calculul dimensiunii grauntilor cristalini ai Fe50Ni50 in
functie de durata de macinare se observa in intervalul 1-8 ore macinare
se produce si 0 omogenizare a structurii, datorata faptului ca sudarile la
rece care predomina in prima parte a procesului de macinare sunt
urmate de fragmentari ale particulelor de pulbere urménd sa se
realizeze rafinarea structurii, aliajul rezultat fiind constituit dintr-o solutie
solida cu retea CFC cu baza Ni in care s-a dezvoltat Fe.

m Se scoate Tn evidentd aspectul ductil si putin casant al
nichelului, acesta ecruisdndu-se mai mult si comparativ cu fierul care
se sfarama. Astfel particulele de Fe deformate plastic puternic sunt
inglobate Tn masa de nichel, odatd cu cresterea duratei de macinare
aand loc rafinarea continua a structurii si omogenizarea acesteia,
grosimea lamelelor scade, la fel si spatiul interlamelar.
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