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Resumo

Nos ultimos anos tem crescido o interesse pelos métodos de deformagao severa
(SPD). No seguinte trabalho foi selecionado o método Necae (Non-Equal Channel
Angular Extrussion) para o processamento de chapas de ligas de zinco. Vinte e uma
chapas foram retiradas em cada uma das trés diregdes, 0°, 45° e 90°, com respeito a
diregao de laminagdo, com 14 mm de largura, 45 mm de comprimento e 0,65 mm de
espessura. As chapas foram superpostas no canal da matriz e deformadas com uma
carga de 5.000 kg com apenas um passe de deformagao. Para caracterizagdo foram
selecionadas as técnicas de microscopia 6ptica (MO), difracdo de raios-x (DRX) e
microscopia eletrénica de varredura (MEV) mais EBSD. Nas dire¢cbes de Necae é
possivel observar as mudancgas nas orientacbes e o acentuado refinamento dos
graos.

Palavras-chave: Zinco; Necae; Microscopia eletronica de varredura.

EVOLUTION OF THE MICROSTRUCTUE OF A ZINC ALLOY BY THE NECAE
METHOD

Abstract
In recent years, interest for methods of severe plastic deformation (SPD) has grown
considerably. In the following we have selected the Necae (Non-Equal Channel
Angular Pressing) method for processing zinc alloy plates. Twenty one small pieces
were drawn in each of three directions: 0°, 45° and 90° away from the original rolling
one. The sheets, 14 mm wide, 45 mm long and 0.65 mm thick, were superposed on
the channel matrix and pressed with a load of 5,000 kg with one pass of deformation.
We have selected optical microscopy (OM), x-ray diffraction (XRD) and scanning
electron microscopy (SEM plus EBSD) techniques for characterization. In all
directions of Necae it is possible to observe the changes in orientations and sharp
refinement of grains.
Key words: Zinc; Necae; Scanning electron microscopy.
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1 INTRODUCAO

Um mecanismo importante para o aumento da resisténcia mecanica em materiais €
o refinamento de gréo.(” Quando a resisténcia a deformacao plastica é controlada
por deslizamento de discordancias, a redugdo do tamanho de grao leva ao
endurecimento do metal de acordo com a relagéo de Hall-Petch.®

Os métodos ECAP, laminagao assimétrica e outros, estdo entre os mais utilizados
atualmente.®® Outro método de deformacado que ndo permite a repeticdo de passes,
€ o método Necae (Non-Equal Channel Angular Extrussion), o que tem a
particularidade de impor uma deformacgao de corte coincidente com o eixo normal da
amostra.

Este trabalho tem como objetivo o estudo do processamento de chapas de liga zinco
previamente laminadas e deformadas pelo método Necae. As caracterizagdes das
amostras foram por meio de MO (microscopia oOptica), MEV (microscopia eletrénica
de varredura), mais EBSD, e difragdo de raios-x.

2 MATERIAIS E METODOS

2.1 Materiais

O material utilizado neste trabalho foi uma liga de zinco — sob a forma de chapa
proveniente de laminagao. Foram cortadas chapas nas diregdes de 0°, 45° e 90° do

sentido de laminagdo com 14 mm de largura, 45 mm de comprimento e 0,65 mm de
espessura. A matriz do Necae foi construida com angulo externo de W = 81° e

angulo interno de ® = 150°.
Material E’\IT

Figura 1. Esquema da matriz de Necae.*

2.2 Métodos

2.2.1 Deformacao por Necae

As chapas foram superpostas no canal da matriz, previamente marcadas com
circulos, para posterior medicdo da deformacao e angulo de corte, e sobre elas foi
aplicada uma carga de 5.000 kg forgando um unico passe.
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Figura 2. (a) Matriz para realizagdo do ensaio de Necae; e (b) ilmagem de uma chapa deformada por
Necae.

2.2.2 Metalografia
Para a caracterizacdo das amostras, estas foram seccionadas da seguinte forma
para analise (Figura 3).

Textura

=

——— | MO ¢ EBSD

.-'“"F“'-.'

Figura 3. Esquema de corte para analise metalografica.

As amostras selecionadas para textura no difratbmetro foram lixadas até a grana
1.200 mesh, polidas com diamante 3 ym e 1 ym, alumina de 0,3 ym. Ja as amostras
para MO e EBSD respeitaram um rigoroso preparo para observacao nos mesmos:
As amostras foram embutidas em resina a frio, devido ao baixo ponto de fusdo do
zinco que diminui a temperatura de recristalizagao, lixadas até 1.200, polidas com
diamante 3 um, 1 pm, alumina 1 pm, 0,3 pm e silica coloidal pura 0,05 um.® As
amostras para microscopia oOptica foram atacadas com solugdo de acido nitrico e
agua.

3 RESULTADOS

Nas fotomicrografias obtidas por microscopia o6ptica (MO) é evidente uma
microestrutura refinada com regides bem deformadas e com uma possivel
recristalizacdo dinédmica. Estes grédos acompanham a deformagdo de corte
(Figuras 4b, 4c e 4d) que pode ser medida na grade marcada em uma das
superficies de cada chapa (Figura 2b). Também €& possivel medir os angulos de
inclinagao das elipses na micrografia (Figura 4) e por EBSD (Figura 8). Observa-se
também a presenga de oxidagdo cerca dos contornos de grdo, isto se deve a
formagdo de TiO, que esta presente na composicdo quimica da referente liga
de zinco.
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Figura 4. Microestrutura das amostras de zinco: (a) Laminado; (b) 0° de DL; (c) 45° de DL e
(d) 90° de DL.

A diferenga observada no comportamento entre as deformacdes de von Mises
macro e microscopica, pode estar associada com a orientacdo preferencial dos
cristais. Observamos na dire¢ao de 0° de DL que os angulos que formam as elipses
sao menores que para 45° e 90° de DL. Estes dados concordam com que as
deformagdes de Von Mises sao maiores no primeiro caso que em os dois ultimos

(Figura 5).
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Figura 5. Resultados de deformacgéao horizontal das amostras (a) 0°; (b) 45° e (c) 90° de DL.
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Mediante observacgdes realizadas nas ODF's, € possivel avaliar a perda de simetria
e a redugao das intensidades nas figuras de polo. Em comparagdo com a Figura 6a
que corresponde a amostra somente laminada (Figuras 6b, 6¢ e 6d), ocorre uma
mudanca de direcdo, como uma rotacéo da textura, por o que é visivel que ocorreu o
desenvolvimento duma textura de corte.

max.= 5.06

(c) L (d)
Figura 6. Figuras de pdlo das amostras de zinco deformadas (a) laminagéo; e Necae (b) 0° de DL;
(c) 45° de DL; e (d) 90° de DL.

As amostras foram observadas com o auxilio do microscopio eletrénico de varredura
(MEV) antes e depois da deformagéo de corte. A técnica de EBSD permite observar
graos de tamanhos ndo homogéneos (Figura 7), provavelmente devido a
recristalizacdo dinamica, que n&o se encontram presentes na chapa original.
Avaliaram-se as distribuicdes de misorientagdes classificando em baixo e alto angulo
(Figura 8).
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Figura 7. Mapas IPF obtidas por MEV das amostras de zinco deformadas por (a) laminagéo; e Necae
(b) 0° (c) 45°; e (d) 90° de DL.
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Figura 8. Resultados de distribuicao de contorno de gréo obtidos por EBSD nas amostras de zinco
deformadas por NECAE (a) 0° (b) 45°; e (c) 90° de DL.

Na analise de EBSD também é possivel observar um aumento na fragdo de
contorno de baixo angulo com média de 50%, ja a amostra somente laminada
presenteava uma media de 28% (Figura 8).

Resultados obtidos por EBSD mostram que para um tamanho de grdao mais refinado
maior é a deformacao de von Mises. A misorientagdo se mantém estavel (Figura 9).
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Figura 9. Resultados obtidos por EBSD (a) tamanho de grdo; e (b) misorientagdo media vs
deformacao de von Mises.

4 DISCUSSAO

Primeiramente é necessario dar énfase a alta heterogeneidade das microestruturas
obtidas. Ela abrange nao s6 a escala macroscopica, onde podemos observar
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diferengas relacionadas com a posicdo das chapas no interior da matriz, e
consequentemente no interior das mesmas. Em escala macroscopica, o processo de
Necae € mais heterogéneo quando for aplicado a chapas independentes, o mesmo
nao ocorre quando aplicado a uma amostra massiva. A vantagem principal da
presente utilizacdo desta técnica € a possibilidade de usar materiais com uma alta
anisotropia prévia obtida por laminagdo. Ja na escala microscopica, a
heterogeneidade pode ser relacionada com a anisotropia dos materiais hexagonais
assim como com o processo de recristalizagcao dindmica do Zn.

A analise metalografica por microscopia o6tica foi capaz de revelar em detalhes a
mudanga de orientagdo dos graos apos a deformacgédo por Necae. De fato, se
observa o refinamento acentuado dos gréos e a presenga de pequenas bandas de
deformacgéao (Figuras 4b, 4c e 4d) que provavelmente sdo provenientes do processo
de laminagao anterior ao Necae (Figura 4a). As bandas favorecem a identificagao do
gradiente de velocidade a esse nivel. Foi possivel também observar a formacéo de
pequenos nucleos proximos aos contornos de graos, que explicaria o favorecimento
da recristalizacdo dinamica® e que a consequente deformacdo dos graos em RD
conduz a formagao desses graos equiaxiais com alta concentragdo de contorno de
baixo &ngulo, com resultados préximos a 50% (Figura 8).

Nas texturas & possivel avaliar a deformacao de corte, com a mudanca de direcao
(Figura 6), isto &, uma rotacdo da textura. Outro dado importante € a perda de
simetria e a redugao da intensidade nas figuras de pdlo, o que é muito comum em
amostras severamente deformadas com passo de deformagdo nao estavel como é o
corte simples.

Nos mapas de IPF obtidas por MEV-EBSD (Figura 7), confirma-se o que foi avaliado
nas microestruturas e textura, em que verificamos a inclinagdo dos graos, que
corresponde ao angulo de corte, e o refinamento dos grdos em comparagao com a
amostra laminada.

5 CONCLUSOES

Neste trabalho, foi possivel analisar como se comportam mecanicamente as
diferentes dire¢cdes de laminagdo posteriormente deformadas por um método de
deformacgao severa, Necae, utilizando técnicas de microscopia Optica, Difracao de
raios-x e MEV-EBSD.

Os resultados de microscopia obtidos estdo relacionados entre si, quando
comparamos as dire¢des e angulo de corte das amostras estudadas e o
consequente refinamento do grdo. Outro dado que confere com os resultados
anteriores é o percentual de contornos de baixo angulo que representam quase 50%
das amostras deformadas por Necae com um valor muito reduzido com
aproximadamente 30% para a amostra somente laminada.

Com relacao a heterogeneidade de comportamento das deformagdes de von Mises
macro e microscopica, no nivel macroscépico pode estar associada com a
orientagdo preferencial dos cristais que favorece a componente rotacional ou de
elongacéo do gradiente de velocidade local na chapa para satisfazer a deformacéao
macroscopica que se impoe. Isto também acontece no nivel mais microscopico onde
ha regides que mostram graos redondos e pequenos e outras regides com graos
maiores e alongados. Sendo a microestrutura das regides de graos pequenos
totalmente modificados pela recristalizacdo dinamica, fica ainda como tarefa
entender se nas regides de graos grandes os comportamentos sao dirigidos pelas
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restricdes macroscopicas do gradiente de velocidade ou pelas interagcdes locais de
grao a grao devido a alta anisotropia do Zn.
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