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Resumo

O objetivo deste trabalho foi analisar o refinamento da liga Al AA1070 deformada via
ECAP (Equal Channel Angular Pressing) pela rota A em dois passes consecutivos.
O material foi prensado a frio e a deformag&o verdadeira acumulada foi de 2,38. A
caracterizacdo microestrutural foi realizada com o auxilio da técnica de MEV. E a
evolucdo da textura foi analisada através da técnica EBSD. A avaliacdo do
comportamento mecéanico da amostra foi realizada através do ensaio de
microdureza de Vickers. Os resultados mostraram uma intensa reducdo no tamanho
de grdo apoOs o 1° passe, seguido de um decréscimo consideravel no 2° passe. A

orientacdo encontrada na textura inicial evoluiu de {1 1 0} <7 7 10> para {5 13 1}

<16 7 11> apos o 2° passe. O comportamento mecanico apresentou um estado

estacionario entre 0 1° e 2° passe devido a ocorréncia do fenbmeno de recuperacao
dindmica. Concluiu-se que um refinamento consideravel foi obtido.
Palavras-chave: ECAP; Aluminio; Microestrutura; Textura cristalogréafica.

MICROSTRUCTURAL AND CRYSTALLOGRAPHIC TEXTURE
CHARACTARIZATION OF AA1070 AL ALLOY DEFORMED BY EQUAL
CHANNEL ANGULAR PRESSING VIA ROUTE A

Abstract

The objective of this study was to analyze the refinement of AA1070 Al alloy
deformed via ECAP by route A in two consecutive passes. The material was cold-
pressed and the true strain accumulated was 2.38. The microstructural
characterization was performed with the aid of SEM technique. The evolution of
texture was analyzed by EBSD technique. The evaluation of the mechanical behavior
was performed using the Vickers hardness test. The results showed a marked
decrease in grain size after the 1st pass, followed by a considerable decrease in the

2nd pass. The orientation found in the initial texture has evolved from {1 1 0} <7 7

10> to {5 13 1} <16 7 11> after the 2nd pass. The mechanical behavior showed a

steady state between the 1st and 2nd pass due to the occurrence of the
phenomenon of dynamic recovery. It was concluded that a considerable refinement
was obtained
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1 INTRODUCAO

A técnica de ECAP consiste em forcar um tarugo a escoar entre dois canais que
possuem secdes transversais iguais, contidos no interior de uma matriz rigida. A
medida que o material passa por dentro dos canais, este sofre deformacgéo plastica
de natureza cisalhante simples desenvolvendo uma nova microestrutura e textura
cristalografica. Além de uma combinacdo singular de propriedades fisicas e
mecanicas. A principal vantagem do processo de ECAP é que o material pode ser
deformado sem que haja a diminuicdo de sua secéo transversal, além de melhorar
as propriedades mecanicas, produzir grados extremamente finos e uma variedade de
texturas. Este processo pode ser conduzido por quatro rotas: A, Ba, Bc e C. A rota A
nao envolve nenhuma rotacdo da amostra entre os passes de deformacéo. A rota
Ba, por sua vez, envolve rotacdes alternativas de 90°, nos sentidos horario e anti-
horério em relacéo a direcdo de prensagem. A rota Bc envolve rotacdes de 90° no
mesmo sentido entre cada prensagem. E por fim, a rota C envolve rota¢cdes de 180°
entre cada passe [1]. Uma vez que a area da secdo transversal se mantém
inalterada € possivel realizar repetidas deformacdes até que estas se acumulem em
altos niveis. Esta repeticdo permite que sistemas de deslizamento sejam ativados
em cada passe através da rotacdo da amostra nos diferentes angulos associados a
cada rota [2]. Kim e seus colaboradores [3] compararam a evolu¢cdo microestrutural
e sua influéncia nas propriedades mecénicas do aluminio comercialmente puro
(99,5%) processado via rotas A e C. Observaram que o tamanho do grao da amostra
foi reduzido drasticamente apds o primeiro passe de deformacdo e seguido de um
decréscimo gradual no segundo passe. Puderam concluir que, a rota de
processamento exerce maior influéncia no formato final dos grédos do que no
tamanho médio dos mesmos. Notaram também que o limite de escoamento da
deformacédo cisalhante aumenta com a diminuicdo do tamanho do gréo, porém esse
aumento soO é significativo apds o primeiro passe. A partir do segundo passe esse
crescimento é gradual, o que permitiu concluir que o limite de escoamento da
deformacéo cisalhante do aluminio comercialmente puro apds dois passes de
deformacédo é quatro vezes maior comparado ao valor do material de partida.

O contrério foi observado por Cao et al [4] que investigaram o0 mesmo material
prensado via mesmas rotas e concluiram que somente a partir do décimo passe
uma quantidade significativa de graos ultrafinos é notada. E que mesmo apés 10
passes, heterogeneidades significativas sdo encontradas em regides da
microestrutura em que néo houve refinamento dos graos. Conclui-se que a grande
guestdo a ser estudada é quanto ao efeito de cada rota no material assim como o
namero de passes necessario para produzir uma microestrutura ultrafina e
homogénea. Neste contexto, o objetivo deste trabalho € analisar o refinamento de
um material grosseiro submetido ao ECAP através da rota A em dois passes de
deformacgédo. O processo de deformacédo foi a frio e a deformagcdo verdadeira
acumulada alcancou €2= 2,38. A investigacdo do refinamento da liga Al AA1070
consistiu na caracterizacdo microestrutural, da textura cristalografica e de seu
comportamento mecéanico. A caracterizacdo microestrutural foi realizada com o
auxilio da técnica de microscopia eletronica de varredura (MEV). E a evolugédo da
textura foi analisada através da técnica de difracdo de elétrons retroespalhados
(EBSD). A avaliagdo do comportamento mecanico da amostra foi realizada através
do ensaio de microdureza de Vickers, a fim de quantificar a energia armazenada no
material apos cada passe de deformacéo.
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2 MATERIAIS E METODOS

As amostras sdo provenientes de uma liga Al AA 1070, em forma de uma placa
fornecida pela empresa Novelis do Brasil Ltda. A Tabela 1 mostra a composi¢cao
quimica nominal da placa de Al AA1070 que sera utilizada no presente trabalho.
Uma chapa foi lingotada para a confeccao da placa de 610 mm de espessura e em
seguida, desbastada via laminacdo a quente até a espessura de 32 mm e sua
temperatura de saida foi estimada como sendo acima de 380°C.

Tabela 1: Composicao quimica liga de aluminio AA1070 (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

Para a realizacdo do processo de ECAP foi utilizada uma matriz bipartida de aco
ferramenta H13 com dois canais idénticos com dimensfes de 10 x 10 mm formando
um angulo (®P) igual a 90° entre si. Antes da deformacéo, o canal e o tarugo foram
lubrificados com uma graxa a base de sulfonato de célcio. O punc¢éo de aco prata ao
tungsténio foi fixado em uma maquina de ensaios universal EMIC DL-60 com
capacidade maxima de carga de 600 KN. Os tarugos, de dimensdes de 10 x 10 x 70
mm, foram prensados a velocidade de até 5 mm/s através da rota A em dois passes
de deformacao, a temperatura ambiente. A deformacdo acumulada alcancou o valor
de €2=2,38. O raio de adogamento dos canais é de 5 mm (R=37°) a fim de facilitar o
fluxo do tarugo entre os canais e reduzir a carga de prensagem. A Figura 1
apresenta de maneira esquematica a parte da matriz em que ocorre intersecéo entre
os dois canais com a presenca de um raio de adogamento [5].

P |
J DT
DN
A
M DpP
o
.?. R X
R ® =90°
A

Figura 1: Desenho esquematico de uma sec¢ao da matriz ECAP bipartida mostrando o angulo entre

0s canais (@) e raio de adocamento (R). DP - diragdo de prensagem, DN - dire¢cdo normal e DT —
direcdo transversal. [5]

As amostras dos tarugos foram cortadas com dimensdes aproximadas de
10 x 10 x 05 mm, em uma cortadeira de baixa velocidade com disco diamantado. As
seguintes granulometrias de SIiC, 1000, 1200 e 2400 foram utilizadas no posterior
lixamento das amostras. Por fim, o polimento foi realizado no equipamento
ElectroMet® 4 da Buehler, empregando-se uma solugcdo composta por 59 partes de
CH40O (metanol), 35 partes de C2Ha(OH)2 (etileno-glicol) e 6 partes de HCIO4 (&cido
perclérico) (em volume). A diferenca de potencial aplicada foi de 80 V por 90 s, a
temperatura média de 21°C.
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As microestruturas das amostras foram observadas em sua secao transversal, plano
DN-DT, com auxilio de um microscopio eletrénico de varredura, operado no modo de
elétrons retroespalhados e secundarios, a uma tenséo de aceleragdo de 10 kV, com
um detector de estado-sélido de quatro quadrantes. As medidas de tamanho de
grao, microtextura e macrotextura foram realizadas com o auxilio da técnica de
difracdo de elétrons retroespalhados (EBSD) e o sistema do modelo Pegasus MX4i
da marca EDAX, com camera de alta velocidade modelo HIRAKI, integrado ao MEV.
Os dados gerados foram analisados e interpretados por meio de fungcdo de
distribuicdo de orientacdo e mapas de qualidade da imagem. A tensao de
aceleracéo foi de 15 kV e o aparelho foi operado com corrente do feixe de elétrons
da ordem de 1nA, com um passo de varredura (step size) variando de 2 a 0,5 uym.
As informacdes geradas por essas varreduras foram integradas e processadas pelo
software OIM 5.3 da EDAX. Vale ressaltar que os contornos de baixo angulo (2° < g
< 15°) foram marcados na cor branca e os de alto angulo (y > 15°) na cor preta. E
que a medida da diferenca de orientacdo dos contornos nos mapas a partir de 2° é
devido a limitacdo angular do software do EBSD.

O ensaio mecanico de dureza de Vickers foi realizado na secéo transversal das
amostras, utilizando um microdurbmetro de modelo HVM-2T da Shimadzu. As
impressodes Vickers foram realizadas a uma carga de 100 gf durante 30 s. Foram
realizadas 225 medidas em cada amostra. Cada teste foi realizado adotando-se um
intervalo de 2,5 mm.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 Caracterizagdo da Microestrutura e da Textura Cristalogréfica

A caracterizacdo do material de partida, previamente laminado a quente, foi
realizada a partir da andlise de uma area com tamanho de 544,85 x 238,9 (um?) e
com um step size de 2 ym, Figura 2. Observa-se uma microestrutura com graos
grosseiros e com morfologia e tamanhos irregulares. O material apresentou um
tamanho de grdo inicial médio de 15,8 + 14,9 um. E possivel também notar a
presenca de grdos anormais e subestruturas advindas dos fendmenos de
restauracdo ocorridos durante o processamento termomecanico. O material
apresentou uma fracdo de 73% de contornos de baixo angulo.

* Contribuicdo técnica ao 69° Congresso Anual da ABM — Internacional e ao 14° ENEMET - Encontro
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Figura 2: a) Micrografia da secdo transversal do material de partida. MEV — imagem no modo de
elétrons retroespalhados, 10kV.; (b) Mapa de orientagéo referente a secao transversal do material de
partida. (MEV-EBSD= 20kV). DN e DT referem-se as dire¢bes normal e transversal respectivamente.

Para caracterizacdo do material apds o primeiro passe de deformacao foi analisada
uma area com um tamanho de 165,31 x 155,17 (um?) e com um step size de 1 ym.
A micrografia e o0 mapa de orientacdo do material ap6s o primeiro passe de
deformacéo podem ser vistas na Figura 3.

(a) (b)

Figura 3: (a) Micrografia da secdo transversal da amostra do tarugo apds o primeiro passe. MEV —
imagem no modo de elétrons retroespalhados, 10kV.; (b) Mapa de orientacdo referente a secao
transversal da amostra do tarugo apos o primeiro passe. (MEV-EBSD= 20kV). DN e DT referem-se as
direcbes normal e transversal respectivamente.

A micrografia apresentada na Figura 3(a) permite verificar a existéncia de
componentes com diferentes orientagcdes. Ademais 0s contornos de graos
aparentam estar paralelos a diregéo transversal. Porém na figura 3(b) € possivel
notar que estes contornos apresentam protusfes. Essa caracteristica pode ser
explicada devido ao fato de os grdos vizinhos apresentarem orientagcdes iniciais
diferentes e estes ao passarem pela zona de cisalhamento sofrem rotacdes. Assim,

* Contribuicéo técnica ao 69° Congresso Anual da ABM — Internacional e ao 14° ENEMET - Encontro
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geram-se essas protusdes a fim de acomodar a deformacdo. A comparagao das
Figuras 2(b), 3(b) permitiu notar de maneira instantanea uma reducdo no tamanho
do grdo. ApGs o primeiro passe de deformacdo, o grdo sofreu uma reducao
significativa em relacdo ao seu tamanho médio para 5,22 + 5,07 uym, o que
caracteriza uma reducdo de aproximadamente 70% no tamanho meédio inicial do
grdao. O material submetido ao primeiro passe de deformacdo apresentou uma
microestrutura composta, principalmente, de uma estrutura bandeada constituida de
graos alongados. Nota-se ainda que, alguns desses grdos apresentam uma
distribuicdo de cores que caracteriza a presenca de subestruturas, com carater de
baixo angulo, gerados pelo processo de subdivisdo. Para este passe o material
apresentou uma fracdo de contornos de baixo angulo correspondente a 74%. A
Figura 4 apresenta a micrografia e 0 mapa de orientacdo do material apés o
segundo passe de deformacédo. A area analisada foi de 137,90 x 100,13 (um?) com
um step size de 0,5 pm.

(a) PR
» ~ Py : DT

Max
180°
15°

Figura 4: (a) Micrografia da secao transversal da amostra do tarugo apés o segundo passe. MEV —
imagem no modo de elétrons retroespalhados, 10kV.; (b) Mapa de orientacdo referente a secdo
transversal da amostra do tarugo apés o segundo passe. (MEV-EBSD= 15kV). DN e DT referem-se
as direcbes normal e transversal respectivamente

Para o material submetido ao segundo passe de deformacéo, o refinamento néo foi
tdo proeminente. O material apresentou tamanho médio de grao de 3,40 % 3,81 um,
0 gque representa uma reducdo a mais de 35%. Além disso, foi notavel a mudanca no
formato dos graos. Uma microestrutura composta por graos alongados continuou a
ser observada no material submetido ao segundo passe de deformacgéo, porém com
uma maior quantidade de subgréos. Ademais, foi possivel observar um aumento na
fracdo de contornos de alto angulo, para 49%. Essas mudancas em relagdo a
quantidade de subestruturas e subgrdos estdo previstas na literatura segundo a
evolucdo da microestrutura durante a deformacdo, que relata a ocorréncia de
mudancas sucessivas na microestrutura de um metal durante a deformacéo plastica.
A primeira e mais Obvia € a mudanga no formato dos grdos, que se tornam mais
alongados, acompanhada de um consideravel aumento na area total dos contornos
de grdo. Ao mesmo tempo discordancias sao geradas continuamente durante a
deformacéo e passam a interagir entre si levando a formacéo de subestruturas mais

* Contribuicéo técnica ao 69° Congresso Anual da ABM — Internacional e ao 14° ENEMET - Encontro
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complexas. Essas subestruturas sdo formadas por arranjos de discordancias que
tendem a se agrupar em células ou subgraos, a fim de acomodar as crescentes
tensGes geradas e também as crescentes diferencas de orientacdo entre cristais. A
estrutura € de células de discordancias, quando o contorno de baixo angulo é difuso.
E esta evolui para uma estrutura de subgrdo quando o contorno se torna bem
definido [6]. Comportamento semelhante ja foi relatado por Iwahashi et al [7] ao
analisarem o refinamento um aluminio de alta pureza deformado via ECAP através
das rotas A e C. Observaram que ap0s 0 primeiro passe obteve-se uma
microestrutura homogénea constituida de bandas paralelas de subgrdos com
formato alongado, separados por contornos de baixo angulo. Com a repeticdo dos
passes, esses contornos evoluiram para contornos de alto &ngulo. A investigacédo da
evolucdo microestrutural durante dois passes de deformacédo permitiu concluir que
0S principais mecanismos responsaveis pela redugcédo do tamanho de grao foram a
fragmentacao e rotacdo dos grédos, de acordo com o modelo de refinamento de
graos proposto por Langdon [8], ainda que este modelo ndo relacione a formacéo de
subgrdos. Os resultados encontrados neste trabalho referentes a evolucdo da
microestrutura se confirmam quando comparados com aqueles existentes na
literatura. Nesses trabalhos também foi observado que o tamanho do gréo da
amostra se reduziu drasticamente ap6s o primeiro passe de deformacao, seguido de
um decréscimo gradual no segundo passe. Além do aumento da fragdo de contornos
de alto angulo também associado com o aumento do numero de passes [3,9,10].

A avaliacdo da evolucao da textura cristalogréafica foi realizada através das funcdes
distribuicdo de orientacdo, as ODFs, apresentadas na Figura 5, que representam 0s
cortes nos quais foram alcancados niveis mais altos de intensidade, f(g). A Tabela 2
fornece as orientacdes e intensidade das componentes de textura identificadas na
liga.

max=12.225
8.055
5.307
3.496
2304
1518
1.000
0.659

max = 7.853
5570
3.951
2.802
1.988
1.410
1.000
0.709

(b)

max=4.618

3.578

2773

2149 @1 (0.0°-90.0%
1.665

1.290

1.000

0775

Figura 5: ODF do material deformado via ECAP: a) Material de partida; b) primeiro passe; c) segundo
passe.

% (0.0°-90.0%)

20°

* Contribuicdo técnica ao 69° Congresso Anual da ABM — Internacional e ao 14° ENEMET - Encontro
Nacional de Estudantes de Engenharia Metallrgica, de Materiais e de Minas, 21 a 25 de julho de
2014, Séo Paulo, SP, Brasil.

2611



ISSN 1516-392X

Tabela 2: Orientagfes e intensidades das componentes de textura identificadas na secéo transversal
das amostras da liga Al AA1070 apés cada passe do processamento via ECAP.

e, O, fommen, TMS DoM S 7=

Passe Orientacao f(g)
Material de partida {110}<7 7 10> 7,8
1° passe {0913}<0 13 9> 12,2

2° passe (5131)[16 7 11] 4,4

E possivel observar na Figura 5(a), componentes entre Goss {011} <100> e Brass
{011} <211> nesta regido do material de partida. E isso estd de acordo com a
literatura [11] onde se reporta que em metais com estrutura cubica CFC, como o
caso do aluminio, as orientagdes mais importantes sao as fibras a e B. E ainda que
para baixos niveis de deformacédo, observam-se componentes da fibra a, que vai da
orientacdo Goss para a orientagdo Brass. Nota-se na Tabela 2 que a intensidade
das componentes de textura aumenta apds o primeiro passe e depois sofre um
decréscimo consideravel apds o segundo passe. Na literatura este mesmo
comportamento foi relatado por Kawasaki e seus colaboradores [10] ao investigarem
um aluminio de alta pureza. Concluiram que a textura evolui com o numero de
passes de tal maneira que uma forte textura é encontrada ap0s o primeiro passe e
esta se torna cada vez mais fraca com o aumento dos mesmos.

3.2 Evolugao da Microdureza

O comportamento mecéanico do material foi avaliado através de medidas de dureza
de Vickers. O material de partida apresentou dureza média de 31,0 + 1,9 Vickers. O
valor da dureza apresentou um aumento substancial, apdés o primeiro passe,
alcancando uma média de 45,2 + 3,9 Vickers. E ap6s o segundo passe de
deformacéo o valor da dureza média foi de 48,6 £ 2,0 Vickers. A Figura 6 mostra a
evolucdo da dureza graficamente e os mapas de dureza sédo apresentados na Figura
7. Nota-se que do primeiro para o0 segundo passe praticamente ndo houve alteracéo
significante, considerando-se os desvios, caracterizando um estado estacionario. O
aumento proeminente observado apds o primeiro passe se justifica ao fato de o
refinamento de gréo ter ocorrido de maneira mais intensa neste passe.

55 -
50 - i
45 -
40 -
35 -

w9

25

Dureza de Vickers

MP 10 20
NUmero de Passes

Figura 6: Gréfico de dureza do material de partida e do material ap6s cada passe de ECAP.
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Figura 7: Mapas de dureza da liga Al AA 1070 deformada via ECAP. (a) Material de partida; (b)
primeiro passe; (c) segundo passe.

Comportamento similar foi encontrado por lwahashi e seus colaboradores em [7],
que ao analisarem o comportamento de uma liga de aluminio de alta pureza
deformada via ECAP através das rotas A e C, notaram que ambas as rotas levam a
um aumento significativo da dureza apdés o primeiro passe. Subsequentemente, a
dureza aumentou levemente até o terceiro passe e depois houve um decréscimo
gradual da mesma com 0s passes seguintes. Resultado semelhante também foi
encontrado por Saravanan et al [12] ao investigar uma liga de aluminio com diferente
nivel de pureza, concluiram que o processo de ECAP leva a um aumento
consideravel na dureza apds o primeiro passe e se mantém a uma taxa baixa até o
sexto passe. Deste momento em diante apesar do aumento no numero de passes 0S
valores da dureza decrescem. O estado estacionario dos valores da dureza
encontrado durante o processamento via ECAP é explicado pela ocorréncia de
recuperagdo dindmica, uma vez que a recuperagdo permite que a quantidade de
defeitos gerados durante a deformagcdo seja compensada pela quantidade de
defeitos eliminados pela movimentagéo das discordancias [13].

4 CONCLUSAO

Os resultados obtidos permitiram concluir que o material de partida, previamente
laminado a quente, apresentou caracteristicas dos fenébmenos de restauracéo, o que
facilitou a ocorréncia do fendmeno de recuperacdo dindmica observado no material
deformado. Um intenso refinamento na microestrutura do material foi observado
apos os passes de deformacdo, permitindo a conclusdo de que o0s principais
mecanismos responsaveis pelo refinamento do grdo foram o0s processos de
subdivisdo através da rotagcdo e fragmentacdo dos gréos. Os resultados da analise
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da textura cristalografica mostraram que a intensidade das componentes de textura
aumenta apds o primeiro passe e depois sofre um decréscimo consideravel apés o
segundo passe. O comportamento mecanico foi avaliado por meio de medidas de
dureza Vickers. O valor da dureza apresentou um aumento substancial apdés o
primeiro passe de deformacao. Do primeiro para o segundo passe praticamente nao
houve alteracéo significante, considerando-se os desvios, caracterizando um estado
estacionario explicado pela ocorréncia de recuperacdo dindmica durante o
processamento via ECAP.
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