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Resumo

O trabalho teve por objetivo produzir uma liga Al AA1070 com granulometria fina a
partir de um material com granulometria grosseira, por meio de deformagao plastica
severa (DPS) aplicada por prensagem por canais equiangulares (ECAP) via rota C,
bem como esclarecer e avaliar os mecanismos responsaveis pela evolugao
microestrutural durante este processo de prensagem. O processo empregou a rota C
com 5 passes consecutivos a frio e acumulou uma deformacao €5 = 5,95. O material
de partida €& proveniente de um processo de laminagdo a quente, com uma
microestrutura de grdos grosseiros com tamanho de grédo de 16 £ 18 um. Foi
realizada a caracterizacdo microestrutural com o auxilio das técnicas de microscopia
eletrbnica de varredura (MEV) e de difracdo de elétrons retroespalhados. O
refinamento microestrutural foi realizado eficientemente alcangando uma
microestrutura fina, observou-se uma redugéo de 80% alcangando um tamanho de
grao de 3,38 um, e um aumento da fragdo de contornos de alto angulo passando de
23% a 46%. A partir dos resultados obtidos nas andlises conclui-se que os
mecanismos responsaveis pela evolucido microestrutural foram os processos de
subdivisdo por meio de fragmentacdo e rotagcdo de graos, recuperacdo e
recristalizacdo dinamica.

Palavras-chave: Microscopia eletrdbnica de varredura; Prensagem por canais
equiangulares; Liga de aluminio; Deformacgao plastica severa.

EFFECTS OF SEVERE PLASTIC DEFORMATION APPLIED THE COLD BY ECAP
VIA ROUTE C IN A LEAGUE AL AA1070

Abstract
The study aimed to produce an alloy Al AA1070 with fine grains from a material with
coarse particle size, by DPS applied by ECAP route C, and clarify and assess the
mechanisms responsible for the microstructural evolution during this pressing process.
Will be held 5 consecutive passes where the deformation accumulated is €5 = 5.95. The
starting material is manufactured from a hot-rolling process, and has a coarse grain
microstructure with a grain size of 15.7 + 17.5. Microstructural characterization was
performed with the aid of scanning electron microscopy techniques (SEM) and electron
backscatter diffraction was performed. The microstructural refinement was carried
reaching a fine microstructure, there was a 80% reduction reaching a in achieving a grain
size of 3.38 microns, and an increase of the fraction of high angle boundaries from 23%
to 46%. From the results obtained in this study it is concluded that the mechanisms
responsible for microstructural evolution were the subdivision processes through
fragmentation and rotation grains dynamic recovery and recrystallization.
Keywords: Scanning electron microscopy; Pressing by equiangular channels; Aluminum
alloy; Severe plastic deformation.
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1 INTRODUGAO

A técnica de ECAP é uma forma eficiente de se obter refinamento microestrutural de
materiais cristalinos [1, 2], essa técnica consiste na passagem de um tarugo por
canais com secg¢ao transversal constante, perpendiculares um ao outro, onde é
aplicado sobre o material uma deformacgao de cisalhamento simples no decorrer que
ele passa sobre a intersec¢ao dos canais, que promove mudangas microestruturais.
Além de apresentar diferenciais tecnoldgicos particulares, tais como a conservagéao
das dimensbes e propriedades quimicas originais, independente do numero de
passes de deformacdo realizados [2-4]. O intenso processo de refinamento
microestrutural, por meio de deformacéao plastica severa (DPS), vem se mostrando
eficaz para obtenc&do de materiais com diferentes

Esta técnica pode ser conduzida em quatro rotas fundamentais de processamento,
nomeadas de rotas A, Ba, Bc e C, que favorecem a ativacao de diferentes sistemas
de deslizamento produzindo diferencas na microestrutura do material processado
[3].

A distingcao entre as rotas do ECAP esta entre as rotacdes em relacdo a diregao de
aplicacdo de carga do material ap6és cada passe de deformacdo. Na rota A o
material processado nao sofre rotacado entre os passes de deformacgao. Na rota Ba o
material sofre rotagdes alternadas de 90°, em relagdo a dire¢do de prensagem, nos
sentidos horario e anti-horario. Na rota Bc o material sofre apds cada passe uma
rotacao de 90° no sentido horario. Por fim, na rota C o material sofre uma rotagéo de
180° entre cada passe.

Para o presente estudo, foi escolhida uma liga de aluminio Al AA1070, com tamanho
de grao da ordem de 15,7 £ 17,5 ym.

Estudar materiais pouco investigados, como a liga Al AA1070, pode esclarecer
algumas duvidas sobre os efeitos no refinamento da microestrutura pelas diferentes
rotas de processamento. Tolaminyad and Dehghani [4] realizaram a caracterizacao
microestrutural e avaliaram algumas propriedades mecéanicas dessa liga via
processada via ECAP através da rota Bc. Onde foram verificados dois tipos de
comportamento, entre o primeiro e 0 quarto passe a microestrutura evoluiu de
subgréos alongados para uma matriz de gréos finos e equiaxiais e que a fragéo de
contornos de alto angulo e a diferenga cristalografica cresceram rapidamente até o
quarto passe. Entre o quarto e o oitavo passe a velocidade de crescimento se
reduziu e ndo foi notada nenhuma alteragao significativa no tamanho dos graos.
Neste contexto, a investigagdo da liga AA1070 consistiu na analise sistematica de
seu comportamento apdés a deformagao via ECAP ao longo de 5 passes de
deformacgéao utilizando a rota C, com o auxilio da caracterizagdo microestrutural. A
caracterizagcao microestrutural do material apds sofrer DPS foi realizada através de
microscopia eletronica de varredura (MEV) e através da técnica de difragdo de
elétrons retroespalhados (EBSD).

2 MATERIAIS E METODOS
2.1 Material

O corpos de prova utilizados no proposto trabalho sado provenientes de uma liga de
aluminio AA 1070, fornecida pela empresa Novelis do Brasil Ltda,, cuja composi¢céo
quimica é apresentado na tabela 1. A chapa foi lingotada para a confecgdo de uma
placa de 610 mm de espessura e em seguida, desbastada via laminagdo a quente



até a espessura de 32 mm cuja temperatura de saida foi estimada como sendo
acima de 380°C.

Tabela 1. Composicao quimica da liga de aluminio AA1070 (Teores expressos em % de peso)
Mn Mg Si Pb Fe Ti Cu Ga Al
- - 0,07 0,002 0,18 0,02 - 0,001 99,72

2.2 Método

2.2.1 Processo ECAP

No processamento ECAP tarugos de aluminio com formato de paralelepipedos
retangulares (tarugos) com dimensdes de 70 x 10 x 10 mm, seréo forcados a escoar
por dois canais de secgao transversal igual e constante no interior de uma matriz
totalmente rigida, sofrendo deformagdes de natureza de cisalhamento simples
conforme passam pela zona de intersecdo entre os dois canais. Os canais foram
lubrificados com graxa de alto desempenho de sulfonato de calcio. A rota utilizada
no processamento € a rota C, que consiste em girar o corpo 180° apds cada
deformacéo, foram realizados 5 passes.

O processamento ECAP foi realizado no Laboratorio de Ensaios Mecanicos da
EEIMVR/UFF, utilizando uma maquina de Tragao e Compresséao universal EMIC DL-
60 com capacidade maxima de carga de 600 KN, uma matriz ECAP bipartida de ago
ferramenta H13 com dois canais idénticos com dimensdes de 10x10 mm formando
um angulo de 90° e um punc¢ao de ago ferramenta H13;

O raio de adogamento dos canais € de 5 mm (W=37°) a fim de facilitar o fluxo do
tarugo entre os canais e reduzir a carga de prensagem. O processo de deformagéo
ocorreu a uma velocidade de 5mm/min e acumulou uma deformacao verdadeira de
€5 = 5,95. Durante o processamento foram gerados graficos forga x deformacéo afim
de avaliar o comportamento mecanico das amostras no decorrer dos passes de
deformacgéo.

2.2.2 Preparagao metalografica

As amostras deformadas via processamento ECAP apds cada ciclo e uma amostra
sem deformacéao, foram cortadas, com dimensdes aproximadas de 10x10x5 mm?
para a analise microestrutural. Primeiramente as amostras forma lixadas e em
seguida submetidas ao polimento eletrolitico. O polimento foi realizado através de
duas células eletroliticas no equipamento padrdo, empregando-se uma solugéo
composta por 59 partes de CH4O (metanol), 35 partes de C2H4(OH)2 (etileno-glicol) e
6 partes de HCIO4 (acido perclérico) (em volume). A diferenca de potencial (ddp)
aplicada foi de 8V por 90 segundos a temperatura ambiente.

2.2.3 Microscopia eletronica de varredura — MEV

A microestrutura das amostras foi observada e avaliada com auxilio de um
microscopio eletronico de varredura EVO MA10 da Zeiss com filamento LaBs que se
encontra instalado no Laboratério Multiusuario de Microscopia Eletrénica (LMME) da
EEIMVR/UFF.

2.2.4 Difracao de elétrons retroespalhados — EBSD

As medidas de tamanho de grao e fragao de contornos de alto e baixo angulo 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. Uma area com dimensdes
aproximadas de 60 x 100 ym? de cada amostra foi mapeada, de acordo com a
morfologia dos elementos da subestrutura presentes, com um passo de varredura
(step size) de 0,3 pm, com ampliacédo de 8000x.

As informagdes geradas por essas varreduras serao integradas e processadas pelo
software OIM 5.3 da EDAX.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

3.2 Material de Partida

O material de partida apresentou uma microestrutura proveniente do processo de
laminacdo a quente conforme apresentada na Figura 1. Analisando a segao
longitudinal das amostras foi verificado que a microestrutura € formada por graos
alongados e alinhados na diregdo de laminagao, Figura 1(a). Observa-se na segéo
transversal, grdos com morfologia e tamanho irregulares e a presenca de
subestruturas em torno dos graos provenientes de recristalizagdo secundaria, Figura
1(b). Tais resultados se encontram em concordancia com os estudos de Oliveira [5]
e Alvi e colaboradores [6], ambos observaram microestruturas recristalizadas e
recuperadas ao analisar aluminio comercialmente puro laminado a quente.

(a)
Figura 1. Micrografia apresentando a microestrutura do material de partida: a) segao longitudinal; b)
secdo transversal. (MEV — Imagens de elétrons retroespalhados 10 kV). DL— Dire¢do Longitudinal,
DN — Diregcao Normal e DT — Diregao Transversal.[7].

A incidéncia de contornos de baixo angulo foi de 73% e de alto angulo 23%, uma
elevada fragdo de contornos de baixo angulo, indicando que o material sofreu
recuperacao dindmica durante o processo termomecanico. O tamanho médio de
graos foi de 15,7 + 17,5 ym, obtido através da técnica de medi¢ao por linha. O alto
desvio padrao referente ao tamanho de gréo, se deve a heterogeneidade do
material, foi observado grdos com tamanhos de até 2,5 vezes a média obtida. Alvi e
colaboradores [6], através de simulagao computacional constataram que o tamanho
grao de aluminio comercialmente puro laminado a quente podem chegar a até 3
vezes o valor da média.

3.2 Caracterizagao microestrutural apés processamento ECAP
Apds o processamento via ECAP a microestrutura da liga AA1070, previamente

laminada a quente, se alterou consideravelmente. Esta alteragdo é devido a intensa
deformacéo a que o material € submetido durante o processamento.



O mapa de qualidade, Figura 2b, mostra intensa formagado de subestrutura no
interior dos graos. A fragdo de contornos de baixo angulo referente a Figura 2a
corresponde a 68%, e 32% de contornos de alto angulo. A formagéo de subestrutura
€ explicada pela deformacédo severa, em que € gerada uma alta densidade de
discordancias. Para Langdom [8], estas discordancias se rearranjam e se aniquilam
para formar estruturas com a intengdo de minimizar energia. Observa-se uma
estrutura bandeada com 45° com a diregdo de prensagem, medindo de 11-30um de
largura. A formagéo destas bandas de deformacéo se deve provavelmente a tensdes
cisalhantes que atuaram no material durante a deformagéo, podendo-se concluir que
estas bandas sdo bandas regulares, uma vez que se apresentam paralelas umas as
outras.
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Figura 1. a) Mapa de orientagdo apds o 1° passe, segao transversal; b) Mapa de qualidade com
contornos delineados. (MEV — EBSD, 20 kV) [7].

Apds o primeiro passe do processamento ECAP foi constatado um severo refino de
graos, aproximadamente 65% de refinamento, chegando a 5,2 + 54um e uma
redugdo da fragdo dos contornos de baixo angulo para 68%. E importante salientar
que primeiro passe de deformacdo é comum para todas as rotas aplicadas pelo
ECAP. Iwahashi e seus colaboradores [9] ao investigarem a evolugao
microestrutural do aluminio de alta pureza durante o ECAP via rota C, concluiram
que os contornos de grdao aumentam no decorrer dos passes e que para aluminios
de alta pureza, uma microestrutura fina considerada ideal pode ser obtida apds
quatro passes quando processada via rota C.

No segundo passe da rota foi observada novamente a redugdo do tamanho de gréao
onde o refino alcangou aproximadamente 30% de redugcdo em relagdo ao primeiro
passe alcangando 3,67 + 3,67um, havendo também uma reducdo da fracdo dos
contornos de baixo angulo. No terceiro passe de processamento o tamanho de gréao
alcangou uma meédia de 3,39 * 3,44um, ja nos passes posteriores os valores de
tamanho de grdo e fragdo de contornos de baixo e alto angulo se mantém
praticamente estaveis como se pode observar na Figura 3. Com o material de
partida parcialmente recristalizado, o terceiro passe de deformacdo foi suficiente
para alcangar o refinamento maximo da liga aproximadamente 3,4um de tamanho de
grao e 43% de contornos de alto angulo.
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Figura 2. Evolugdo microestrutural, textural e da natureza dos contornos. (a) 2° Passe; (b) 3° Passe;
(c) 4° Passe; (d) 5° Passe. (MEV — EBSD, 20 kV).

Valiev e Langdon [10] sugerem em seu trabalho que os principais mecanismos
responsaveis pela redugdo do tamanho de grédo se dao partir da fragmentagao e
rotacéo dos graos, segundo modelo de refinamento de grdos proposto por Langdon
[11], Através dos consecutivos passes também foi evidenciado a ocorréncia de
recristalizagdo dinamica devido ao calor gerado pelo atrito presente no sistema.
Analisando a microestrutura e comparando com a ilustracdo esquematica do modelo
de refinamento de grdos proposto por Langdon [11], Figura 6a, foi verificado
similaridade. Uma vez que a rota C retém os graos ou subgraos alongados devido a
baixa variagdo angular, n. Na rota C os planos de cisalhamento se encontram de
forma consistente a 45° com a diregdo de prensagem, quando visto da segéo
transversal. A microestrutura encontrada esta em conformidade com o proposto por
Langdon [11].

Nota-se que com a alteragdo da morfologia dos grédos mediante as tensdes
cisalhantes presentes no processamento, a fracdo volumétrica de contornos de
baixo angulo alcangou o nivel de aproximadamente 50%, sendo assim gerada uma
proporgao igual entre grédos e subgrdos na microestrutura com a aplicagdo do 5°
passe.

A Tabela 2 apresenta a evolugdo microestrutural promovida pelos 5 passes de
processamento a partir do material de partida, as Figuras 3 e 4 ilustram por meio de
graficos os dados da tabela 2 onde pode-se observar respectivamente a estagnacéo
do processo de refino e de evolugao dos contornos de alto angulo.



Tabela 2. Evolugao microestrutural durante processamento ECAP em 5 passes

Tamanho de Grio | Desvio Padrio Contornos de | Contornos de Alto
{m) {m) Baixo Angulo (%) Angulo (%)
MP 15,7 17.5 73 23
1" Passe 5,25 5,45 68 32
2’ Passe 3.67 3,67 59 41
3" Passe 3,39 344 57 43
4 Passe 3.36 3,23 62 38
5 Passe 3.38 2,97 54 46
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Figura 4. Grafico do refinamento de graos durante processo ECAP ilustrando dados da tabela 2.
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Figura 5. Gréfico evolugdo dos contornos de alto angulo durante processamento ECAP.

Durante a analise dos mapas de orientagdo, qualidade de imagem e de indices de
indexagao, foi observado fortes indicios, que comprovam que o material sofreu
recristalizacdo e recuperagcdo dinamica durante o processamento ECAP, o que
poderia explicar a estagnagao do refino microestrutural apés o 3° Passe.

A Figura 6, proveniente de uma amostra do segundo passe, apresenta evidéncias da
existéncia de regides que sofreram recuperagao e/ou recristalizagdo dindmica. Onde
pode observa-se na Figura 6b, 6¢c areas mais claras, pouco deformadas com alto



indice de qualidade e indexac&o rodeadas por areas mais escuras de baixo indice,
sugerindo recuperagao dinamica. Foi Verificado também indicios de recristalizagéo
dinamica, onde observa-se o surgimento de um grao muito finos da ordem de 1,3um
com orientagdo muito distinta de sua vizinhanga, destacado em vermelho na Figura
6a com alto indice de qualidade e indexagdo situado no contorno de graos
deformados. Tais evidéncias foram observadas em todos os passes seguintes.

(b) indice de qualidade; (c)Indice de indexagéo (MEV - EBSD, 20KV).

Resende [7] e Hauguem [12] estudaram ligas de aluminio processadas via ECAP
que apresentaram evidéncias de recristalizagcao dindmica através da evolucdo da
fracdo de contornos de alto angulo nos quatro primeiros passes de DPS, esse
conjunto de passes é classificado como uma primeira fase do processamento ECAP
[13].

4 CONCLUSAO

O refinamento microestrutural apés o processamento via ECAP foi realizado
eficientemente, partindo de uma estrutura com granulometria grosseira e alcangando
uma microestrutura fina. A partir dos resultados obtidos nas analises pode-se
concluir que os mecanismos responsaveis pelo refino microestrutural foram os
processos de subdivisdo por meio de fragmentagdo e rotagcdo de gréos e
recristalizacdo dindmica. Observa-se também que o processo de refinamento
microestrutural se estagnou apds o terceiro passe, este fato pode estar ligado ao
processo de competicdo microestrutural entre recuperacido e recristalizagao
dindmicas, uma vez que observamos estes indicios desta competicdo com maior
frequéncia a partir do segundo passe. Logo, pode se concluir que processo ECAP se
apresenta efetivo para a liga Al AA1070 apenas até o terceiro passe de



processamento, ndo mostrando alteragdes significativas em sua microestrutura apés
esse passe devido a competicao entre recristalizacdo e recuperagao dinamica.
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