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Resumo

A Deformacgao Plastica Severa (DPS) atualmente é considerada um método eficiente
para se produzir materiais metalicos com grdaos nanocristalinos e/ou ultrafinos. O
principal objetivo deste projeto foi estudar o refinamento microestrutural da liga
comercial Al1070 durante a prensagem em canais equiangulares. Esta técnica de
DPS consiste numa operagdo de prensagem em que um tarugo previamente
lubrificado é forcado a escoar repetidas vezes através de dois canais idénticos. A
analise se resumiu em estudar o efeito da rota B¢ (o tarugo € rotacionado em 90°
sempre no mesmo sentido entre os passes) aplicada em amostras da liga comercial
através de deformacao plastica severa a frio entre 1 e 5 passes em uma matriz em
que os canais perfazem um angulo de 90° entre si. O estudo foi investigado por
meio de uma caracterizacao sistematica tanto da evolugao microestrutural quanto da
textura cristalografica desenvolvida nos materiais.

Palavras-chave: Deformacéao plastica severa; Difragao de elétrons retroespalhados;
Evolugédo microestrutural; Textura cristalografica.

MICROSTUCTURAL CHARACTERIZATION OF AL1070 ALLOY BENT BY COLD
EQUAL CHANNEL ANGULAR PRESSING

Abstract
The Severe Plastic Deformation (SPD) is currently considered an efficient method to
produce metallic materials with nanocrystalline grains and/or ultrafine. The main
objective of this project was to study the microstructural refinement commercial
Al1070 alloy during equal channel angular pressing. This technique of SPD is a
pressing operation in which a billet prelubricated is forced to flow repeatedly through
two identical channels. The analysis is summarized in studying the effect of route B¢
(the billet is rotated 90 °in the same direction during the passes) applied to
commercial samples of the alloy through severe plastic cold deformation between 1
and 5 passes in an array of channels that make up a 90 ° angle between them. The
study was investigated by a systematic characterization of both the microstructural
evolution and crystallographic texture developed in the materials.

Keywords: Severe plastic deformation; Electron backscatter diffraction;
Microstructural evolution; Crystallographic texture.
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1 INTRODUCAO

O refinamento microestrutural dos materiais metalicos pode ser intensificado
com o auxilio de técnicas de Deformacao Plastica Severa (DPS). Com os elevados
niveis de deformacdo proporcionados por esta técnica € possivel obter
consideraveis alteragdes nas propriedades mecanicas destes materiais. A aplicagao
das técnicas de DPS torna capaz a redugdo do tamanho de grédo até a escala
ultrafina.)) Diversas técnicas de processamento por DPS estdo disponiveis
atualmente, incluindo-se a prensagem em canais equiangulares (ECAP — Equal
Channel Angular Pressing), tor¢cao sob alta pressdao (HPT — High-Pressure Torsion)
e o processo ARB (Accumulative Roll-Bonding).

A técnica escolhida para o presente trabalho foi o ECAP, sendo esta uma
simples operagdo de prensagem de um tarugo previamente lubrificado forcado a
escoar através de dois canais idénticos. O angulo adotado entre os canais foi de 90°
para a obteng¢ao de um refinamento microestrutural mais intenso.

De acordo com Valiev e Langdon,(z) um estudo sobre a natureza da evolugao
das orientagdes predominantes cristalograficas resultantes da DPS é de primordial
importancia no processo ECAP. A textura cristalografica impde um efeito significativo
sobre muitas propriedades dos materiais, sendo assim, uma cuidadosa analise da
textura torna possivel esclarecer os mecanismos responsaveis pelo refinamento
microestrutural. Foram levantados, por Kim et al.,*®) estudos a respeito da evolugéo
microestrutural de uma liga comercialmente pura de aluminio submetida ao processo
ECAP através de duas rotas de processamento. O trabalho realizado por esta
equipe teve como referéncia um material de partida com graos extremamente
grosseiros. Qiao et al.”) estudaram os mecanismos de endurecimento e a
heterogeneidade dos defeitos cristalinos gerados numa liga AA1050 apdés um passe
via ECAP por meio da rota Bc. Em 20086, Zhilyaev et al.®) avaliaram a evolugao da
microtextura e microestrutura de um aluminio puro e observou que este estudo pode
se dividir em duas etapas. A primeira fase do estudo ocorre até o quarto passe no
qual ainda existe uma consideravel presenca de contornos de baixo angulo
associado a uma textura ndo homogénea aparente apos o primeiro passe. Apos 12
passes utilizando-se a rota Bg, foi observado uma homogeneizagao da textura do
material e um nivelamento nos indices de fracdo volumétrica de contornos de grao.*®
Recentemente, Kawasaki et al.®® afirmaram que de acordo com seus resultados
houveram também duas etapas. Inicialmente, até o 4° passe, a microestrutura
apresentou graos alongados. A partir do 4° passe de deformagédo observou-se uma
matriz composta por grédos equiaxiais ultrafinos que através de todo processamento,
nao apresentou variagdo significativa no tamanho médio de grdo e em sua
proporgao.

Os estudos tém focado na avaliagdo das mudangas na microestrutura e/ou
nas propriedades mecanicas de materiais submetidos ao processo ECAP.%® Logo,
se torna necessario um estudo mais especifico a respeito dos fenbmenos envolvidos
nessa técnica, a partir de uma investigacao sistematizada, aplicada a materiais com
tamanho de grao grosseiro inicialmente.

O objetivo do trabalho foi verificar a evolugdo microestrutural e da textura da
liga de aluminio comercialmente pura apés cinco passes de ECAP a frio seguindo a
rota B¢ utilizando-se as técnicas de microscopia eletrénica de varredura e difragao
de elétrons retroespalhados.
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2 MATERIAL E METODOS
2.1 Material

A liga de aluminio Al1070 utilizada neste trabalho foi gentilmente doada pela
empresa Novelis do Brasil Ltda. O material foi lingotado para a confecgdo de uma
placa de 610 mm de espessura. Em seguida, a placa foi desbastada via laminagao a
quente até a espessura de 32 mm totalizando uma deformacgao verdadeira total de
3,40. A temperatura de saida da placa foi estimada como sendo acima de 380°C. A
Tabela 1 apresenta a composi¢ao quimica nominal da liga estudada.

Tabela 1. Composicao Quimica da liga de aluminio AA1070 (teores expressos em % em peso).

Mn Mg Si Pb Fe Ti Cu Ga Al

ND* ND* 0,07 0,002 0,18 0,02 ND* 0,001 99,72

*ND — Nao detectado
2.2 Métodos

O material foi deformado numa matriz bipartida de aco ferramenta pela acao
de um puncdo acoplado a uma maquina de ensaios marca Wolpert-Amsler, modelo
20 TUZ, de capacidade de 200 kN. Foram cortadas amostras em formato de tarugos
na dimensao de 10 x 10 x 70 mm da placa laminada a quente para posterior
processamento via ECAP. As analises seguiram um sistema de referéncias adotado
inicialmente (Figura 1). Os tarugos foram prensados a velocidade de até 5 mm/s em
5 passes a temperatura ambiente seguindo a rota B¢. A lubrificagdo entre a matriz e
os tarugos que foram deformados utilizou-se um spray a base de MoS,.

As amostras foram preparadas seguindo-se os procedimentos convencionais
de metalografia. O polimento foi realizado numa célula eletrolitica empregado-se
uma solugdo composta por 59 partes de CH4O, 35 partes de C,H4(OH); e 6 partes
de HCIO4 (em volume). A diferenga de potencial aplicada foi de 14 V por 10 s a
temperatura ambiente.

As microestruturas de todas as amostras foram observadas junto a um
microscopio eletrénico de varredura EVO MA10 da Zeiss com filamento de LaBg. O
microscopio foi operado no modo de elétrons retroespalhados com tensédo de
aceleracgao de 10 kV com um detector de estado-sélido de quatro quadrantes.

As medidas de difracdo de elétrons retroespalhados (Electron Backscattered
Diffraction — EBSD) foram realizadas utilizando-se um sistema da EDAX que se
encontrava acoplado ao microscopio eletrbnico de varredura mencionado
anteriormente. Os dados gerados foram analisados e interpretados por meio de
perfis de distribuicdo de diferencas de orientacado, distribuigbes de tamanho de gréo
e as funcbes distribuicdo de orientacdo. O sistema da EDAX contava com uma
camera de ultra-alta velocidade de modelo HIKARI. A area de cada amostra foi
mapeada com step size variando de 2,00 a 0,05 ym, dependendo da morfologia dos
elementos da subestrutura presentes.

DT

_
SENTIDO DE LAMINAGAO

DL

DN

Figura 1. Sistema de referéncia adotado para a caracterizagdo microestrutural. DT, DL e DT
representam: Diregdo Transversal, Diregcao Longitudinal e Dire¢do Normal, respectivamente.

3188

e
FEMETRARRRIN,
A B M Wmusi s




CONGRESSO
ABM

66" ABM Congress

3 RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 Material de Partida

O material de partida apresentou uma microestrutura originada do processo
de laminacao a quente. Este processamento gerou uma microestrutura formada por
grédos alongados e alinhados paralelamente a diregdo de laminacédo (Figura 2a).
Com a recuperacao do material durante a laminagao ocorre também o crescimento
anormal dos graos (Figura 2b), esta alteracdo morfoldégica pode ser observada
preferencialmente na secéao transversal.

Através das micrografias foi possivel observar a dispersao dos precipitados
na matriz. Ocorreu uma parcial remogao desses precipitados presentes na superficie
da amostra devido a acdo da diferenca de potencial aplicada durante o polimento
eletrolitico.

a) b)
Figura 2. Analise de micrografias do material de partida no a) plano de laminagéo e na b) segéo
transversal.

A partir dos dados obtidos calculou-se, referente ao material de partida, um
tamanho de grédo da ordem de 10,4 + 17,0 um e a distribuigdo das orientagdes, de
acordo com a natureza dos contornos presentes (Figura 3a).

Foi observada uma subestrutura formada por uma elevada fragao volumétrica
de aproximadamente 58,2 % de contornos de baixo angulo (adngulo de rotagdo entre
2 e 15°). O processo de recuperacgao dindmica presente na laminagéo a quente foi o
responsavel pela formagao dos subgraos existentes na subestrutura do material.

Foram levantadas fungdes distribuigcdo de orientagcéo (FDO), para o estudo da
textura do material de partida, através da observacdo da maior intensidade das
fibras (Figura 4a). A textura cristalografica do material corresponde ao processo de

laminacdo estando em diregdo & (110)[110].
3.2 Estado Deformado

A evolugédo da microestrutura e da textura cristalografica do material a partir
dos mapas de orientagdo obtidos encontra-se apresentada na Figura 3. O material
submetido a cinco passes por meio da rota B¢ apresentou um refinamento
microestrutural final com a formacao de graos ultrafinos de morfologia parcialmente
equiaxial.

Devido ao calor associado a deformacgao elevada e ao atrito do sistema,
observa-se a formacdo de uma nova subestrutura durante o processamento do
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material. Os passes impares geraram uma elevada fragdo de contornos de baixo
angulo em relagéo aos demais.

Wiin, W,

——— 150 180°
— s 150 oo 101
Figura 3. Evolugdo microestrutural e da textura cristalografica a partir da analise do: a) material de
partida, b) 1° passe, c) 2° passe, d) 3° passe, e) 4° passe e f) 5° passe.
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Devido a aplicacdo da técnica de DPS foi observado ao primeiro passe de
processamento termomecanico um elevado nivel de deformagao associado a um
significativo refinamento microestrutural associado a uma intensa alteracdo na
textura inicial do material. Com o primeiro passe obteve-se aproximadamente 70%
de refinamento. A primeira etapa do processo ECAP é idéntica para todas rotas
convencionais, esta etapa do processamento devido aos planos de deslizamento
presentes, promove um aumento consideravel da fragdo de contornos de baixo
angulo.

Com a rotagdo da amostra devido ao emprego da rota B¢ ativam-se novos
planos de deslizamento no material. O refinamento da microestrutura continua em
vigor devido ao elevado nivel de deformagdo associado por passe. Observa-se
presente a formagao continua de contornos lamelares associada a uma reducéo da
fragdo volumétrica de contornos de baixo angulo. O segundo passe proporcionou um
refinamento microestrutural de aproximadamente 40% em relagdo ao primeiro passe
de deformacgao. Foi observado nos passes posteriores um comportamento constante
do tamanho de grao.

Através das sucessivas rotagdes relacionadas a rota B¢, em conjunto com a
ativacdo de novos planos de deslizamento, ocorre no terceiro passe a formagao de
uma nova subestrutura com a elevacéo da fragdo de subgréos no interior de graos
ultrafinos gerados pelos passes anteriores. A microestrutura passa a ter uma fragéao
volumétrica de contornos de baixo angulo equivalente ao material de partida, porém
associada a graos ultrafinos obtidos a partir do refinamento microestrutural.

Com a aplicagao do quarto passe observa-se um novo estagio de reducgéo da
fracdo volumétrica de contornos de baixo angulo, porém este indice esta
correlacionado ao inicio de formagcdo de novos graos que deixam de possuir
contornos lamelares e tornam-se equiaxiais.

Devido a auséncia de refinamento microestrutural através do quarto passe foi
esperada a confirmacao dos resultados referentes aos autores citados na introducao
deste trabalho. A alteragdo da morfologia dos graos permitiu um novo
comportamento do material mediante as tensbdes cisalhantes presentes no
processamento. A fragdo volumeétrica de contornos de baixo angulo alcangou o nivel
de aproximadamente 50 %, sendo assim gerada uma propor¢ao equivalente entre
graos e subgraos na microestrutura.

A evolugdo da textura cristalografica do material foi analisada a partir de
funcdes distribuicdo de orientacido calculadas para o material de partida e todos os
passes de DPS (Figura 4). Observando-se o corte no qual se encontra a maior
intensidade é possivel determinar a macrotextura do material.

Para uma analise precisa da macrotextura do material foi empregada uma
estatistica sistematizada na qual foram analisados mapas que continham a partir de
2.000 graos.
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max=37.750 max= 67,383
20611 33.404
11.253 16.5959
6.144 8.209
3.385 4.069
1.832 207
1.000 1.000

45° 0.546 0.496
max = 9900 max= 21330
6.756 12.833
4611 T.703
3.146 4624
2147 2778
1.465 1.666
1.000 1.000

70° 0.6e2 0.600
tmax="13.7TE1 max= 32117
2.889 18.014
a.742 10.104
3710 5.667
2.386 3179
1.548 1.783
1.000 1.000
0646 0.861

e) )

Figura 4. Fungdes Distribuicdo de Orientacao para a analise da textura do: a) material de partida, b)
1° passe, c) 2° passe, d) 3° passe, e) 4° passe e f) 5° passe.

A textura cristalografica do material € calculada a partir das componentes
principais observadas nas FDO’s. A Tabela 2 apresenta a evolugdo da macrotextura
do material deformado a frio através de cinco passes do processamento ECAP via
rota Bc.

Tabela 2. Evolugao da textura cristalografica da liga Al1070 submetida ao processamento ECAP

Textura
Material de partida (110)[110]
Primeiro passe (311)[130]
Segundo passe (00D)[110]

(210)[123] e

Terceiro passe —
(001)[130]
Quarto passe (130)[001]
Quinto passe (231)[]i‘[]
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A Figura 5 mostra a transicdo existente para o quinto passe onde ocorre um
intenso refinamento microestrutural em conjunto com a redugdo da fracdo de
contornos de baixo angulo. Nota-se a presenca de uma pequena formagéo de graos
ultrafinos situados nos contornos de alto angulo.

DT
DN
hin. bl
o 15 1a0°
— 15"

oo1 101

b)
Figura 5. Mapas de orientacéo referentes a secéo transversal avaliada para a analise da alteragédo
da morfologia envolvida da passagem através do a) 4° passe para o b) 5° passe.

Com a evolugdo microestrutural do material observa-se a partir de analises
quantitativas da secéo longitudinal do material, uma expressiva reducao da fragao
volumétrica de contornos de alto angulo ao primeiro passe de deformagdo. Com o
progresso do processamento, sdo gerados novos contornos de alto angulo, estes
associados a criagao dos graos ultrafinos esperados mediante a DPS. Até o terceiro
passe ocorre um intenso refinamento dos grdos com formagdo continua de
contornos lamelares diretamente relacionados a regides com elevada diferenca de
orientagdo. Estas lamelas possuiam como subestrutura a presenca de subgraos e
uma elevada fragado volumétrica de contornos de baixo angulo. Com a aplicagdo do
quarto passe € possivel observar a partir dos perfis de distribuicdo de diferencas de
orientagao apresentados na Figura 6a, a formagéo de novos contornos de carater de
alto angulo correlacionada a geragdo de graos com morfologia diferenciada. Para
associar a evolugao dos contornos envolvidos no processamento, a Figura 6b revela
a oscilacdo da evolugdo dos contornos de carater de baixo angulo mediante a
aplicacao da técnica de DPS através da rota Bc.

O refinamento microestrutural alcancado esta diretamente relacionado as
alteracbes impostas sobre a quantidade de contornos, sendo assim, o
comportamento ciclico das fragdes de contornos de baixo angulo resultam na
reducao de tamanho de grao do material e na nucleagao de graos ultrafinos.

O material apresentou apds cinco passes uma fracdo de contornos de baixo
angulo equivalente aos dados do material de partida, sendo assim presente um
efeito de refinamento microestrutural associado as alteragdes morfoldgicas da
microestrutura, nas quais o material sofre recuperacao parcial com a acédo do calor
gerado durante a deformacgao devido ao atrito presente no sistema. O tamanho de
grao alcangado foi da ordem de 1,1 £ 0,9 uym. A recuperagao do material também se
comporta de forma ciclica, se apresentando mais intensa de acordo com os planos
de deslizamento ativos no sistema.
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Figura 6. Analise quantitativa do comportamento a) dos contornos apresentado no emprego da rota
B¢ a frio para todos angulos e o b) comportamento ciclico presente nos contornos de baixo angulo.
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Observou-se que ao quinto passe a amostra apresentou uma fragcdo de
contornos de baixo angulo equivalente ao material de partida, porém contendo uma
microestrutura refinada de grdos parcialmente equiaxiais. Os graos ultrafinos
existentes nos contornos de alto angulo se nuclearam preferencialmente possuindo
a textura em diregéo a {0 0 1} e {1 0 1}. Esta caracteristica esta aplicada diretamente
ao processamento, no qual o nivel de deformacgao elevado, associado a uma rota
especifica, determinou os planos de deslizamento que foram ativados pela agao das
tensdes cisalhantes presentes no sistema.

O tamanho de grdo do material de partida tem uma grande variagao
associado devido ao crescimento anormal dos graos e da subestrutura presente. O
grafico inserido na Figura 7 apresenta a evolugdo do tamanho de grédo do material
submetido ao ECAP. Observou-se um comportamento no qual o tamanho de grao
se mantém relativamente constante a partir do segundo passe através da rota Bc.

A estabilidade do refinamento logo ao segundo passe esta relacionada ao
material de partida utilizado. O elevado nivel de contornos de baixo angulo e
subestruturas, presentes no material laminado, devido a recristalizagao parcial
existente, limitou a evolugdo do refinamento, mas ndo determinou sua intensidade
final.

304
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Figura 7. Evolugao do tamanho de grao do material submetido ao ECAP via rota Bc.
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4 CONCLUSAO

Ocorreu parcial recristalizacao do material de partida, devido ao processo de
laminagado a quente, com a formacgao de subgraos e elevadas fracbes de contornos
de baixo angulo. Com a aplicacédo do 1° passe observou-se um elevado nivel de
deformacéao associada as tensdes cisalhantes presentes no processamento. Devido
a DPS ocorre um refinamento microestrutural intenso que altera significativamente a
textura do material e eleva as fragbes de contornos de baixo angulo. A rota B¢
emprega o 2° passe de forma que se alteram os planos de deslizamento envolvidos
no sistema, logo se observa uma inversdo do efeito associado ao passe anterior
referente as fragbes de contornos gerados. Devido as sucessivas rotacbes dos
graos, o 3° passe ativa novamente os planos presentes no 1° passe, resultando em
um novo aumento da fragdo de contornos de baixo angulo. Com o 4° passe nota-se
o comportamento ciclico dos contornos e este resultou em uma mudanca
morfolégica da microestrutura do material. O material deixou de apresentar
contornos lamelares e iniciou a formagdo de graos equiaxiais com eventual
presenca de graos ultrafinos presente nos contornos de grdo. Ao final do 5° passe
de deformacao observa-se a estabilidade de uma microestrutura composta de graos
potencialmente equiaxiais acompanhados por graos ultrafinos de textura preferencial
situados nos contornos de grao.
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