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Resumo

O objetivo deste trabalho foi promover o refinamento da microestrutura da liga de
aluminio de pureza comercial AIAA1070, a qual foi submetida a DPS. O material foi
prensado em canais equiangulares — ECAP. A amostra foi submetida a cinco passes
pela rota Bc. O processamento ocorreu a temperatura ambiente e alcangou € = 5,95.
MEV e EBSD foram utilizados para analisar a evolugdo da microestrutura e da
textura cristalografica do material apds cautelosa preparagdo metalografica. Medidas
de dureza Vickers foram realizadas para determinar a dureza apés cada etapa de
processamento. Apds a deformagao severa o material apresentou gréos ultrafinos
exibindo textura com componentes de cisalhamento e a dureza se elevou
consideravelmente. Com estes resultados pode-se concluir que os processos de
subdivisdo de graos e recristalizagdo dinamica foram os responsaveis pelas
alteracbes microestruturais e consequentemente na textura e no comportamento
mecanico do material.

Palavras-chave: Liga AIAA1070; DPS; ECAP; Refinamento microestrutural.

MICROSTRUCTURE’'S AND TEXTURE'S CHARACTERIZATION OF THE
AIAA1070 ALLOY COLD DEFORMED BY EQUAL CHANNEL ANGULAR
PRESSING

Abstract

The objective was to promote the refinement of the microstructure of aluminum alloy
Al AA1070 commercial purity, which was submitted to SPD. The material was
pressed into channels equiangular - ECAP. The sample was subjected to five passes
by route Bc. The processing occurred at room temperature and reached € = 5.95.
SEM and EBSD were used to analyze the evolution of the microstructure and
crystallographic texture of the material after a careful metallographic preparation.
Vickers hardness measurements were performed to determine the hardness after
each processing step. After severe deformation the material presented showing
ultrafine grain texture hardness and shear components rose considerably. With these
results we can conclude that the processes of grain subdivision and dynamic
recrystallization were responsible for the microstructural changes and consequently
in texture and mechanical behavior of the material.
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1 INTRODUCAO

Os produtos de aluminio e suas ligas podem ser fabricados por meio de fundicédo e
pelos diversos processos de conformagcdo mecanica. No aluminio comercialmente
puro, principalmente, procura-se elevar a resisténcia mecanica e a dureza pelo
refinamento microestrutural, uma vez que estas ligas tém baixa concentracdo de
impurezas. Nos ultimos anos, materiais com graos ultrafinos (entre 0,1 ume 1 um) e
até nanocristalinos (< 0,1 ym) vém sendo produzidos por meio de deformacéao
plastica severa (DPS).("'? Esta técnica é capaz de provocar um intenso refinamento
na microestrutura proporcionando combinagbes unicas de propriedades como
nenhum outro processo de conformagao mecanica. Considerada uma técnica nao
convencional de produgao a DPS utiliza-se da aplicagao repetitiva ou sequencial de
deformacdo sob altas pressbes, da ordem de GPa, e pode alcancar elevados
valores de deformacgéo plastica verdadeira acumulada, € = 4. Mesmo ja sendo
utilizada ha anos, foi somente na década de 1970 que se desenvolveu uma
perspectiva cientifica moderna. Um dos processos de DPS que se destaca é a
prensagem em canais equiangulares (ECAP - Equal Channel Angular Pressing),
introduzida por Segal.(”

O processo ECAP consiste em uma operagdo de prensagem em que um tarugo
previamente lubrificado € forgado a escoar repedidas vezes através de uma matriz
contendo dois canais de igual sec¢éo transversal e que interceptam um angulo ®.
Apoés prensagem o material ndo sofre significativas mudangas dimensionais na
secao transversal. A deformacdo simples cisalhante ocorre no plano de intersegao
entre os canais equiangulares. Recentemente, mais de 3.000 publicacbes foram
baseadas no ECAP e diversas pesquisas tém apresentado resultados promissores
no processamento de aluminio de alta pureza ou comercialmente puro.®'"
Langdom(z) desenvolveu um modelo de refinamento de grdos para materiais
processados via ECAP em diferentes rotas. Mas apesar de muitos trabalhos
reportarem a evolugdo microestrutural de materiais processados via ECAP, o
mecanismo exato de refinamento de grdos ainda n&o foi completamente abordado
para algumas ligas. De uma forma geral, este mecanismo envolve a subdivisao
progressiva dos graos através da rotacdo do reticulado cristalino e da mobilidade
dos contornos. Contudo, ha citagbes na literatura de refinamento de grdo em
aluminio de pureza comercial processado via ECAP a temperatura ambiente
causado principalmente por recristalizacao dinamica.®* E mesmo o aluminio sendo
um dos materiais mais estudados no processo ECAP, ainda ndo se encontram
disponiveis na literatura estudos referentes a liga Al AA1070.

Nesse contexto, pretende-se com o presente estudo investigar em detalhes os
mecanismos responsaveis pelo refinamento microestrutural e os aspectos
relacionados a evolugédo da textura cristalografica do aluminio de pureza comercial
processado via ECAP. Para melhor aproximar a aplicacdo industrial, ndo foi
realizado tratamento térmico de homogeneizagdo no material do presente estudo.
Foi utilizado neste processamento a rota Bc, e a amostra foi submetida a cinco
passes, a temperatura ambiente. Para caracterizar a microestrutura foi utilizado
microscopio eletronico de varredura (MEV). A orientagao inicial dos graos e a textura
cristalografica desenvolvida a cada passe durante o processamento em deformacéo
severa foram determinadas com o auxilio da técnica de difracdo de elétrons
retroespalhados (EBSD - Electron Backscattered Diffraction). A dureza Vickers foi
medida no material de partida e no material apés cada passe de ECAP.
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2 MATERIAL E METODOS

A liga de aluminio Al AA1070 utilizada neste trabalho foi gentilmente doada pela
empresa Novelis do Brasil Ltda., a composicdo quimica encontra-se na Tabela 1. O
material foi lingotado para a confec¢gao de uma placa de 610 mm de espessura que
em seguida foi desbastada via laminacdo a quente até a espessura de 32 mm,
atingindo € = 2,95. A temperatura de saida da placa foi estimada acima de 380°C.
Para prensagem via ECAP foram cortados varios tarugos com dimensdo de
10 mm x 10 mm x 70 mm da placa laminada a quente. O sistema utilizado para
prensagem foi composto por uma maquina de ensaios Wolpert-Amsler, modelo
20 TUZ, de capacidade de 200 kN e de uma matriz bipartida de aco ferramenta
H-13, instalado no laboratorio de ensaios mecanicos da UFF. O angulo @ entre os
canais foi igual a 90° (Figura 1). Os tarugos foram prensados a velocidade de até
5 mm/s em cinco passes utilizando a rota Bc, a temperatura ambiente. Nesta rota a
amostra é rotacionada 90° no sentido anti-horario a cada passe. Para lubrificacdo
dos tarugos foi usado um spray a base de MoS,.

Tabela 1. Composi¢ao quimica da liga de aluminio AIAA1070 (teores expressos em % em peso)

Mn Mg Si Pb Fe Ti Cu Ga Al
- - 0,07 0,002 0,18 0,02 - 0,001 99,72
oT
(1]
A
M
o op
8
=
R @ =50
A |
ER-EM |

Figura 1. Desenho esquematico da matriz aprentando o angulo entre os canais (P).

As amostras foram preparadas seguindo-se os procedimentos convencionais de
metalografia. A Figura 1 mostra a notagdo das dire¢des usadas como referencial
neste trabalho, sendo: DP a diregdo de prensagem, DT dire¢ao transversal e DN
direcdo normal. No material de partida a diregcdo de laminagao foi chamada de DL.
As microestruturas de todas as amostras foram observadas junto a um microscopio
eletrénico de varredura (MEV), do modelo EVO MA10 da fabricante Zeiss com
filamento de LaBg instalado no Laboratério Multiusuario de Microscopia Eletrénica
(LMME) da UFF. O microscopio foi operado no modo de elétrons retroespalhados e
secundarios, tensdo de aceleracdo 10 kV, com um detector de estado-sdlido de
quatro quadrantes.

As medidas de tamanho de grao, mesotextura e macrotextura foram realizadas com
o auxilio da técnica de difragdo de elétrons retroespalhados (EBSD - Electron
Backscatter Diffraction). O sistema de EBSD utiliza o software OIM da TSL/EDAX e
conta com uma cémera de ultra-alta resolu¢do da marca HIKARI. Os dados gerados
foram analisados e interpretados por meio de funcdo de distribuicdo de orientacao -
FDO. Para os calculos da FDO foi utilizado o método de Bunge com expansao
maxima igual a 21. Na técnica de EBSD a amostra foi inclinada a 70° em relagao a
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base do microscopio. O step size variou de 2 ym a 0,05 uym, dependendo da
morfologia dos elementos da subestrutura presentes. Para obtenc&o dos resultados
de macrotextura, mesotextura e distribuicido de tamanho médio de grdao foram
utilizados mapas com contagem superior a 2.000 gréos.

As medidas de dureza foram feitas em um microdurbmetro da Shimadzu modelo
HVM - 2T. O equipamento realizou impressdes com carga de 50 gf durante 20 s.
Foram feitas 225 medidas em cada amostra, na secao transversal.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

O material de partida apresentou uma microestrutura caracteristica do processo de
laminacdo a quente, composta por graos alongados e alinhados paralelamente a
diregdo de laminagdo, quando analisada a sec¢ao longitudinal (Figura 2a). Na secéo
transversal (Figura 2b) é possivel observar que os graos tém morfologia e tamanhos
irregulares. A estrutura apresenta-se parcialmente recristalizada. Nota-se também
formacado de subestrutura com elevada fracdo de contornos com carater de baixo
angulo, aproximadamente 55%. Esta caracteristica indica que o material sofreu
recuperagao dindmica durante o processamento termomecanico. Logo, pode-se
verificar que ocorreu uma competicdo microestrutural entre os dois fendmenos de
restauracdo. O tamanho médio de grao foi da ordem de 14,65 pm £ 19,1 um. A
textura cristalografica também correspondeu ao processo de laminagdo a quente,

sendo encontrada a Goss girado como componente preferencial {011} <011> ¢
com intensidades mais fracas as componentes Cubo {001}<110> e S {123}<634>.
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Figura 2. Micrografia apresentando a microestrutura do material de partida e as FDOs: (a) e (b)secgéo

longitudinal; (c) e (d)sec¢éao transversal. (MEV — Imagens de elétrons retroespalhados 10 kV).

P,=45"

O material apds o primeiro passe via ECAP apresenta uma microestrutura bandeada
(Figuras 3a e 3b). As bandas medem perto de 4,5-45 pm. A microestrutura esta de
acordo com o modelo de refinamento de grdos para materiais processados via
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ECAP proposto por Langdom.(z) Langdom reporta que sao criadas bandas de
subgrédos a cada passe, medindo uma distancia “d” de largura, e que sofrem
rotacdes entre passes. No interior da bandas observou-se intensa formacédo de
contornos de baixo angulo, aproximadamente 81%. A formagédo de subestrutura é
explicada pela deformacdo severa, em que é gerada uma alta densidade de
discordancias. Para Langdom,® estas discordancias se rearranjam e se aniquilam
para formar estruturas com a intengdo de minimizar energia. Este fato leva a
considerar a ocorréncia de recuperacdo dinamica durante o processamento. Vale
ressaltar que o aluminio possui alta energia de defeito de empilhamento (EDE), esta
caracteristica favorece o processo de recuperagao dinamica durante a deformacéo.
O tamanho médio de grao apds o primeiro passe foi igual a 3,06 um + 3,93 pym.

No segundo passe a microestrutura refere-se a regido de cisalhamento e apresenta-
se bastante heterogénea. Observam-se graos com morfologia e tamanho
irregulares. Nota-se também que as bandas tendem a se dissolver na matriz. Houve
uma reducgao relevante na fragdo de contornos de baixo angulo quando comparado
ao primeiro passe, atingindo aproximadamente 43%. O tamanho de grdo apds o
segundo passe atingiu proximo a 1,38 um £ 1,04 uym.

Apés o terceiro passe observam-se grdaos com formato alongado e exibindo
formagado de subestrutura (Figura 3c). A fracdo de contornos de baixo angulo se
elevou para aproximadamente 53%. Observa-se que a distribuicdo de orientagao
dos contornos se comporta de forma ciclica. Este fato é atribuido a configuragédo da
rota Bc. Nesta rota ocorrem sucessivas rotagdes de 90° na amostra a cada passe.
Esta configuragao proporciona um processo redundante de deformacgao, pois o
deslizamento do primeiro passe € substituido pelo deslizamento do terceiro e o
deslizamento do segundo passe € substituido pelo deslizamento do quarto. Os
passes impares vao ativar sistemas de deslizamento que favorecerdo a formacéo de
contornos de baixo angulo, contrariamente aos passes pares. Esta caracteristica
interfere no refinamento de gréos, uma vez que este esta diretamente ligado as
alteragdes impostas na quantidade de contornos. O tamanho médio de gréo apos o
terceiro passe foi igual a 1,93 pm £ 1,85 ym.

No quarto passe observa-se que os graos tendem ao formato equiaxial. Este
resultado esta de acordo com o modelo de refinamento de grdos descrito por
Langdom, onde prevé que apds o quarto passe os graos processados na rota Bc
adquirem formato equiaxial. Na rota Bc, devido as rotagcbes da amostra, as bandas
se interceptam e esta particularidade permite que graos muito finos surjam a partir
destas intersecbes. Neste estagio do processamento, pode-se afirmar que a
intersecdo ou cruzamento entre as bandas de subgraos, assim nomeadas por
Langdom,(z) foi um dos mecanismos responsaveis pela fragmentagao e formagao de
graos ultrafinos.

No quinto passe (Figura 3d), observa-se nitidamente nucleacdo junto aos contornos
de grdao. Mesmo o processamento via ECAP ter ocorrido a temperatura ambiente
sabe-se que a temperatura para ocorrer a recristalizagdo € tanto menor quanto
maior for o nivel de deformacéo, pois maior sera a energia armazenada no material.
Pode-se destacar também o calor gerado pelo atrito durante a operagcdo de
prensagem, confirmado pelos estudos de Yamaguchi et al." A associacao destes
fatores podem ter disparado o processo de recristalizagdo dinamica no material
severamente deformado. Suwas et al.,®) estudando evolucao da microtextura em
aluminio de pureza comercial, constataram que o processo de refinamento de graos
ocorreu por recristalizacdo dindmica. Este mecanismo também foi observado por
Ferrasse et al.,”) analisando aluminio comercialmente puro. Na microestrutura apos
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0 quinto passe observam-se que graos recristalizados convivem com subgraos. A
fracdo de contornos de baixo angulo foi igual a 42%. E comum no processo ECAP,
mesmo apos o quinto passe, encontrar elevada quantidade de contornos de baixo
angulo. Kawasaki, Horita e Langdon® encontraram uma fragdo de contornos de
baixo angulo remanescente mesmo apdés diversos passes. Este fato é explicado
pela continua introdugdo de discordancias no processamento através das repetidos
passagens pelos canais. A ocorréncia de recuperagdo dinamica durante
processamento favorece o rearranjo das discordancias e a formagdo destes
contornos. O tamanho médio de grao foi iguala 1,10 um + 0,91 uym, sendo 0 mesmo
de Kawasaki, Horita e Langdon® que realizaram recozimento previamente ao ECAP.
Os resultados nos levam a concluir que o refinamento microestrutural ocorreu de
forma bastante eficiente, e esta de acordo os resultados obtidos por outros autores.
Trabalhos na literatura sobre aluminio de alta pureza reportam que apdés o quarto
passe na rota Bc foram encontrados tamanhos médios de grédo de 1,2 um® e
1,3 um.®"® Chang, Yoon e Kim,® no entanto, estudando aluminio comercialmente
puro (99,90% Al), encontraram tamanho médio de grédo de 0,8 um.

A textura encontrada também foi de acordo com dados disponiveis na literatura. O
aluminio processado via ECAP geralmente desenvolve orientagdes de textura ao
longo das fibras de cisalhamento, fibra A {111}<uvw> e fibra B {hki}<110>.1"Y Os
resultados obtidos mostram que o material apresentou algumas variantes destas
componentes (Tabela 2). Um aspecto importante a considerar € o aparecimento da
componente Cubo apds o quarto passe indicando a ocorréncia de recristalizagao
dinamica.

Na Figura 4 € possivel observar também a distribuicdo da intensidade de textura.
Nota-se que a intensidade foi mais alta apds o primeiro passe. Nos passes seguintes
a intensidade reduziu aproximadamente 50%. Outro detalhe que merece destaque é
que a intensidade apresentou comportamento ciclico, assim como a evolugao
microestrutural. Nos passes em que se observou maior fragcdo volumétrica de
contornos de baixo angulo a intensidade de textura foi mais alta. Esta caracteristica
confirma que a textura cristalografica € intimamente ligada a evolugéo
microestrutural.

Ferrasse et al.¥ citam que o ECAP é uma técnica efetiva para controlar a
intensidade de textura e a orientacdo, comparando aos processos convencionais. Os
dois parametros principais para este controle sdo numero de passes e a rota de
deformacdo. Observaram que a textura do aluminio comercialmente puro
processado via ECAP na rota Bc apds o primeiro passe € muito intensa na
orientagdo {212}<241>. Comparando este resultado com o resultado obtido neste
trabalho verifica-se que estdo de acordo, pois em ambos foram encontradas
variantes da fibra A apds o primeiro passe. Suwas et al.® estudaram a evolucao da
textura em aluminio de pureza comercial em todas as rotas do ECAP, constataram
que a textura inicial € muito forte, alcancando intensidade 50, semelhante aos
resultados encontrados neste estudo. Os autores utilizaram para o calculo das FDOs
o0 método de Bunge com expansao maxima igual a 22, bem préxima a expansao
utilizada nesta pesquisa, 21. Contudo um aspecto discorda, pois reportam que
mesmo apos o0 quinto passe a textura permanece intensa.
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Figura 3. Micrografias da liga AIAA1070 processada via ECAP: a),b) 1°; c) 3°; d) 5° passe.
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Tabela 2. Diregbes e intensidades das componentes de textura identificadas na liga AIAA1070 apds
processamento via ECAP

Passe Secdo de prensagem Secéo transversal f(g)
! 311313 0> {1511)<0 11 5> 53.0
i {013}<23 1> {36 11}<127 5> 19,3

{001}<i é 0>

3° {21 1}<1 13> 24 4
{210}<12 3>

4° {130}<001> {001}<110> 18,5

5° 1 1 26,0

{2313<111> {113}<1iz>

As medidas de dureza Vickers mostraram que o processo ECAP proporcionou
aumento da dureza. De acordo com os resultados obtidos verifica-se um forte
aumento da dureza no primeiro passe, fato este explicado pela intensa alteragao
microestrutural que o material apresentou ao sofrer a deformagao severa. O material
de partida apresentou dureza média de 27,8 Vickers. Apods o primeiro passe este
valor quase dobrou, alcangando 48,2 Vickers, em média. Nota-se que do primeiro
para o0s demais passes praticamente nao houve alteracdo significante,
considerando-se os desvios. Isto esta relacionado ao refinamento de grdao que
ocorreu mais intensamente no primeiro passe, nos demais passes a reducao nao foi
tdo pronunciada. A Figura 5 mostra mais claramente a evolugdo da dureza
graficamente, sendo que alguns pontos merecem destaque. Primeiramente, a
dureza do primeiro ao quarto passe praticamente se mantém, ou seja, observa-se
um estado estacionario durante o processamento via ECAP. Segundo, apos o quinto
passe, nota-se uma ligeira queda da dureza (amolecimento). Esta observagao pode
estar relacionada a ocorréncia mais intensa de recuperacédo dinamica, que apos o
quinto passe foi significante o suficiente para influenciar o comportamento mecéanico.
Terceiro, 0os passes pares apresentaram maior desvio padrdo que o0s passes
impares. Este comportamento caracteristico entre passes influenciado pela evolugao
microestrutural foi observado na distribuicdo da orientacdo dos contornos e na
intensidade de textura.

Os mapas de dureza sdo apresentados na Figura 6. Nota-se em todos os mapas
pontos localizados de alta dureza. Este fato é atribuido a heterogeneidade da
estrutura, em que se observou grédos recristalizados e grédos com formacdo de
subestrutura, de diferentes tamanhos. No quinto passe nota-se que a dureza
decresceu préximo a borda inferior, porém, este tipo de heterogeneidade na
distribuicdo da dureza também foi observada em Kawasaki, Horita e Langdon(5) e
Yamaguchi et al."") Comparando-se os resultados obtidos com dados disponiveis na
literatura conclui-se que as medidas de dureza estdo de acordo com as medidas de
dureza encontradas em outros trabalhos. Qiao, Starink e Gao!'? analisando a liga
AIAA1050 apds primeiro passe no ECAP constataram que no centro da amostra a
dureza foi de 48 = 1,4 HV. No entanto, eles encontraram valores menores quando
mediram proximo a superficie. Segundo os autores este fato esta ligado a
distribuicdo da deformacdo ao longo da amostra, na qual no centro da amostra
segue modelo de cisalhamento simples e na superficie € mais complexo, devido a
influencia do atrito e a proximidade com a intersegao dos canais. Esta desigualdade
leva a uma heterogeneidade na microestrutura do material processado via ECAP.

183



ASSODIACED BRMEILERA
DEMETNLOEGIA,

120 SEMINARIO DE ..
ABM W i

T rrmnsss A e ==

55 —

45 -
40

35 4

Dureza Vickers

25—+

w T .
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Figura 6. Mapas de dureza do material de partida e do material apds cada passe via ECAP.
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4 CONCLUSAO

O material de partida, laminado a quente, apresentou competicdo microestrutural
entre recuperacao e recristalizacdo dinamica. O refinamento microestrutural apos o
processamento via ECAP foi realizado eficientemente. A partir dos resultados
obtidos pode-se concluir que os mecanismos responsaveis pela reducdo do
tamanho de grdo foram os processos de subdivisdo por meio de fragmentagéo e
rotacado de graos e recristalizagdo dinamica nos contornos. A textura cristalografica
do material deformado severamente apresentou principalmente componentes de
cisalhamento. Este tipo de textura foi decorrente da deformacgao cisalhante simples
que ocorre na intersecdo entre os canais. A alteragao microestrutural influenciou o
comportamento mecanico. A dureza aumentou consideravelmente apds o primeiro
passe e nos passes seguintes se observou um estado estacionario. Apos o quinto
passe a dureza sofreu uma ligeira queda por ter se atenuado o processo de
recuperacao dinadmica.
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