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Resumo

No presente trabalho, processos de conformacdo a frio e recozimento foram
aplicados a liga de magnésio ZK60A (Mg-6%2Zn-1%Zr) com o objetivo de determinar
a cinética dos fenbmenos de recuperacéo e recristalizacdo para permitir o refino de
grao. Para tanto, foi desenvolvida uma série de matrizes de conformacdo para a
trefilacdo incremental de barras circulares da liga ZK60A inicialmente recebida no
estado envelhecido (T5), resultando em reducfes de 7,8%, 15,4%, 22,6% e 29,4%.
ApoOs cada passe de trefilacdo, as propriedades mecéanicas do material foram
determinadas. O estudo do recozimento foi realizado em amostras com 0 maximo
encruamento a temperaturas de 400°C, 350°C, 300°C, 250°C, 200°C e 150°C. Pela
metodologia aplicada, foi possivel avaliar a cinética do processo de recristalizacdo
da liga ZK60A e determinar a sua energia de ativacao.

Palavras-chave: Liga de magnésio; Conformacdo; Recozimento; Energia de
ativacao.

MECHANICAL PROPERTIES AND STATIC RECRYSTALLIZATION OF COLD-
DRAWN ZK60A MAGNESIUM ALLOY

Abstract
In the present study a combination of cold drawing processes followed by annealing
treatments was applied to a ZK60A alloy (Mg-6%Zn-1%Zr) with the objective of
investigating the conditions, which allowed grain size refinement. Forming dies were
developed to allow the incremental drawing of ZK60A round bars (received in the T5
condition). The bars were cold worked to a 7.8%, 15.4%, 22.6% and 29.4% reduction
ratio. After each deformation step, tensile properties and hardness were evaluated.
The recrystallization process was investigated by submitting the 29.4% cold worked
samples to annealing treatments at 400°C, 350°C, 300°C, 250°C, 200°C and 150°C.
The microstructure of strain-hardened and annealed specimens was characterized
by optical microscopy. Finally, the activation energy for the recrystallization process
of the cold drawn ZK60A alloy could be determined.
Keywords: Magnesium alloy; Cold-forming; Annealing; Activation energy.
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1 INTRODUCAO

Na busca pela reducéo de peso de componentes mecanicos utilizados nas industrias
automobilistica e aeroespacial pode-se destacar o desenvolvimento das ligas
metalicas baseadas no Mg, que é o metal mais leve atualmente utilizado em
aplicacGes estruturais, com massa especifica de aproximadamente 1,8g/cm? [1]. As
ligas de Mg possuem boa razao entre resisténcia mecanica e densidade, excelente
capacidade de amortecer vibragcfes, sao reciclaveis, apresentam facilidade para
serem fundidas e usinadas e tém substituido com vantagem de peso o Al (densidade
de aproximadamente 2,7g/cm®) em diversas aplicacdes estruturais [1,2]. Em
contrapartida, ligas de Mg exibem limitagcbes importantes tais como: baixa rigidez
mecénica, baixa tenacidade e conformabilidade, baixa resisténcia a fluéncia e
elevada reatividade quimica [3].

A baixa conformabilidade do Mg e de suas ligas é um fator que tem limitado a sua
utilizacdo em larga escala, posto que os produtos de processos de conformacéo
primaria como laminacdo e trefliacdo constituem matéria-prima para diversos
processos secundarios no setor industrial. Essa limitacdo é atribuida, em grande
parte, a estrutura cristalina hexagonal compacta (HC) do magnésio. Os metais de
estrutura HC apresentam baixa capacidade de se deformarem porque possuem
namero limitado de sistemas de escorregamento. De fato, em baixas temperaturas,
a deformacéo por escorregamento do Mg ocorre apenas nos planos basais (0001)
da estrutura HC que se torna entéo incapaz de acomodar deformacdes extensivas,
necessarias para aplicacdes envolvendo de conformacéo mecanica a frio [4, 5].
Diversos estudos apontam como solucdo para o problema da baixa
conformabilidade do Mg a temperatura ambiente a reducdo do tamanho de
gréo [3-4,6]. Processos de conformacao a quente efetuados com taxas lentas de
deformacdo podem gerar microestruturas com tamanho de grao proximo de
10 um [7]. Nessas condicbes, a conformabilidade das ligas pode ser
subsequentemente melhorada pela aplicacdo de deformacdo plastica severa,
seguido de tratamento de recristalizacdo criando estruturas de gréo ultrafinas com
tamanho de aproximadamente 1um [8]. Um dos processos utilizados para refino de
grdo por deformacdo plastica a temperatura ambiente é a Extrusdo em Canal
Angular (ECA) [3,9]. Por exemplo, Mabuchi e colaboradores [10] conseguiram obter
microestruturas com tamanho de grdo de cerca de 1uym em uma liga Mg-Al-Zn.
Koike e colaboradores [5] trabalharam com ligas AZ31B com tamanho médio de
grao de 6,5um e observaram aumento de ductilidade das amostras pela ativagao de
mecanismos de deformagdo por maclacdo. Os processos de ECA, contudo,
apresentam baixa produtividade [6].

Recentemente, estudos foram realizados com o objetivo de obter refino de gréo de
ligas de magnésio por meio da aplicacdo de processos de conformacao
convencionais como trefilagdo e extrusdo a temperatura ambiente seguidos, em
alguns casos, de tratamento de recristalizacdo entre 250°C e 300°C [11,12]. Tais
processos apresentariam melhor produtividade em comparagcdo com processos de
ECA. Neste trabalho, € apresentado um estudo do processo de conformacgéo a frio
por trefilacdo seguido de recozimento da liga de magnésio ZK60A (Mg-6%Zn-1%Zr).
O objetivo principal do presente estudo é descrever a cinética de recristalizacdo da
liga ZK60A o que, segundo trabalho recente, consiste em uma etapa importante no
desenvolvimento estruturas de granulagao fina de ligas de Mg [13]. A liga ZK60A foi
selecionada devido ao efeito positivo do Zr no refino do grdo de Mg [14,15] e,
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também, porque a maior parte dos trabalhos voltados ao estudo da recristalizacédo
de ligas de Mg foram efetuados nas ligas Mg-Zn-Al (como AZ31 ou AZ61).

2 MATERIAIS E METODOS
2.1 Materiais

Barras circulares com diametro de 25,4 mm da liga de Mg ZK60A foram fornecidas
no estado envelhecido (T5) por Metalmart International Inc (E.U.A). Antes de serem
conformadas a frio, as barras foram usinadas para que apresentassem diametro final
de 25 mm, foram submetidas a ensaio de tracdo convencional e observadas no
microscopio Otico. As barras recebidas no estado T5 e usinadas foram entdo
conformadas a frio por trefilacdo. Os ensaios de conformacéo foram executados na
bancada de trefilagdo do laboratério de conformacdo mecanica da Pontificia
Universidade Catolica de Minas Gerais, PUC-MG [16, 17], apresentada na Figura 1.
O equipamento é composto de um cilindro montado sobre uma estrutura de aco,
unidade hidraulica e apoio para insercao das matrizes de trefilacdo (fieiras).
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Figura 1. Bancada de trefilacdo do laboratério de conformacg&o mecanica da PUC-MG [16, 17].

Foram executados diversos passes de conformacéo, resultando em diametros de
24, 23, 22 e 21 mm, correspondentes, respectivamente, a quantidades de 7,8, 15,4,
22,6 e 29,4% de Trabalho a Frio (%TF). Tentativas subsequentes de reducdo de
diametro levaram ao rompimento da barra durante a execucdo do processo de
conformacdo. Apds os ensaios de conformacéo, diferentes amostras dotadas do
maior grau de encruamento (29,4 %TF) foram submetidas a recozimento de
recristalizacdo nas temperaturas de 400, 350, 300, 250, 200 e 150 °C por tempos
variados. O aquecimento foi realizado em fornos elétricos tipo mufla, sem atmosfera
controlada. O processo de recristalizagdo foi acompanhado com a realizacdo de
ensaios de dureza Rockwell F (HRF). Para cada amostra, foram realizadas 4
medi¢des de dureza HRF.
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2.2 Propriedades Mecanicas

As propriedades mecanicas das amostras no estado T5 e nas condi¢des 7,8, 15,4,
22,6 e 29,4% foram avaliadas por meio de ensaios de tracdo. Os ensaios foram
realizados em uma maquina universal de ensaios EMIC DL20000 a temperatura
ambiente. Os corpos-de-prova utilizados possuiam secao reta retangular com 4 x 10
mm, comprimento da area util de 55 mm e foram usinados a partir das barras
trefiladas, com o eixo principal orientado segundo a direcao de trefilagcdo. Os ensaios
foram realizados a temperatura ambiente com uma velocidade de deslocamento de
2 mm/min (correspondente a uma taxa de deformacdo de 0.04 min?). Tanto as
dimensdes dos corpos-de-prova como as condi¢cdes do ensaio obdeceram a norma
ABNT NBR 6152 (2002) para ensaio de materiais metalicos.

2.3 Microestrutura

Amostras no estado T5 e 29,4%TF foram preparadas para exame ao microscopio
otico. A preparacédo envolveu lixamento (400, 600 e 1200) seguida de polimento fino
em pasta de Al2O3 dispersa em alcool. Antes de serem examinadas no microscopio,
as amostras foram atacadas por imersao em acido picrico (5 ml acido acético, 6 g
acido picrico, 10 ml agua e 100 ml etanol) por 30 s e limpas em etanol. As imagens
foram registradas em microscopio 6tico Carl Zeiss Axio Lab.Al.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 Propriedades Mecanicas

Os resultados dos ensaios de tracdo aplicados as amostras nos estados T5 e
conformadas a frio sédo sintetizados nas Figuras 2(a) e 2(b) que apresentam,
respectivamente, as curvas tensao-deformacédo e a evolug¢édo da razéo entre o limite
de escoamento (LE) e limite de resisténcia (LR) segundo a quantidade de trabalho a
frio. A curva tensdo-deformacéo para a amostra 15,4 %TF nao foi representada na
Figura 1(a) para ndo prejudicar a visualizacdo das demais linhas do grafico.
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Figura 2. Resultados dos ensaios de tracdo: (a) curvas tensdo-deformacéo e (b) evolugcédo da razao
entre limite de escoamento (LE) e limite de resisténcia (LR) segundo a quantidade de trabalho a frio.
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Os resultados apresentados na Figura 2 indicam o aumento do nivel de
encruamento com a reducao de didmetro obtida nos seguidos passes de trefilacdo.
Isso pode ser percebido pelo aumento do LR, diminuicdo do alongamento maximo e,
também, conforme mostrado na Figura 1(b), pelo aumento da razéo entre LE e LR
gue se aproxima de 1 para a maxima quantidade de trabalho a frio obtida no
presente trabalho (29,4%).

3.2 Microestrutura

A microestrutura das amostras nos estados T5 e 29,4 %TF é apresentada,
respectivamente, nas Figuras 3(a) e 3(b). Em ambas as condic¢des, se pode notar a
presenca de uma microestrutura bifasica, composta de uma matriz de fase a-Mg
permeada por uma rede de intermetalicos contendo Zn-Zr. Observa-se que a
micrografia apresentada na Figura 3(a), estado T5, ndo se encontra completamente
recristalizada, mas apresenta graos distorcidos e distribuidos de modo heterogéneo.
O aspecto é similar ao apresentado por Zhang et al [13] para uma amostra de liga
Mg-Zn-Zr analisada apds processo de extrusdo a quente. Na Figura 3(b) os gréos
encontram-se ainda mais distorcidos devido ao acumulo de energia de deformacéo e
torna-se mais dificil realizar a identificacdo de graos individuais.
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Figura 3. Microestrutura da secao transversal das barras da Ilga ZKG60A: (a) como receblda (T5) e (b)
apos 29,4 %TF.

3.3 Recristalizacdo Estética

Amostras com 29,4%TF foram submetidas a recozimento de recristalizacdo as
temperaturas de 400, 350, 300, 250, 200 e 150 °C. Na Figura 4(a) € apresentada a
evolucdo da dureza (HRF) obtida nas amostras em funcdo do tempo de
permanéncia no forno. O mesmo valor inicial de dureza (86 + 0,5 HRF),
correspondente a amostra no estado 29,4% foi considerado para todas as curvas
apresentadas na Figura 4(a). Os resultados indicam que para temperaturas
inferiores de recozimento, os valores finais de dureza sdo maiores quando
comparados com aqueles obtidos para temperaturas elevadas de tratamento
térmico. A partir das medicdes de dureza apresentadas na Figura 4(a), foi feita uma
estimativa da fracdo transformada aplicando-se a Equacéo 1.

y= ‘ (1)
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Onde y é a fragdo transformada, do a dureza inicial (correspondente a fracao
transformada nula), di a dureza de um ponto para a temperatura considerada e dr a
dureza correspondente ao total de fracédo transformada.

A evolucédo da fragédo transformada (y) em funcéo do tempo de recristalizagcédo para
as temperaturas consideradas €é apresentada na Figura 4(b). A curva
correspondente a temperatura de 400 °C de recozimento ndo foi representada na
Figura 4(b) para possibilitar melhor visualizacdo dos resultados. Além disso, como se
pode perceber pela Figura 4(a), para a temperatura de 400 °C, devido a elevada
velocidade com que se deu o processo de recristalizagdo, néo foi possivel realizar
medicdes que captassem a variagdo de dureza entre o valor inicial de 86 = 0,5 HRF
e 0s valores que caracterizam o patamar final, o que ocorre a partir de 2 min.
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Figura 4. Acompanhamento do processo de recristalizacdo da liga ZK60A: (a) evolucdo da dureza e
(b) da frag&o transformada em fung¢éo em funcdo do tempo de recristalizacéo.

Com base nos resultados apresentados na Figura 4, buscou-se determinar o tempo
de tratamento térmico correspondente a 50% de fracéo transformada (tso) para cada
temperatura. Os valores obtidos estdo apresentados na Tabela 1.

Tabela 1. Tempos correspondentes a 50% de fragdo transformada (tso)

Temperatura ts0

400 °C 1,4 min
350 °C 0,9 min
300 °C 3,8 min
250 °C 6,2 min
200 °C 19,1 min
150 °C 37,2 min

Os resultados obtidos na Tabela 1 permitram a determinacdo da energia de
ativacao para o processo de recristalizacdo da liga ZK60A, por meio da aplicacéo da
Equacéo 2 [4, 11]:

1A e - @
Q_Ab EXP( RT) (2

Onde Ao € um parametro independente da temperatura, R é a constante universal
dos gases, T é a temperatura absoluta e Q a energia de ativacao.
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O valor da energia de ativacdo pode entdo ser obtido a partir do coeficiente angular
da reta em um gréfico relacionando o logaritmo natural do primeiro membro da
Equacédo (2) e o inverso da temperatura absoluta. Tal procedimento resultou em um
valor de 35,6 + 4,5 kJ/mol para energia de ativacao, conforme mostrado na Figura 5.

Q =35,6 £4,5kJ/mol

3 = Experimento

Ajuste linear
4 L L L L
14 1.6 1.8 2.0 2.2 2.4
1/T [x 107

Figura 5. Determinagdo da energia de ativacdo (Q) para o processo de recristalizacdo da liga ZK60A.

Em estudo recente, Zhang et al [13] realizaram a determinacdo da energia de
ativacao para recristalizagédo de ligas Mg-1,5%27n-0,6%Zr contendo terras raras. Os
autores encontraram valores de 23,8, 31,2, 34,7, 93,5 e 76,2 kJ/mol para
concentragdes de 0O, 0,5, 1,0, 2,0 e 4,0% de terras raras. O valor da energia de
ativacdo no presente trabalho € superior a 23,8 kJ/mol, correspondente a liga Mg-
Zn-Zr sem adicdo de terras raras porém proximo ao valor correspondente a liga
contendo 1,0% terras raras. Segundo Zhang et al, 0 aumento da energia de ativacao
em funcdo de teor de terras raras se deve ao efeito a maior formacdo de
precipitados intermetalicos ao longo dos contornos de grao da fase primaria a-Mg e
ao enriquecimento de elementos de terras raras em solucdo sélida na fase a-Mg.
Com base nessas informacoes, se pode inferir que o maior teor de Zn presente na
liga ZK60A levou ao aumento da fracdo de compostos intermetdlicos distribuidos ao
longo dos contornos de gréo da fase a-Mg, limitando a mobilidade dos atomos e,
consequentemente, aumentando a energia de ativacdo para a recristalizacdo. Para
melhor explorar essa questdo, uma analise detalhada com auxilio de microscopia
eletrbnica da evolugcdo da microestrutura da liga ZK60A durante o processo de
recristalizacdo se faria necessaria.

4 CONCLUSAO

No presente trabalho o processo de trefilacdo a frio foi aplicado a barras circulares
da liga de magnésio ZK60A recebida incialmente na condigdo T5. Foram realizados
passes sequenciais de conformacgao para geracao de quantidades de trabalho a frio
de 7,8, 15,4, 22,6 e 29,4%. As amostras apresentaram tendéncia ao encruamento
apos cada passe de trefilacdo, o que se evidenciou pelo aumento da resisténcia,
perda de ductilidade aproximacdo dos valores de limite de escoamento e limite de
resisténcia. Apos os ensaios de conformagdo, as amostras com 29,4 %TF foram
submetidas a tratamento térmico de recristalizacdo as temperaturas de 400, 350,
300, 250, 200 e 150 °C. Nas condi¢cOes apresentadas, determinou-se a energia de
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ativacdo para o processo de recristalizacdo da liga ZK60A e o valor encontrado foi
de 35,6 = 4,5 kJ/mol.
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