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RESUMO

A énfase do presente trabalho deu-se em duas frentes: caracterizar o comportamento
mecanico da liga AA6061 em temperatura criogénica, e estudar a evolugao
microestrutural e de propriedades apds deformacdo plastica severa criogénica.
Amostras da liga AA6061 foram solubilizadas e submetidas a processos de laminacéo
convencional, laminagdo assimétrica e extrusdo em canal angular, tanto em
temperatura ambiente quanto criogénica. Ap0s 0s processamentos, tais amostras
foram termicamente tratadas para precipitacdo a 25 °C e a 100 °C, por diferentes
tempos. Quanto ao comportamento mecanico criogénico, observou-se a supressao
da precipitacdo dinamica, a qual permitiu também a deformacdo por extrusdo sem
trincamento. A resisténcia mecanica e alongamentos uniforme e total sdo sempre
maiores a -196 °C do que em temperatura ambiente. A sensibilidade a taxa de
deformacéo, apesar de possuir valores baixos, torna-se positiva para deformacao
criogénica, impactando diretamente na capacidade de deformagao.
Independentemente do processamento empregado, observou-se uma saturacao das
durezas em torno de 125 HV. As microestruturas apos extrusdo em canal angular
criogénica apresentam-se bastante refinadas em relacdo ao material original, com
tamanho médio de grao igual a 500 nm. Adicionalmente, observou-se uma distribui¢éo
de deformacdes mais homogénea no processamento criogénico, verificando-se a
presenca de grao muito finos, sugerindo recristalizacdo. Os resultados de tracdo pos-
processamento criogénico indicaram um aumento do alongamento uniforme na
combinac¢éo com o envelhecimento artificial a 100 °C (48 horas). Quanto a resisténcia
mecanica, os maiores valores foram observados para a extrusdao em temperatura
ambiente combinada com envelhecimento artificial. Além disso, houve recuperacao
estatica durante o envelhecimento artificial, principalmente para as deformacdes
criogénicas, as quais geram microestruturas termodinamicamente mais instaveis. A
densidade de discordancias, de fato, diminui com o prolongamento do tempo de
envelhecimento artificial. Dessa forma, o presente trabalho constituiu-se de um estudo
dirigido do comportamento mecanico criogénico da liga AA6061, bem como da

possibilidade de processamento por deformacédo severa criogénica.

Palavras-chave: Aluminio AA6061; Deformacdo plastica severa criogénica;

Comportamento mecanico criogénico; Extrusdo em canal angular; Precipitacao.
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MICROSTRUCTURE AND MECHANICAL PROPERTIES OF AA6061 ALLOY
PROCESSED BY SEVERE PLASTIC DEFORMATION AT CRYOGENIC
TEMPERATURE

ABSTRACT

The present work aimed two fronts: to characterize the mechanical behavior of the
AAG6061 alloy at cryogenic temperature, and to study the microstructural and properties
evolution after cryogenic severe plastic deformation. Samples of AA6061 alloy were
solution heat-treated and processed by conventional rolling, asymmetric rolling and
equal-channel angular pressing (ECAP), both at room temperature and cryogenic
temperature. After processing, such samples were treated for precipitation at 25 °C
and at 100 °C, for different times. On the cryogenic mechanical behavior it was
observed the suppression of the dynamic strain aging, which also allowed the ECAP
processing without cracking. Uniform and total elongation and mechanical strength
were always higher at -196 °C than at room temperature. The strain-rate sensitivity,
despite having low values, becomes positive for cryogenic deformation, directly
affecting the deformation capacity. Regardless of the processing route employed, a
saturation of the hardness around 125 HV has been seen. The microstructures after
cryogenic ECAP were very refined in relation to the starting material (average grain
size up to 500 nm). In addition, it was observed a homogeneous strains distribution
after cryogenic processing, with detection of several new fine grains from grain
boundaries, which suggests recrystallization. The tensile tests results, after cryogenic
processing in combination with artificial aging at 100 °C (48 hours), indicated an
increase in uniform elongation. Regarding mechanical strength, the highest values
were observed for extrusion at room temperature combined with artificial aging. In
addition, there was to some static recovery during artificial aging, especially for
cryogenic processing, which generates thermodynamically unstable microstructures.
The density of dislocations, in fact, decreases with the prolongation of artificial aging
time. Thus, the present study was based on a study of the cryogenic mechanical
behavior of the AA6061 alloy, as well as the possibility of processing by cryogenic

severe deformation.

Key-words: Aluminum AA6061; Cryogenic Severe Plastic Deformation; Cryogenic

Mechanical Behavior; Equal-Channel Angular Pressing; Aging.
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1 INTRODUCAO

As ligas de aluminio comecaram a ser extensivamente empregadas em
componentes estruturais, construcdes e transportes apenas no inicio do século XX. O
metalurgista alemé&o Alfred Wilm descobriu acidentalmente o tratamento térmico de
envelhecimento artificial em uma liga Al-Cu-Mg, hoje denominada genericamente
como série 2xxx, ampliando as possibilidades de uso das ligas de aluminio. Foi
somente trés décadas mais tarde que 0os mecanismos envolvidos no endurecimento
por precipitacédo foram finalmente explicados por Guinier e Preston em 1938.

As ligas Al-Mg-Si, denominadas de série 6xxx, foram desenvolvidas e
empregadas a partir de 1920. As ligas pertencentes a esta série sdo usualmente
empregadas em fins estruturais, sendo consideradas de elevada resisténcia
mecanica, elevada resisténcia a corroséo, elevada soldabilidade e usinabilidade, além
de facilmente reciclaveis. Além disso, o aluminio apresenta baixa massa especifica se
comparado ao aco e, sendo assim, este conjunto de propriedades torna seu uso
crescente no setor automobilistico.

A substituicdo de componentes em aco por similares em aluminio representa
uma reducdo na massa total do veiculo, o que se reflete em eficiéncia no consumo de
combustivel e reducdo na emissao de gases. Neste contexto, estdo inseridas as ligas
da série 6xxx, por apresentarem elevada ductilidade, necesséaria aos processos de
conformacado, e podendo ser termicamente tratadas para aumento da resisténcia
mecanica sem sacrificar a seguranca e o desempenho dos veiculos, quando
comparada ao acgo.

Entretanto, na pratica industrial, o envelhecimento natural acentuado
apresentado por estas ligas constitui uma barreira, visto que nos posteriores
tratamentos de envelhecimento artificial (conduzidos acima de 100 °C), as
propriedades mecanicas podem ser afetadas negativamente. Além disso, o
envelhecimento natural reduz a conformabilidade, resultando em dificuldades para a
estampagem e forjamento. Estes efeitos causados pelo envelhecimento natural
anterior ao artificial sdo alvo de diversos estudos, porém ainda sdo pouco
compreendidos. Uma rota alternativa para contornar esta situagéo, seria a introducéo
de uma etapa intermediaria envolvendo deformacéo plastica. Dessa forma, a cinética
de precipitagdo artificial € afetada, o que pode representar uma alteracdo positiva das

propriedades mecanicas, mesmo com pré-envelhecimento natural. No caso da
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escolha de um processo de deformacéo plastica severa, somam-se ainda os efeitos
relacionados com o intenso refinamento microestrutural, que se refletem diretamente
nas propriedades mecanicas.

Neste contexto da obtencdo de materiais com microestrutura altamente
refinada, insere-se a deformagé&o em baixas temperaturas, ditas criogénicas. Estudos
indicaram que a laminacao criogénica em ligas de aluminio da série 6xxx, combinada
com adequado envelhecimento artificial, produziu microestruturas com precipitados
nanomeétricos finamente dispersos, somados ao reduzido tamanho de grdo e de
subgréos. Esta combinagao gerou, na maioria dos casos, um aumento da resisténcia
mecanica, aliada com a manutencéo relativa da ductilidade.

O refino de gréo até a escala submicrométrica (abaixo de 1 um) é realizado
empregando-se técnicas de Deformacéo Plastica Severa (DPS) como, por exemplo,
0 processo de Extrusdo em Canal Angular (ECA). Neste processo pode-se acumular
grandes deformacdes em metais e ligas, sendo que a reducao drastica da temperatura
também contribui neste sentido. Além disso, a ECA criogénica ainda foi pouco
investigada e ndo existem registros na literatura do seu uso combinado com
tratamentos posteriores de envelhecimento artificial em ligas de aluminio da série

BXXX.



2 OBJETIVOS

2.1 Objetivos gerais

A contribuicdo deste trabalho da-se no sentido de desenvolver a rota de
processamento por deformacgéo severa criogénica e investigar os seus efeitos sobre
o envelhecimento artificial da liga AA6061. Além disso, avaliar a influéncia desta rota
de processamento na microestrutura e nas propriedades mecéanicas. Espera-se
contribuir para o entendimento da influéncia das baixas temperaturas de deformacéo

nos fendbmenos de precipitacdo e de alteracbes microestruturais na liga AA6061.

2.2 Objetivos especificos

O objeto de estudo deste trabalho é avaliar o comportamento mecanico em
temperatura criogénica da liga AA6061, além do desenvolvimento e aplicacdo da ECA
criogénica, com subsequentes tratamentos térmicos de envelhecimento artificial,
avaliando-se a alteracdo microestrutural e de propriedades mecanicas. Além disso,
procura-se definir uma rota de processamento utilizando a deformacéo criogénica e

diferentes ciclos de tratamentos de precipitacao.






3 REVISAO DE LITERATURA

3.1 Aluminio e suas ligas

Na Historia, diversos metais e ligas como ouro, cobre, bronze e ferro foram
utilizados na fabricacéo de ferramentas, armas, utensilios, esculturas e construcoes.
O aluminio, apesar de ser o segundo metal mais abundante da crosta terrestre, atras
apenas do silicio, teve sua exploracédo intensificada somente a partir do final do século
XIX. O desenvolvimento do processo de reducdo a partir da alumina (6xido de
aluminio, Al203) encontrada no mineral bauxita, conhecido como processo Hall-
Heroult [1-3], foi fundamental para essa mudanc¢a no cenario do uso de aluminio.

O processo Hall-Heroult foi desenvolvido em 1886, independentemente por
Charles Hall, nos EUA e Paul Heroult, na Franca [3]. Neste método, depois de
purificada pelo processo Bayer, a alumina é dissolvida em criolita fundida
(hexafluoraluminato de sodio, NasAlFs), na qual a passagem de uma corrente elétrica
permite sua reducdo eletrolitica, liberando oxigénio no anodo (eletrodo de carbono),
enguanto aluminio liquido é depositado no catodo em elevadas temperaturas. Nesta
etapa, podem ser adicionadas sucatas selecionadas para obtencdo de uma grande
variedade de ligas de aluminio [1-3].

As ligas sao classificadas em dois grupos principais: ligas trabalhaveis e ligas
para fundicdo. As primeiras permitem a obtencdo de produtos acabados e semi-
acabados por meio de processos que envolvem deformacédo plastica, como
laminacéao, extrusao e forjamento. J4 as ligas para fundicao séo utilizadas na producéo
de pecas por vazamento e solidificacdo do metal liquido em um molde adequado, com
a forma proxima a final [1-3]. Cada um desses grupos possui subclassificagdes que
sdo baseadas em mecanismos primarios de desenvolvimento de propriedades, tais
como a resposta aos tratamentos térmicos e mecanicos [1, 3, 4]. Assim, a Aluminum
Association (AA) desenvolveu uma classificacdo para as séries de ligas de aluminio
gue é amplamente utilizada pela industria, e consiste de uma sequéncia numérica que
permite a identificacdo dos principais elementos de liga. As ligas de elevada pureza
possuem um cédigo especifico formado por Pxxx, no qual os digitos seguintes a letra

“P” fazem referéncia a porcentagem decimal maxima das impurezas mais comuns e
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importantes, isto é, ferro e silicio [2-4]. Por exemplo, a liga denominada P0506 contém
teores inferiores a 0,05% de ferro e 0,06% de silicio.
A Tabela 1 mostra as diferentes séries das ligas de aluminio trabalhaveis, as

guais sao identificadas por quatro digitos que se referem a composi¢cao quimica.

Tabela 1 — Sistema de classificacao das ligas de aluminio trabalhaveis baseado na
composicao quimica

Série Principais elementos de liga

Ixxx Aluminio de elevada pureza (> 99% em peso de Al)

2XXX O cobre é o principal elemento de liga (Al-Cu)

3XXX O manganés € o principal elemento de liga (Al-Mn)

AXXX O silicio é o principal elemento de liga (Al-Si)

SXXX O magnésio é o principal elemento de liga (Al-Mg)

B6XXX O magnésio e o silicio sdo os principais elementos de liga (Al-Mg-Si)

O zinco € o principal elemento de liga, porém outros elementos como
/XXX cobre, magnésio, cromo e/ou zircdnio podem estar presentes (Al-Zn-Mg-

(Cu))
8XXX O estanho e/ou litio sédo os principais elementos de liga dessa série (Al-
Sn/Al-Li)
9xXXX Reservada para uso futuro

Fonte: Adaptado pela autora de [2, 3].

Por outro lado, as ligas de aluminio para fundicdo recebem uma classificagéo
composta de trés digitos seguidos de um valor decimal. O primeiro digito da
sequéncia, assim como para as ligas trabalhaveis, € um nimero de 1 a 9. Ja o decimal
.0 é utilizado para os limites de composi¢éo das ligas fundidas, enquanto os decimais
.1 e .2 séo aplicados para as composic¢des dos lingotes [2-4]. A Tabela 2 indica as

séries usadas para as ligas para fundicao.
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Tabela 2 — Sistema de classificacdo das ligas de aluminio para fundicdo baseado na
composicao quimica

Série Principais elementos de liga
1xx.X Aluminio de elevada pureza (> 99% em peso de Al)
2XX.X O cobre é o principal elemento de liga (Al-Cu)

O silicio é o principal elemento de liga, porém pode conter cobre e

3XX.X o . _ _

magneésio (Al-Si-Mg, Al-Si-Cu, Al-Si-Mg-Cu)
AXX.X O silicio é o principal elemento de liga (Al-Si)
5XX.X O magneésio é o principal elemento de liga (Al-Mg)
B6XX.X Reservada para uso futuro

O zinco é o principal elemento de liga, porém outros elementos como
/XXX cobre, magnésio, cromo e/ou zircénio podem estar presentes (Al-Zn-Mg-
(Cu))
Outros elementos, como estanho e/ou litio sdo os principais elementos de
liga dessa série (Al-Sn/Al-Li)

8XxX.X

9XX.X Reservada para uso futuro

Fonte: Adaptado pela autora de [2, 3].

3.2 Aliga AA6061

A liga AAB061 pertence a série 6xxx das ligas trabalhaveis de aluminio,
portanto o silicio e o magnésio sdo os principais elementos de adi¢do. Esta liga é
amplamente utilizada na construcdo de torres, caminhdes, canoas, vagoes
ferroviarios, moveis, oleodutos, dentre outras aplicagdes estruturais em que sejam
necessarias resisténcia mecénica intermediaria, elevada soldabilidade e elevada
resisténcia a corrosdo [2-4]. A Tabela 3 mostra os limites de composi¢cdo quimica

aceitos para a liga AA6061.



Tabela 3 — Limites de composi¢ao quimica da liga AA6061

Elemento % em peso (minimo) % em peso (maximo)
Magnésio 0,80 1,20
Silicio 0,40 0,80
Ferro - 0,70
Cobre 0,15 0,40
Manganés - 0,15
Zinco - 0,25
Cromo 0,04 0,35
Titanio - 0,15
Outros - 0,15
Aluminio Balanco

Fonte: Adaptado de [3].

A presenca de diferentes elementos em teores superiores ao limite de
solubilidade da liga resulta na formacdo de segundas fases, as quais alteram
substancialmente as propriedades mecéanicas. Além disso, alguns elementos podem
ser adicionados intencionalmente com finalidades variadas, como controle de
crescimento de grdo, aumento da usinabilidade, aumento do brilho, entre outras. O
ferro, por exemplo, € uma impureza residual encontrada no aluminio que,
normalmente, combina-se com aluminio e silicio formando fases intermetéalicas que
podem contribuir no refino microestrutural [1, 3, 4]. O cobre, por sua vez, é responsavel
pela aceleracdo da precipitagcdo, pela reducdo do tamanho dos precipitados e
favorecimento de uma distribuicdo homogénea de particulas [2, 4]. Tanto o manganés
como o cromo afetam a recristalizacdo da liga no trabalho a quente, enquanto o
manganés, em especial, reduz a solubilidade da fase -Mg2Si, contribuindo para uma
distribuicdo mais homogénea dos precipitados na matriz [1, 4]. J& o cromo tem como

fungéo prevenir a recristalizagéo durante o trabalho a quente e tratamentos térmicos



9

[3]. Finalmente, o titanio é adicionado em baixos teores para contribuir com o refino
microestrutural durante a solidificacéo [1, 3].

3.2.1 Propriedades fisicas e mecanicas da liga AA6061
A presenca de diferentes fases na liga AA6061 altera substancialmente suas
propriedades mecanicas e, também, pode exercer certa influéncia sobre algumas

propriedades fisicas, tais como condutividades elétrica e térmica e resistividade
elétrica. Algumas das propriedades fisicas da liga AA6061 estéo listadas na Tabela 4.

Tabela 4 — Propriedades fisicas da liga AA6061 na condicdo T6 @

Propriedade Valores tipicos
Massa especifica 2,70 g/cm3
Coeficiente de expansao térmica linear ® 23,60 pm/m.°C
Calor especifico 896 J/kg.K
Temperatura de fuséo 580 — 650 °C
Condutividade térmica © 167 W/m.°C
Condutividade elétrica © 43%IACS
Resistividade elétrica @ 0,04 Q.mm?/m

Fonte: Adaptado pela autora de [3].
Notas: @ T6 refere-se a sequéncia de solubilizacdo seguido de témpera e envelhecimento artificial até
a estabilizacdo; ® coeficiente de 20 a 100 °C; ©a 25 °C; e @ a 20 °C.

O conhecimento de tais propriedades € muito util em um projeto, pois elas
definem as condi¢cdes de uso e aplicagbes da liga em questéo, juntamente com as

propriedades mecanicas, listadas na Tabela 5, a seguir.
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Tabela 5 — Propriedades mecénicas da liga AA6061 a 25 °C em diferentes condi¢des
microestruturais

Envelhecido Envelhecido

Propriedade Recozido i ralmente (T4)  artificialmente (T6)

Limite de resisténcia a

tracéo (MPa) 125 240 310
Limite de escoamento 55 145 275
Alongamento total (%) 25 22 12
Dureza Brinnell (HB) ® 30 65 95
Limite de resisténcia a

fadiga (MPa) ® 60 9 9
Modulo elastico (GPa) 69 69 69

Fonte: Adaptado pela autora de [3].
Notas: @ esfera de 10 mm, carga de 500 kg com 30 segundos de aplicagdo; ® correspondente a 5 x
108 ciclos.

Como pode ser observado na Tabela 5, as propriedades mecanicas séo
diretamente influenciadas por fatores microestruturais. Neste caso, no tratamento de
envelhecimento natural (T4), existe uma grande quantidade de co-clusters de Mg e Si
na matriz de aluminio, fazendo com que a resisténcia seja maior, comparado ao
estado recozido [6, 8]. Por outro lado, no envelhecimento artificial, tem-se a presenca
da fase B”, a qual faz com que a liga atinja niveis de resisténcia mais elevados [6, 8].

3.2.2 Sequéncia de precipitacdo na liga AA6061

Apesar da composi¢do quimica da liga AA6061 englobar outros elementos
além de magnésio e silicio, a principal fase endurecedora é um binario destes
elementos (B-Mg:2Si). Esta fase é descrita na literatura como resultado de diferentes
sequéncias de precipitacdo. Os primeiros estudos detalhados sobre a sequéncia de
precipitacéo foram conduzidos por Dutta e Allen [6], utilizando calorimetria exploratoria
diferencial (DSC, do inglés “Differential Scanning Calorimetry”) e propuseram a

seguinte sequéncia:

SSSS — clusters de Si — zonas GP-I — zonas GP-Il/B” — B’ — B-MgzSi



11

Nesta sequéncia, SSSS refere-se a solugdo soélida supersaturada de 4tomos.
Os clusters de Si sdo aglomerados de atomos formados nos primérdios da
precipitacdo, sendo muito pequenos, sem estrutura cristalina definida e, portanto, ndo
produzindo contraste em imagens de microscopia de eletronica de transmissao (MET).
As zonas GP sao as zonas de Guinier-Preston, cuja estrutura cristalina é definida e
sua estabilidade é maior em relacdo aos clusters. Outra sequéncia mais completa foi
proposta posteriormente por Edwards e colaboradores [8], inserindo algumas novas
etapas na formacédo da fase (-Mg2Si. A Figura 3.1 mostra o DSC obtido para a liga

AA6061, com as diferentes reagdes que ocorrem na precipitacéo [8].
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Figura 3.1 — Curva de DSC da liga AA6061 iniciada no estado solubilizado com as
indicacdes dos principais picos [8].

Na Figura 3.1 estdo indicados quatro picos exotérmicos, que correspondem
aos diferentes processos que ocorrem ao longo da precipitacdo. O pico exotérmico 1
esta associado com a formacéo de clusters de Mg, de Si e de co-clusters de Mg e Si
[8]. O pico 2a indica a formagcdo de zonas GP e da fase B”. No pico 2b foram
encontradas evidéncias da fase ” por MET. Com o prosseguimento da precipitacao,
as fases B’ e B’ sdo formadas no pico indicado por 3. Os demais picos, nédo
numerados, referem-se a reacdes endotérmicas, associadas com a dissolucdo de
precipitados [8].

Comparando com a proposta apresentada por Dutta e Allen [6], nesta

sequéncia foi determinada a formacao simultanea de clusters de magnésio e de silicio
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ja no inicio da transformacé&o, seguindo-se a dissolucdo dos clusters de magnésio.
Essa dissolu¢do ocorreria de forma que os &tomos de magnésio entrassem em
solucao ficando livres para se recombinarem com os clusters de silicio dando, assim,
origem aos co-clusters [8]. Outra diferenga nesta sequéncia é a fase B’, que os autores
diferenciam da fase B” pela morfologia, parametros de rede e razdo Mg/Si. Dessa

forma, a sequéncia determinada por Edwards et al [8] € a seguinte:

SSSS — clusters de Mg e de Si — dissolucéo dos clusters de Mg — formacéo de
co-clusters de Mg e Si — B” — B’ e B’ — -Mg2Si

Diversos trabalhos indicam que o maximo endurecimento atingido durante o
envelhecimento artificial na liga AA6061 é devido aos precipitados coerentes 3”7, com
morfologia do tipo Widmanstatten [1,3,4,6-9]. Com o0 prosseguimento do
envelhecimento, estes precipitados engrossam, de forma que se tornam barreiras
pouco efetivas a passagem das discordancias. Além destas fases, outras ainda foram
identificadas por diferentes autores e estdo compiladas com detalhes no trabalho de
Ravi e Wolverton [9]. Entretanto, estas fases formam-se em baixas fragbes
volumétricas e tém uma contribuicdo pequena na resisténcia mecéanica. A Tabela 6

mostra um resumo das principais fases presentes na liga AA6061.

Tabela 6 — Informacdes cristalograficas das principais fases encontradas na liga
AAG061

Parametros  Relagbes de

Fase Célula unitaria Morfologia  Fonte

de rede (A) orientacéo
a=6,16
g" ,. b _e1s  (10DEliOODA
MasSi Monoclinica , - Acicular [7,9, 11]
(MgsSie) c=7,10 [101]p||[010]a
y = 82°
B (001)p'||(100)aI

Hexagonal a=17,08 Bastonetes [7, 10]

(Mg,sSi) [100]g/]|[011]a

c=4,05
Cubica de face
001)g||(001
B (Mg2Si) centrada (tipo a=26,40 (001)el|(00L)a Plaquetas [7-9]
CaF2) [100]p||[100]ai
— (001)g'||(001)A -
B’ Hexagonal a=104 Ripas, [8, 9]

c=405  [100]g||[5L0}s  Placas

Fonte: Adaptado pela autora de [7-11].
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Além dessas fases, compostas principalmente por aluminio, magnésio e
silicio, outras fases podem ser encontradas na liga AA6061, na forma de precipitados
e dispersoides, tais como: AlaCuz2MgsSi7 (Q), (FeEMnN)sSi2Alis, (CrFe)aSisAlis, FesSiAliz
e (FeMn)Als. Estas fases apresentam uma contribuicAo minima na resisténcia
mecanica, por serem precipitados grosseiros e presentes em baixas fracoes
volumétricas na liga, ao contrario da fase principal B-Mg2Si [4, 5, 9].

Em geral, com controle adequado de tempo e temperatura, € possivel
controlar as fases formadas, bem como sua quantidade, distribuicdo e tamanho. Estes
tratamentos térmicos aplicados nas ligas de aluminio sao descritos com detalhes no
item 3.3, a seguir.

3.3 Tratamentos Térmicos em Ligas de Aluminio

Com a finalidade de alterar a microestrutura e, consequentemente, as
propriedades, podem ser aplicados tratamentos térmicos adequados nas ligas de
aluminio, escolhidos conforme a composicdo quimica. Assim, origina-se outro modo
de classificacdo: ligas endureciveis por precipitacdo e ligas nao-endureciveis por
precipitacdo. As ligas da série 2xxx, 6xxx, 7xxx e a maioria das ligas da série 8xxx
podem ter suas microestruturas e propriedades modificadas com tratamentos
térmicos, pois pertencem a primeira categoria [1-5]. Por isso o entendimento dos
fendbmenos envolvidos nesses tratamentos torna-se tdo importante, principalmente no
desenvolvimento de pecas de elevada responsabilidade, como é o caso dos
componentes para industria automotiva, ferroviaria e de elementos estruturais [1-5].

O processo de precipitagdo, acompanhado do aumento da resisténcia
mecanica, € um dos tratamentos de grande destaque para as ligas de aluminio e é
assunto das secdes a seguir. Além disso, o encruamento € um mecanismo de
endurecimento usualmente aplicado para aumento de resisténcia mecanica em ligas
de aluminio ndo-endureciveis por precipitacdo, podendo ser associado ou ndo a
outros tratamentos térmicos como recozimento e precipitacdo, e € discutido com
maiores detalhes na secéo 3.4. O recozimento apos o trabalho a frio, por exemplo, &
um tratamento térmico amplamente utilizado nas séries nao-endureciveis por

precipitacdo, ou seja, as series 1xxx, 3xxx, 4xxx e 5xxx [1, 5].
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3.3.1 Designacdo dos Tratamentos Térmicos em Ligas de Aluminio

As ligas endureciveis por precipitacdo podem ser submetidas a diferentes
etapas de tratamento térmico, combinados ou ndo, com etapas de alivio de tensdes
por laminacdo ou estiramento. A AA categorizou o0s tratamentos térmicos aplicaveis
em ligas de aluminio, principalmente as pertencentes as séries 2xxx, 6XxX, 7Xxx e
8xxx, por meio de uma sequéncia de letras e numeros. A Tabela 7 resume o0s

tratamentos térmicos de T1 a T10.

Tabela 7 — Resumo das designacdes e sequéncia de tratamentos aplicados as ligas

de aluminio
Designagéo Descricdo da sequéncia de tratamentos
T1 Conformacéo a quente, resfriamento rapido e envelhecimento natural

Conformacéo a quente, resfriamento rapido, conformacao a frio e

T2 envelhecimento natural

T3 Solubilizacdo, conformacéo a frio e envelhecimento natural

T4 Solubilizacdo e envelhecimento natural

T5 Conformacéo a quente, resfriamento rapido e envelhecimento artificial
T6 Solubilizacao e envelhecimento artificial

T7 Solubilizacao e estabilizacdo (superenvelhecimento)

T8 Solubilizacdo, conformacéo a frio e envelhecimento artificial

T9 Solubilizacdo, envelhecimento artificial e conformacéo a frio

T10 Conformacéo a quente, resfriamento rapido e envelhecimento artificial

Fonte: Adaptado pela autora de [1, 4, 5].

Existem, ainda, outras classificacdes dos tratamentos térmicos das ligas de
aluminio. A letra “O” indica, por exemplo, que o material esta no estado recozido.
Nesse caso, a liga pode ter sido encruada e depois recozida, ou entdo, tratam-se de
pecas fundidas que foram recozidas para aumentar a ductilidade e a estabilidade

dimensional [1, 2, 5]. A letra “F” & adotada para indicar que o material estad no estado
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como fabricado, ou seja, ndo foi submetido a nenhum tratamento térmico ou
termomecanico [2, 5]. A letra “W”, por sua vez, é utilizada para indicar o tratamento de
solubilizacdo em ligas que apresentem envelhecimento natural, tais como as da série
2XXX, 6xxx e 7xxx [1, 2, 5]. A designacao “H” corresponde as ligas endurecidas por
encruamento que podem ou ndo sofrer um tratamento adicional para alivio de tensdes
[9, 10]. Ja a letra “T” é utilizada para indicar que a liga foi termicamente tratada para
produzir microestruturas estaveis, que diferem das obtidas por “O”, “H”, “W” e “F”,
podendo ter ou ndo deformacédo plastica adicional [1, 2, 5]. Como a designagao “T”
pode abranger diferentes tipos de tratamentos térmicos associados ou ndo com
deformacéo plastica, existem subdivisdes que consistem da adicdo de um digito apos
o “T”, de 1 a 10, como mostrado na Tabela 7 [1, 4, 5]. Existem, ainda, outras
subdivisbes de “T” para produtos submetidos a tratamento de alivio de tensdes. A
designagao “Tx51”, por exemplo, é usada em ligas que sao estiradas para
redistribuicdo de tensdes [2, 5]. A designagao “Tx52” é aplicada a ligas que passam
por processos envolvendo compressao direta para alivio de tensdes [5]. Existe, ainda,
a designacao “Tx53” utilizada para produtos submetidos a alivio de tensdes por
combinacdo de estiramento e compressdo. Para produtos solubilizados a partir do
estado “O” ou “F”, temperados e naturalmente envelhecidos para obtencdo de fases
estaveis, adota-se a designacao “T42”. De modo semelhante, a designacéo “T62”, é
aplicavel para componentes solubilizados a partir do estado “O” ou “F”, e envelhecidos

artificialmente [2, 5].

3.3.2 Homogeneizacéao

A homogeneizacdo tem por objetivo melhorar a ductilidade e a estabilidade
dimensional de pecas fundidas em preparacéo as operagdes de conformacao plastica
a quente [1-3]. Muitos componentes fundidos sdo apenas homogeneizados antes de
serem utilizados, como € o caso das ligas para fundicdo. Neste tratamento, os
parametros temperatura e tempo dependem de diferentes fatores, principalmente do
coeficiente de difusdo do soluto na matriz e da microestrutura inicial. A difusdo é um
processo termicamente ativado e consiste na movimentacdo de atomos na estrutura
cristalina. Uma vez que todos os tratamentos térmicos em ligas de aluminio sdo
controlados por processos difusivos, o coeficiente de difusdo do soluto na matriz e a

temperatura sdo parametros decisivos na determinacdo do tempo e rendimento do
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processo [1, 7]. Com relacdo a microestrutura, a forma e tamanho das dendritas, os
gradientes de concentracao e as fases presentes sao alguns dos fatores que também
influenciam no processo de homogeneizacéao [3].

Na pratica industrial, apds o tratamento térmico de homogeneizacao a liga
pode ser submetida a laminagcdo a quente. Assim, a microestrutura de células
dendriticas € modificada pelo encruamento, somado aos efeitos de recristalizacdo
dindmica (fendmeno termicamente ativado) e redistribuicdo de solutos [1-5]. Dessa
maneira, outro objetivo da homogeneizacdo € o de modificar a microestrutura de
células dendriticas, além de redistribuir os &tomos de solutos, minimizando a

segregacao quimica [1-4, 7].

3.3.3 Envelhecimento Natural

Este tratamento térmico consiste na solubilizacdo, seguida de resfriamento
rapido (témpera) e manutencdo da liga de aluminio em temperatura ambiente. O
envelhecimento natural ocorre em ligas da série 2xxx, algumas ligas da série 6xxx e
da série 7xxx contendo cobre. Nestas ligas, 0 aumento da resisténcia mecéanica ocorre
em poucas horas ap0s a solubilizagédo e témpera, atingindo a estabilidade ap6s alguns
dias [2, 3].

O tratamento de solubilizacédo objetiva dissolver todos os precipitados solUveis
da liga, de forma a obter uma solucéo sélida supersaturada, aplicando-se tempo e
temperatura adequados. Uma temperatura muito elevada ("overheating”) pode
promover a formacao de liquido localizado em interfaces e contornos de gréo, devido
a reacdes eutéticas. Além disso, tempos muito curtos e/ou temperaturas muito baixas
("underheating™), podem ser insuficientes para a completa dissolugéo e distribuicédo de
soluto da matriz de aluminio [3, 7]. Por isso a escolha adequada destes parametros
conforme a composi¢ao quimica da liga € importante.

A etapa seguinte a solubilizacédo é a témpera. A SSSS obtida anteriormente
deve ser retida em temperatura ambiente com um resfriamento rapido, para posterior
precipitacdo. Além de reter a SSSS, a témpera também retém um grande ndmero de
vacancias na estrutura cristalina, sendo que as mesmas desempenham papel
fundamental nos processos difusivos em baixa temperatura que levam a formacéo de

zonas [2-5]. De uma forma geral, elevadas taxas de extracdo de calor resultam em
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melhores combinacdes de resisténcia e tenacidade, além de resisténcia a corrosao
[3, 7].

Na sequéncia do envelhecimento natural, a liga € mantida em temperatura
ambiente para que proceda a precipitacdo. Este fendmeno ocorre devido a
supersaturacdo de atomos de soluto e vacancias, obtida com a témpera. A
supersaturacdo conduz a uma rapida formacdo de clusters em temperaturas
relativamente baixas, pois necessita de uma baixa energia de ativacao para ocorrer
[3, 4]. As interfaces formadas sao coerentes, provocam minima energia de distor¢ao
na estrutura cristalina, favorecendo assim a termodindmica e minimizando a energia
de ativacdo necessaria para a transformacdo SSSS — co-clusters e/ou zonas GP. A
formacdo dessas zonas GP no envelhecimento natural esta relacionada com a
alteracéo das propriedades mecanicas observadas nessas ligas. A Figura 3.2 mostra

a variagéo da dureza durante o envelhecimento natural da liga AA6061 [12].
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Figura 3.2 — Curva de dureza em funcéo do tempo de envelhecimento natural a 25 °C
da liga AA6061 [12].

Na Figura 3.2 nota-se que ha uma variacdo significativa da dureza no
envelhecimento natural, associada principalmente a formacao de co-clusters [3, 8, 12].
Durante a deformacé&o plastica, a movimentacdo das discordancias € dificultada pela
presenca de particulas de segunda fase, como € o caso dos precipitados formados no

envelhecimento natural da liga AA6061. Estas fases possuem um parametro de rede
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distinto da matriz de aluminio, gerando uma distorcdo ao seu redor e,
consequentemente, um campo de tensdes [13-15]. S&o0 estes campos de tensdes que
interagem com os campos de tensdes das discordancias, reduzindo seu livre caminho
meédio. Diferentes tipos de interface podem estar presentes: coerente, semi-coerente
e incoerente. A Figura 3.3 mostra de maneira esquematica os tipos de distor¢cao
gerados na rede cristalina com a presenca de precipitados com diferentes interfaces
[13].
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Figura 3.3 — Representacdo esquematica das distorcbes causadas na rede cristalina
pela presenca de precipitados com interfaces: (a) coerente; (b) coerente
com distorcao; (c) semi-coerente; e (d) incoerente [13].

Na Figura 3.3, para o caso da liga AA6061 a interface coerente € encontrada
nos clusters, co-clusters, zonas GP e na fase B” [7, 13]. Neste tipo de interface todos
os planos cristalinos da fase possuem correspondéncia com os da matriz. Com o
prosseguimento do envelhecimento e o crescimento da fase, a interface perde a sua
coeréncia, passando para semi-coerente, na qual apenas parte dos planos cristalinos
da fase possui um correspondente na matriz, até atingir a completa incoeréncia com
posterior crescimento [13-15]. Além disso, a incoeréncia também € causada por
incompatibilidade cristalografica entre precipitado e matriz, ou seja, parametros de
rede distintos. No caso da liga AA6061, estes dois ultimos tipos de interfaces
correspondem a 3’ e B-Mg2Si, respectivamente [7].

O envelhecimento natural da liga AA6061 € complexo e objeto de inUmeros
estudos. Em seu trabalho, Murayama e Hono [16] estudaram duas ligas do sistema
Al-Mg-Si, tratadas em diferentes condigdes, incluindo o caso de envelhecimento
natural anterior ao artificial. Nas amostras que foram envelhecidas naturalmente por

70 dias, nenhuma evidéncia de precipitados foi encontrada em MET, sendo admitida
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a presenca de clusters, os quais ndo possuem estrutura atbmica definida e sdo muito
pequenos, como evidenciado pela Figura 3.4. Além disso, mostrou-se que um excesso
de silicio na composicao, provoca um aumento na fracdo volumétrica de zonas GP no
envelhecimento artificial posterior [16]. Entretanto, 0 mecanismo detalhado de cinética

e formacédo destes clusters néo foi estudado.

Figura 3.4 — Imagem de MET em campo claro e respectivo padrdo de difracdo de area
selecionada no eixo de zona [001], obtido na liga Al-0,7Mg-0,33Si apés
envelhecimento natural por 70 dias [16].

Nos trabalhos conduzidos por Seyedrezai e colaboradores [17], realizou-se
um estudo minucioso dos estagios iniciais da formacédo dos clusters em temperaturas
na faixa de -20 a 50 °C, utilizando medidas de resistividade elétrica. Dessa forma,
mudancas na resistividade foram associadas com a aniquilagdo de vacancias,
formacdo de clusters e diminuicdo de solutos na matriz. A temperatura de
envelhecimento natural neste estudo influenciou fortemente a taxa de formacgéo dos
clusters. Os diferentes valores de energia de ativagdo que foram calculados indicaram
que, provavelmente, este processo seja controlado pela taxa de migracdo de
complexos soluto-vacancia, ao invés de atomos individuais [17].

A elevada taxa de formacao de clusters observada nas ligas da série 6xxx tem
sido explicada principalmente em funcéo da supersaturacdo de vacancias retidas na
témpera. Entretanto, alguns outros modelos foram propostos e confirmados por

diversos estudos a respeito deste processo. Um dos mais recentes foi proposto por
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Zurob e Seyedrezai [18]. Neste modelo, as vacancias ficam aprisionadas nos clusters
de soluto e a adicdo de novos atomos ao cluster depende da probabilidade da
vacancia “escapar” e ir para a matriz. A Unica forca-motriz neste processo seria a forca
de interacdo entre vacancia e soluto, ao invés do gradiente de composicdo e da
supersaturacdo de soluto [18]. Dessa forma, o envelhecimento natural nas ligas da
série 6xxx mostra-se relativamente complexo, principalmente nos seus estagios
iniciais.

A presenca dos co-clusters, que sao mais resistentes ao cisalhamento por
discordancias do que a matriz, afeta diretamente as propriedades mecanicas. Banhart
et al [19] conduziram um estudo detalhado do envelhecimento natural de ligas da série
6xxx, e por medidas de dureza, identificaram ao menos trés diferentes estagios: um
rapido endurecimento, seguido de uma regido de transi¢cdo para, finalmente, uma
etapa de endurecimento lento. Estes estagios também foram observados nas medidas
de resistividade elétrica. Os estudos com DSC utilizando amostras envelhecidas
naturalmente em tempos que variaram de uma hora a uma semana, mostraram
diferencas significativas nas curvas, em comparacdo com a amostra recém-
solubilizada. Para uma hora de envelhecimento natural, o pico exotérmico associado
com a formacgéo de clusters desaparece, ficando somente o pico da formacdo de
zonas GP deslocado para temperaturas ligeiramente maiores. Para uma semana de
envelhecimento natural, este pico é deslocado para temperaturas mais elevadas.
Assim, na primeira hora de envelhecimento as vacancias estdo aprisionadas e
imobilizadas nos clusters de silicio, tornando-os mais densos. No prosseguimento do
processo, a difusdo do magnésio aumenta, conduzindo a formacao dos co-clusters de
Mg e Si. Esta etapa foi associada com a regido de transicdo na dureza e na
resistividade elétrica. Finalmente, nos estagios finais de envelhecimento natural a
variacdo da dureza torna-se menor, possivelmente pela ordenacdo dos co-clusters,
acompanhada da libertacdo das vacancias que sao aniquiladas em sorvedouros na
matriz [19].

3.3.4 Envelhecimento Artificial

O envelhecimento artificial € aplicado as ligas de aluminio apos a solubilizacéo
e témpera, mantendo-se o material em temperaturas normalmente acima de 100 °C,

por tempo suficiente para que ocorra a precipitagao completa, verificada indiretamente
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pela variagdo de propriedades mecénicas [1-5]. Neste caso, a cinética de
transformacao de fases é acelerada em propor¢cdo a energia térmica fornecida. Além
disso, para o caso da liga AA6061, no envelhecimento artificial a principal fase
endurecedora é a 37, ao invés dos co-clusters como no envelhecimento natural [1, 6,
8]. Dessa forma, é possivel atingir niveis mais elevados de resisténcia, como foi
mostrado na Tabela 5. A Figura 3.5 mostra a evolucdo do limite de escoamento em
funcdo do tempo de envelhecimento artificial na liga AA6061, para diferentes

temperaturas de tratamento [3].
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Figura 3.5 — Curvas de limite de escoamento em funcdo do tempo de envelhecimento
artificial apés a solubilizacéo da liga AA6061, em diferentes temperaturas

[3].

Observa-se no gréfico da Figura 3.5 que, para elevadas temperaturas de
tratamento térmico, ou seja, acima de 200 °C, a maxima resisténcia € atingida em
tempos mais curtos. Entretanto, o valor do limite de escoamento diminui com o
aumento da temperatura. Para temperaturas mais baixas, o pico € atingido em tempos
maiores, mas atinge niveis mais elevados de resisténcia. Estes efeitos podem ser
explicados em funcédo do tamanho e distribuicdo da fase B”, e de sua interagdo com
as discordancias durante a deformacao. A Figura 3.6 mostra uma imagem de MET da
fase B” em uma liga da série 6xxx [20].
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(@) (b)

Figura 3.6 — Em (a) imagem de MET em campo claro mostrando a fase ” no eixo de
zona [011]a; e em (b) o respectivo padrdo de difracdo de éarea
selecionada. Notar as linhas (“streaks”) nas dire¢gdes [100] e [010],
indicando precipitados alongados em <100> da matriz de aluminio [20].

Em resumo, temperaturas mais elevadas promovem menores taxas de
nucleacao e elevado engrossamento e coalescimento de particulas, de modo que elas
se tornem barreiras pouco eficientes a passagem de discordancias [2, 3]. Por outro
lado, temperaturas mais baixas promovem uma taxa de nucleacdo maior, entretanto
nao favorece o crescimento, de modo que uma fracdo volumétrica maior de
precipitados finos e dispersos possa ser formada, o que se reflete no aumento da
resisténcia mecanica [2, 3]. Na Figura 3.5, por exemplo, nota-se que a temperatura de
171 °C promove uma grande variacdo do limite de escoamento em um tempo
relativamente curto, em torno de 24 a 30 horas. A queda de resisténcia observada nas
diferentes temperaturas ocorre pelo engrossamento dos precipitados formando B’ e 3,
respectivamente, seguindo a sequéncia de precipitacao [3, 4, 7, 8].

Alguns estudos sobre a liga AA6061 versam sobre a influéncia de um pré-
envelhecimento natural no envelhecimento artificial. Pogatscher e colaboradores [21]
estudaram a influéncia da sequéncia de tratamentos térmicos na microestrutura da
liga AA6061 e encontraram uma distribuicio monomodal da fase B” quando realizado
o envelhecimento artificial imediatamente apds a solubilizacdo e témpera. Por outro
lado, quando a amostra foi envelhecida naturalmente por 1,2 x 10® segundos
(aproximadamente 14 dias) para, entdo, ser submetida ao envelhecimento artificial,

foi determinada uma distribuicdo bimodal da fase 3”. Este efeito € um reflexo causado



23

por clusters pré-existentes, vacancias e/ou discordancias na formacdo dos
precipitados B” [21].

Usualmente, nas ligas de aluminio trabalhaveis sdo adotadas combinacdes
de processamento mecanico e tratamentos térmicos, isto €, tratamentos
termomecanicos. De fato, além dos tratamentos térmicos citados na se¢éo 3.3, as
ligas de aluminio podem ter suas propriedades mecéanicas alteradas a partir de
processos de conformacédo plastica, os quais envolvem o fenbmeno denominado
encruamento, ou endurecimento por trabalho a frio. Este assunto faz parte do escopo

do presente trabalho e é tema da secéo 3.4, a sequir.

3.4 Endurecimento por deformacgéo a frio

3.4.1 Estado encruado

Tanto o trabalho a frio quanto o trabalho a quente sdo capazes de alterar
substancialmente as propriedades mecéanicas nos metais e ligas [13-15, 22, 23].
Normalmente, deformacdo plastica em temperaturas homologas (razdo entre
temperatura de deformacao e temperatura de fuséo) acima de 0,5, considera-se como
trabalho a quente, e abaixo disto, como trabalho a frio. Estas alteracdes de
propriedades séo reflexos de mudancas microestruturais causadas pela deformacao
plastica. De toda a energia despendida para se deformar um metal ou liga, cerca de 1
a 2% sao armazenados no material na forma de defeitos, e o saldo restante é energia
perdida na forma de calor [22, 23].

As altera¢cdes microestruturais observadas no encruamento possuem grande
interesse académico, mas também sdo muito importantes em aplicacdes industriais.
Nesse caso, o conhecimento dos fendmenos envolvidos no encruamento pode prever
o desgaste, 0 custo-beneficio e a geometria do equipamento utilizado em processos
como laminacdo, forjamento e extrusdo [13-15]. Além disso, as propriedades
adquiridas pelo material apés o processamento podem ser previstas, sendo possivel
avaliar a futura necessidade de tratamentos térmicos combinados [23].

Durante o encruamento de metais e ligas, ocorre a geragcédo, movimentacao,
aniquilacdo e interacdo de defeitos, principalmente discordancias [13-15, 22]. Em
geral, com o0 aumento do grau de deformacéo plastica, ocorre o aumento na densidade

de defeitos, isto €, os eventos de aniquilacdo ocorrem em uma frequéncia menor do
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gue os de geracdo, movimentacgao e interacao. Entretanto, a taxa de aniquilagéo pode
ser maior ou igual & de geracdo/movimentacdo/interacdo de defeitos nos casos de
recuperacdo dinamica, isto €, recuperacao durante a deformacédo plastica, o que é
comum em metais e ligas de alta Energia de Defeito de Empilhamento (EDE) [22, 23].
Fatores como a estrutura cristalina, composi¢cdo quimica, temperatura, modo de
deformagé&o, microestrutura inicial, taxa de deformagdo, entre outros, Sao
determinantes na extensdo do encruamento nos metais e ligas [22, 23].

Diversas mudancgas ocorrem na microestrutura durante a deformacdo. Uma
destas ocorre na forma dos grdos e no aumento da area superficial total. Novos
contornos sao criados durante a deformacao pela incorporacdo de discordancias
continuamente geradas no processo [13-15]. Essas discordancias empilham-se em
contornos, que atuam como barreiras ao deslizamento, formando degraus que,
sucessivamente, aumentam a area superficial total. Além disso, os contornos também
podem ser fonte de discordancias durante a deformacéao plastica [13, 22, 23].

Outra mudanca importante que ocorre na microestrutura esta associada com
a geracao e interacao de discordancias. A interceptacdo desses defeitos € um evento
comum que ocorre durante a deformacdo plastica e, também, é responsavel pelo
correspondente aumento da resisténcia mecanica. Ao se interceptarem, as
discordancias podem formar degraus, os quais s6 se movimentam de modo nao-
conservativo, isto €, envolvendo fendmenos difusivos (ativados termicamente), nos
guais ocorre a emissao de vacancias [13, 22, 24]. Um importante aspecto do
encruamento é a ativacao de fontes de discordancias. Essas fontes podem estar
presentes em contornos de grdos, superficies, particulas de segunda fase,
discordancias imobilizadas, entre outros. Além disso, as interacdes entre 0s campos
de tensdo elastica das discordancias promovem sua aniquilacdo ou seu
empilhamento, dependendo dos tipos de campos de tensédo envolvidos [13-15, 22,
24].

De uma forma geral, em metais e ligas encruados o livre caminho médio das
discordancias diminui, conforme proposto na teoria de Taylor, em 1934 [15, 23]. ApOs
deslizarem por uma distancia L, as discordancias tornam-se “iméveis” quando sua

densidade atinge determinado valor p. Estes parametros estdo associados com a

deformacé&o verdadeira € e o vetor de Burgers b pela equacao (3.1), a sequir.
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e=p.b.L (3.2)
No estudo do encruamento, é feita uma divisdo das etapas envolvidas no

processo. A Figura 3.7 mostra um grafico de tenséo x deformacéo (cisalhamento) para

um monocristal de estrutura Cubica de Face Centrada (CFC) [15].

Tensio —e

Deformagio -— 4

Figura 3.7 — Grafico tenséo x deformacdo mostrando os trés estagios do encruamento
para um monocristal de estrutura cristalina CFC [15].

No estagio | indicado na Figura 3.7, que se inicia logo apds o limite de
escoamento, tem-se uma regido na qual o deslizamento é facilitado e a taxa de
encruamento é baixa, sendo valido apenas para monocristais (corresponde, também,
a ativacdo de apenas um sistema de escorregamento) [15, 22]. Por outro lado, no
estagio Il, a taxa de encruamento aumenta rapidamente. Este estagio também é
denominado de regido linear de endurecimento. J4 o estagio lll, conhecido como
regido parabdlica de encruamento, aparecem bandas de deslizamento e a taxa de
encruamento é reduzida em funcdo da recuperacdo dinamica. Diferentemente do
estagio Il, este estagio € fortemente dependente da temperatura e do material [15].

Configuragdes especificas de discordancias no interior dos grédos também séo
observadas durante o encruamento e sdo denominadas de subestruturas de graos.
Com o aumento da densidade de discordancias, a principal tendéncia € a reducao da
energia armazenada pelo rearranjo das mesmas. Isto conduz a formacdo de
subestruturas conhecidas por LEDS (do inglés, “Low-Energy Dislocation Structures”)

[23, 25, 26]. As diferentes configuracbes que podem ocorrer dependem da EDE do
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metal ou liga, do modo e do grau de deformacg&o. De um modo geral, metais ou ligas
de alta EDE, quando deformados, tendem a formar células de discordancias no interior
dos grédos (ou subgrdos), isto €, possuem uma distribuicAo heterogénea de
discordancias [22-24]. Por outro lado, metais e ligas, de baixa EDE possuem uma
distribuicdo homogénea (plana) de discordancias no interior dos gréos. A Figura 3.8
exemplifica de forma esquematica a distribuicdo de discordancias em materiais com
diferentes EDE’s [24]. Além disso, a presenca de particulas de segunda fase afeta

essa distribuicdo, podendo ser uma fonte adicional de novas discordancias.

(a) (b)

Figura 3.8 — Representacédo esquematica do arranjo de discordancias no interior dos
gréos de materiais com (a) baixa EDE; e (b) alta EDE [24].

Para o caso da liga AA6061 que apresenta uma EDE relativamente alta em
relacdo a outros metais e ligas (da ordem de 150-160 mJ/m?2), predomina a distribuicédo
heterogénea de discordancias, como mostrado na Figura 3.8 (b) [23, 24]. Desse modo,
durante a deformacgdo, em escala microscépica ocorrem simultaneamente eventos
gue conduzem a subdivisdo dos grdos, como a multiplicacdo de discordancias e
formacgao de contornos geometricamente necessarios (GNB, do inglés “Geometrically
Necessary Boundaries”), formados por arranjos complexos de discordancias (células
de discordancias), os quais acomodam gradientes de deformacéao plastica [23, 25, 26].
As células de discordancias formadas no encruamento possuem um grau de
desorientag&o baixo em relacdo as demais células. Além disso, os grupos de células
de discordancias sdo delimitados pelas chamadas densas paredes de discordancias
(DDW, do inglés “Dense Dislocation Walls”) e microbandas (MB, do inglés
“Microbands”) [22, 25, 26]. Com a evolu¢do do encruamento, tanto as DDW como as
MB transformam-se em estruturas lamelares. Tais estruturas sdo separadas pelos

contornos lamelares (LB, do inglés “Lamellar Boundaries”) [23, 25].
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Quando tratada termicamente a liga AA6061 exibe particulas de segunda fase
de B-Mg2Si, as quais também afetam o comportamento das discordancias durante a
deformacdo. De uma forma geral, os precipitados podem ser deformaveis ou
indeformaveis em relacéo a matriz. Os precipitados indeformaveis, quando presentes,
geram uma incompatibilidade da deformacdo na interface matriz-precipitado, que €
acomodada pela geracdo de discordancias geometricamente necessarias e de vazios
[13-15, 22, 23]. Por outro lado, as particulas deformaveis ao interagirem com as
discordancias podem ser cisalhadas, acompanhando a deformacéo gerada na matriz
[13-15, 23]. A Figura 3.9 mostra um grafico esquemético que diferencia os regimes
que ocorrem para particulas deformaveis e indeformaveis, conforme o tamanho do

precipitado e a resisténcia mecanica da liga [15].

\ Particulas

v indeformaveis

\ -
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N deformaveis

Resisténcia

Tamanho de particula

Figura 3.9 — Variacao da resisténcia mecéanica com o tamanho de particula, definindo
o regime de deformacao de particulas de segunda fase [15].

Na Figura 3.9, tem-se que as particulas pequenas sao coerentes e
deformaveis pelas discordancias, sendo que o mecanismo de cisalhamento é
predominante. Por outro lado, os precipitados de maiores dimensdes sao
indeformaveis e incoerentes com a matriz. Desta forma, existe um tamanho critico, no
qual a distribuicdo de precipitados causa 0 maximo endurecimento. Conforme citado
anteriormente, a principal fase endurecedora na liga AA6061 é o metaestavel p”, de
interface coerente com distor¢céo, ou seja, 0 mecanismo esperado de interacao entre

discordancia e precipitado € o de cisalhamento. A Figura 3.10 exemplifica este
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fendmeno com uma imagem obtida por MET de precipitados coerentes cisalhados

pela passagem de inUmeras discordancias [13].

.

‘\ . 0.2pum

Figura 3.10 — Fase y (NisAl) cisalhada por inumeras discordancias, na liga
Ni19Cr69Al, envelhecida a 750 °C por 540 horas com 2% de
deformacédo. Imagem obtida por MET [13].

Por outro lado, as discordancias que interagem com precipitados de interface
incoerente podem ser curvadas a ponto de envolverem as particulas de precipitados,
formando anéis de discordancias [13-15]. Tal fendmeno é conhecido como
mecanismo de Orowan, no qual propde-se que a tensdo cisalhante necessaria para
curvar a discordancia € inversamente proporcional a distancia entre as particulas, vide
a equacao (3.2) [13, 14, 23].

(3.2)

3]
= |,

Sendo, T a tensdo necessaria para dobrar uma discordancia, G o médulo de
cisalhamento e x a distancia média de separac¢éo entre particulas [13].

A Figura 3.11 ilustra esquematicamente a passagem de uma discordancia por
trés particulas incoerentes e indeformaveis em uma matriz ductil e mostra uma

imagem obtida por MET do mecanismo de Orowan [23].
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Figura 3.11 — Em (a) representacdo esquematica do mecanismo de Orowan. Com a
aplicacao de uma forga “F”, a discordancia curva-se entre as particulas
com distancia “A”, formando um anel. Apés a passagem, ocorre a
recombinacédo das discordancias; e em (b) imagem de MET mostrando
anéis de discordancias ao redor de particulas NizSi em um monocristal
de Ni-6%Si [23].

Em ambos os casos de interagdo durante a deformacdo plastica, o livre
caminho médio das discordancias na microestrutura € reduzido e conduz ao aumento
da resisténcia mecanica observado em metais e ligas com dispersao de precipitados
[13-15, 22-24]. Além disso, a densidade de discordancias € aumentada, devido a
natureza da interacéo presente, gerando uma distribuicdo mais heterogénea desses
defeitos na microestrutura das ligas [23].

O entendimento dos mecanismos envolvidos na deformacgéo plastica, bem
como dos fendmenos relacionados ao endurecimento por trabalho a frio sdo de
extrema importancia para a compreensao da extensao da alteracédo de propriedades
e dos fenbmenos envolvidos com o subsequente recozimento. Além da deformacéo
plastica convencional, isto €, por meio de técnicas usuais como laminacao, extrusao,
estiramento, estampagem e entre outros, a DPS tem sido extensivamente estudada
devido as propriedades exibidas pelos materiais submetidos a tais técnicas néo-
convencionais de deformacdo. As diferencas microestruturais sao bastante
significativas e merecem destaque. Assim, a deformacao plastica severa é tema da

secédo 3.4.2, a sequir.

3.4.2 Deformacgéo Plastica Severa

A denominacdo deformacéo plastica severa, ou do inglés, “Severe Plastic

Deformation” (SPD), identifica um grupo de métodos de processamento pelos quais é
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possivel atingir elevados graus de deformacéo plastica e produzir um material com
tamanho de gréo significativamente menor do que o obtido em processos
convencionais [27]. Muitas técnicas DPS deformam o material sem alteracdes
dimensionais significativas permitindo a repeticdo do processo por inUmeras vezes,
alcancando elevadas deformacdes acumuladas. Com isso é possivel atingir tamanhos
de grao sub-micrométricos (menor que ~1 um) sem limitagcdes de espessura [27-30].

Em geral, o tamanho de grdo médio alcancado pelos métodos adotados
industrialmente, como laminacdo, extrusao e forjamento, esta limitado a alguns
micrometros. Entretanto, alguns estudos indicam ser possivel obter materiais com
gréo ultrafino a partir dessas rotas tradicionais [31]. Neste caso, had uma
incompatibilidade de dimensdes geradas para uso pratico, o que fortaleceu os estudos
sobre as técnicas de DPS nas ultimas décadas [27-32].

Materiais de grao ultrafino ou, do inglés, “Ultrafine Grained Materials” (UFG),
sdo materiais policristalinos com tamanho de grao menor do que ~1 ym (tamanho de
grao sub-micrométrico). Esses materiais sdo produzidos, em geral, por técnicas de
deformacéo severa, sendo que podem ser distinguidas duas principais rotas: “bottom-
up” e “top-down” [32, 33].

A rota “bottom-up” ou “de baixo para cima” consiste da fabricagao de materiais
UFG a partir de atomos individuais ou da consolidacdo de particulas nanométricas
[32]. Ou seja, parte-se de um tamanho muito pequeno para o tamanho sub-
micrométrico de gréo, a partir de processos especiais que incluem a eletrodeposicao
ou a moagem de alta energia com subsequente consolidag&o. Por outro lado, a rota
“top-down” ou “de cima para baixo” € caracterizada pela reducdo gradativa do
tamanho de grdo, a partir de um tamanho mais grosseiro, até a escala sub-
micrométrica ou nanométrica. Em geral, as técnicas de deformacao severa visando
obter materiais UFG utilizam a segunda rota [32, 33] da qual a Extrusdo em Canal
Angular (ECA) é a principal e com maior viabilidade pratica. Essa técnica é o tema
principal do presente trabalho e seré tratada com maiores detalhes na secédo 3.4.3, a

sequir.
3.4.3 Extrusdo em Canal Angular

A Extrusdo em Canal Angular (do inglés, “Equal-Channel Angular Pressing” -

ECAP) € um processo de deformacdo severa desenvolvido nas décadas de 1970 e
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1980 na extinta Unido Soviética, por Segal e colaboradores [33, 36]. A proposta foi
desenvolver uma técnica de processamento impondo um elevado grau de deformacao
por cisalhamento puro. Entretanto, apesar deste objetivo ter sido alcancado, apenas
no inicio deste século a técnica passou a ser estudada extensivamente, com o
propasito de refino microestrutural e obtencéo de materiais UFG [32, 33].

O processo ECA consiste em forcar a passagem de uma amostra metalica por
dois canais sequenciais com as mesmas dimensdes, que formam um angulo entre si.
A Figura 3.12 esquematiza uma matriz de ECA com canais posicionados a 90°, em
que uma amostra passante pelos canais sofre deformacdo principalmente por
cisalhamento [33, 35].

" | Amostra

| il ’// - 17 / 1 s = <45° 2 X
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Figura 3.12 — Em (@) representacédo esquematica do processo de ECA mostrando o
plano de cisalhamento entre os elementos 1 e 2 na mudanca de direcao
de extrusdo da amostra; e em (b) os elementos 1 e 2, antes e apos
ECA, respectivamente [35].

O processo ECA permite que as dimensdes finais da amostra processada
sejam semelhantes as iniciais, especialmente na secdo transversal. Esta
caracteristica, que permite a aplicacdo de grandes deformacdes por cisalhamento,
diferencia este processo de outros utilizados em larga escala pela industria, como
laminacéo, forjamento e extruséo [32-36]. No caso da laminacé&o, por exemplo, existe
uma limitacdo 6bvia de espessura, a qual também limita o refinamento microestrutural.
Na ECA esta limitacdo de espessura € superada, pois mantém-se a geometria inicial
de modo que o grau de deformacao € aumentado submetendo-se a repetidos passes
[32-36].
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A deformacédo equivalente (en) em ECA pode ser determinada por
aproximagfes analiticas para diferentes geometrias da matriz, desprezando-se o
efeito de atrito [33]. A Figura 3.13 indica esquematicamente trés geometrias para a
deformacdo de uma unidade de volume de vértices abcd, sendo indicados dois
parametros fundamentais em ECA: o angulo entre canais (P) e o angulo de curvatura
no ponto de intersec¢do (V). Estes parametros relacionam-se entre si e com o nimero

de passes (N), pela expressao (3.3), abaixo.

(@) (b) ()

Figura 3.13 — Representacdo esquematica de trés condicbes de geometria de matriz
em ECA. Em (a) ¥ = 0°; (b) W = (T1-P)%; e (c) 0° < W < (11-P)° [33].

EN = % [2cot (% + g) + Wcosec (% + %)] (3.3)

A condicdo de maior severidade de deformacéo € a mostrada na Figura 3.13
(a), pois para angulo de curvatura g nulo (condigcéo limite), a solugdo da expressao
(3.3), para diversos angulos entre canais € maior que para as demais condi¢des de
geometria, com ¥ > Q°.

A influéncia do parametro geométrico W na deformacéo verdadeira € menos
significativa que do angulo entre canais. O gréfico da Figura 3.14 mostra a variagédo

da deformagéao equivalente para valores de 45° < ® < 180°e 0° < W < 90° [33].
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Figura 3.14 — Variacdo da deformacdo equivalente em funcdo da alteracdo dos
parametros ® e W, com um passe em ECA [33].

De acordo com a Figura 3.14, o valor de W tem um pequeno efeito sobre a
deformacdo equivalente, exceto para ® < 90°, a partir do qual passa a exercer maior
influéncia. Por outro lado, valores menores de W e ® implicam em maiores graus de
deformacédo impostos durante ECA. No entanto, essa condicdo exige maiores
esforcos de prensagem, o que € inconveniente em termos operacionais. Ainda, em
termos de homogeneidade da deformacdo existe um compromisso entre estes
parametros geométricos, o que foi analisado por Mendes Filho et al [37]. Neste
trabalho, mostrou-se que a homogeneidade de deformacao diminui com o aumento
de W, sendo este efeito bastante acentuado na liga Al-4%Cu [37]. Dessa forma, apesar
de maiores &ngulos de curvatura g resultarem em menores cargas de prensagem,
para um dado @, a microestrutura é negativamente afetada.

Outro parametro fundamental em ECA é a rota utilizada. Basicamente, séo
distinguidas quatro rotas de processamento, aqui ilustradas na Figura 3.15 [33, 35].
Cada uma dessas rotas ativa sistemas distintos de deslizamento nos metais e ligas
submetidos a multiplos passes de ECA. Dessa forma, a microestrutura final € afetada

pela escolha da rota.
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Figura 3.15 — Representacdo esquematica das quatro rotas fundamentais adotadas
em ECA [35].

Ao ser processado pela rota A em multiplos passes, o material deforma-se
plasticamente pela ativacdo de dois planos de cisalhamento que fazem 90° entre si.
Dessa forma, a microestrutura obtida possui orientacao cristalogréfica preferencial (ou
textura) na direcdo desses planos [32-36]. Por outro lado, nas rotas Ba e Bc, diversos
planos de deslizamento em variadas dire¢cdes sédo solicitados ap0s varios passes.
Como resultado, obtém-se uma microestrutura mais homogénea e com grados mais
equiaxiais do que as demais rotas, para metais de estrutura cubica de face centrada
(CFC) e hexagonal compacta (HC) [32-35]. Finalmente, na rota C, durante a
deformacédo séo ativados planos de deslizamento paralelos entre si, de forma que a
deformacéo é restaurada a cada numero de passes pares [32-36].

A velocidade de deformacéo € outro fator experimental no processamento por
ECA e, normalmente, sdo usados valores que variam de 1 a 20 mm/s [33]. Berbon e
colaboradores [34] estudaram a influéncia da velocidade de processamento na liga Al-
1%Mg adotando velocidades variando de 102 a 10 mm/s e concluiram que para a liga
estudada a velocidade exerce uma influéncia muito pequena na resisténcia mecanica,
para a liga estudada [34].

A temperatura, por sua vez, exerce forte influéncia sobre a microestrutural
final, sendo outro importante parametro experimental em ECA [33]. Um estudo

conduzido por Yamashita e colaboradores [38] demonstrou que a temperatura de
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processamento modificou a microestrutura de aluminio puro, e das ligas Al-3%Mg e
Al-3%Mg-0,2%Sc. Foram observados dois comportamentos: o primeiro era 0 aumento
do tamanho de grao final com a temperatura de deformacdo e o segundo foi que a
fracdo de contornos de baixo angulo aumentou, juntamente com o incremento de
temperatura [38].

De uma forma geral, a ECA é uma técnica de DPS amplamente empregada
para uma variedade de metais e ligas, nos quais obtém-se microestruturas refinadas
com grande aumento da resisténcia mecanica, mas razoavel perda de ductilidade [32,
33]. Alterando-se os parametros experimentais e geometria da matriz, € possivel
aumentar ainda mais a severidade desta deformacédo. Nos Ultimos anos, 0s processos
de deformacao em baixa temperatura tém sido estudados, principalmente a laminacéo
criogénica, isto €, com chapas resfriadas na temperatura do nitrogénio liquido (NL)
[39-48]. A reducao da temperatura € uma estratégia para aumentar a severidade da
deformagéo, pois suprime parcialmente mecanismos de recuperagdo dinamica,
conduzindo assim a um aumento da densidade de defeitos, principalmente
discordancias. A seguir, a secdo 3.4.4 trata da deformacéo criogénica, que é principal

tema do presente trabalho.

3.4.4 Deformacao Criogénica

A deformacéo criogénica tem despertado grande interesse nos ultimos anos,
devido ao intenso refino microestrutural assim obtido, mesmo sem a imposi¢ao de
elevados graus de deformacéo plastica [39, 40]. Outro efeito interessante da reducao
da temperatura, além do aumento da resisténcia mecanica, é a reducdo da perda de
ductilidade [3, 40, 41, 45]. A Figura 3.16 mostra a variacao do limite de escoamento e
do alongamento total para a liga AA6061 em funcao da temperatura de ensaio [3].

Na Figura 3.16 nota-se que o limite de escoamento aumenta continuamente
com a reducdo da temperatura. Por outro lado, o alongamento reduz-se até préximo
de 0 °C e aumenta ligeiramente com a reducéo da temperatura. Desta forma, tem-se
um indicativo do comportamento da liga AA6061 em temperaturas criogénicas que,
além de aumentar a sua resisténcia mecanica, gera um pequeno acréscimo na
ductilidade, que pode ser associado com a ocorréncia de recristalizacdo. Esse

comportamento particular em baixas temperaturas faz com que o processo de
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deformacéo seja facilitado, até certo grau, tornando-o vantajoso do ponto de vista de

refino microestrutural.
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Figura 3.16 — Propriedades mecanicas em tracdo uniaxial da liga AA6061 em
diferentes temperaturas [3].

Os primeiros estudos utilizando a deformacao criogénica concentraram-se na
laminacédo (ou criolaminacédo) devido a facilidade e simplicidade de processamento. A
laminacdo criogénica foi aplicada a uma ampla variedade de metais e ligas,
principalmente aluminio [39-42], cobre [43-46], titdnio [47], aco inoxidavel [48], vanadio
[49] e ligas de Ni-Ti com memodria de forma [50]. Em geral, os materiais estudados
apresentaram, apos a laminacdo criogénica, uma elevada resisténcia mecanica
combinada com elevada ductilidade. Observa-se que ndo somente metais e ligas de
estrutura CFC possuem ductilidade elevada em baixas temperaturas durante a
deformacgédo plastica, mas também de estruturas HC e CCC (Cubica de Corpo
Centrado). Neste caso, a transicdo ductil-fragil é descrita para elevadas taxas de
deformacéo plastica, ou seja, carregamentos dindmicos. No caso dos estudos citados,
as taxas de deformacédo sdo menores, visto que se trata de processamento por
laminag&o convencional, ndo ocorrendo, portanto, a transi¢ao ductil-fragil.

Sarma et al [51] laminaram convencionalmente amostras de cobre eletrolitico,
Cu-4,6%Al, Cu-9%Al, Cu-15%Al, aluminio comercialmente puro e a liga AA6061 na

temperatura ambiente e na temperatura do NL. Para as ligas com alta EDE
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submetidas a laminacgédo a frio e a criolaminacao, a diferenca de resisténcia mecéanica
foi inferior a 10%. Por outro lado, a liga Cu-4,6% Al, que possui EDE intermediéria
dentre os materiais estudados, foi a que apresentou melhores resultados, com um
aumento de cerca de 25-30% na resisténcia mecanica. Resumidamente, ligas de alta
EDE deformam-se preferencialmente por deslizamento de discordancias,
independentemente da temperatura, enquanto ligas de baixa EDE deformam-se por
maclagem, também em qualquer temperatura. Ja as ligas de EDE intermediaria,
deformam-se por maclagem durante a laminac&o criogénica e por deslizamento de
discordancias na laminagéo a frio [51].

Outra técnica de processamento que também pode ser empregada em
temperatura criogénica € a laminacdo assimétrica, uma variacdo da laminacao
convencional, na qual utilizam-se rolos com diferentes diametros ou de mesmo
diametro girando com velocidades distintas [52]. Neste caso, a modificagcdo da
geometria do laminador adiciona uma componente de cisalhamento a deformacéo, de
modo que a deformacgdo acumulada seja maior em comparacdo com a laminacao
convencional, como é mostrado a seguir na equacédo (3.4) que fornece o valor da

deformacéo equivalente (geq) [53]:

1/2

€eq = %ln (i) ¢ 5 o= {1 + (1_r)2tan6]z} (3.4)

r(2-r)

Sendo r a reducao de espessura (r = 1 — ta/to; t1 e to SG0 as espessuras inicial
e final da chapa, respectivamente) e ¢ o parametro que considera os efeitos de
assimetria do laminador, estando diretamente relacionado com o angulo 6 produzido
pela rotacao assimétrica dos rolos. Dessa forma, quanto maior o valor de ¢, maior a
deformacéo por cisalhamento adicionada pela laminag&o assimétrica [53].

Embora a grande maioria dos estudos sejam envolvendo laminacgao
assimétrica em temperatura ambiente, alguns trabalhos tém visado estudar o
potencial desta rota de processamento em baixas temperaturas. Yu et al [54]
estudaram a possibilidade de produzir chapas nanoestruturadas de aluminio AA1050
a partir da laminacéo assimétrica em temperatura criogénica. Comparando-se com a
laminacdo assimétrica a 25 °C, a baixa temperatura foi capaz de reduzir
substancialmente o tamanho de gréo, sendo alcangado um valor médio igual a 211

nm. Em contrapartida, na laminacao assimétrica em temperatura ambiente atingiu-se
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um tamanho médio de grdo igual a 500 nm. Além disso, com a criolaminagdo
assimétrica foi observado um aumento simultaneo de resisténcia e ductilidade na liga
AA1050. Dessa forma, a laminacdo assimétrica € uma estratégia eficiente de
deformacédo severa, principalmente em rota criogénica, para a otimizacdo de
microestrutura e propriedades mecanicas.

Resultados importantes também foram obtidos com outras técnicas de
processamento criogénico, tais como torgdo sob alta pressdo (do inglés, “High
Pressure Torsion” - HPT). Assim, Kon’kova e colaboradores [43] estudaram a
deformacéo severa criogénica em cobre eletrolitico usando HPT e encontraram um
tamanho de grdo médio de 0,2 ym e de subgrdo de 0,11 ym, com uma elevada
densidade de discordancias. O tamanho inicial de grdo do material utilizado era de
0,65 pm, portanto houve um refino de grao significativo. Os pesquisadores
observaram também maclas na microestrutura, com tamanho meédio de 30 nm.
Entretanto, a principal conclusdo desse trabalho foi de que o mecanismo de
deformacédo operante em temperaturas criogénicas é o deslizamento de discordancias
e ndo a maclagem mecanica, como acontece em temperatura ambiente para o cobre
[43].

A ECA criogénica (ou Crio-ECA) ainda foi pouco explorada e Chen e co-
autores [55] foram pioneiros no estudo do efeito da Crio-ECA na microestrutura e
propriedades mecanicas de aluminio comercialmente puro. Em termos
microestruturais, o tamanho médio de grdo ultrafino encontrado foi semelhante
comparando-se a Crio-ECA com ECA conduzida em temperatura ambiente.
Entretanto, apdés oitos passes em temperatura criogénica, foi observado maior
densidade de discordancias no interior dos graos. Além disso, a dureza média foi 27%
maior do que para a deformacdo em temperatura ambiente [55].

Outro estudo detalhado sobre a evolugdo microestrutural de uma liga Al-
1%Mg processada por Crio-ECA foi conduzido por Chen et al [56]. A principal
concluséo foi de que a dréstica reducdo de temperatura causou um maior refino de
gréo pela geracdo de uma elevada fracao de contornos de alto angulo e desorientacéo
entre graos em cada passe. Além disso, surpreendentemente, foram observadas
maclas nas amostras processadas com quatro passes por Crio-ECA [56].

A variacao da resisténcia mecanica apés a Crio-ECA foi estudada por Fritsch
e colaboradores [57] na liga AA7075. De uma forma geral, o processamento

criogénico promoveu um intenso refino na microestrutura, o que se refletiu no aumento
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da resisténcia mecanica. Além disso, a combinacdo com tratamento térmico de
envelhecimento artificial ap6s a Crio-ECA promoveu um aumento da ductilidade na
liga.

O comportamento da liga AA1050 durante o recozimento sob aplicacdo de um
campo magneético apés deformada por Crio-ECA foi avaliada por He et al [58]. Neste
trabalho, mediu-se um tamanho de subgrdo em torno de 0,68 um apoés a Crio-ECA,
gue variou apos o recozimento com campo magnético (2,3 um). Adicionalmente, nédo
foi observado crescimento anormal de grao. Dessa forma, a Crio-ECA mostra-se uma
estratégia eficiente no refino microestrutural, produzindo microestruturas com
distribuicdo uniforme de tamanho de gréos.

Por outro lado, Chatterjee e colaboradores [59] encontraram uma tendéncia
oposta ao estudarem as propriedades mecanicas da liga AA5052 submetida a Crio-
ECA. Neste caso, comparando-se com amostras processadas em temperatura
ambiente, determinou-se uma dureza 22% menor para esta liga apos 14 passes de
Crio-ECA. Este comportamento foi associado com a pequena sensibilidade a taxa de
deformacéo e grande volume de ativacdo nas amostras deformadas criogenicamente,
em relacao aquelas deformadas em temperatura ambiente.

Além de ligas de aluminio, outros metais n&o-ferrosos também foram
submetidos a Crio-ECA. Um trabalho com diferentes ligas de Cu-Al foi conduzido por
Wei et al [60], combinando-se Crio-ECA com criolaminag&o. Concluiu-se que esta rota
de processamento foi eficaz para promover um intenso refinamento microestrutural e
aumentar a capacidade de maclagem. Além disso, na liga Cu-7%Al foi observado um
aumento simultaneo de resisténcia e ductilidade (871 MPa de limite de resisténcia a
tracdo com 4,3% de alongamento uniforme). Outro trabalho de investigacdo dos
efeitos da Crio-ECA foi conduzido sobre titanio comercialmente puro [61]. Apos Crio-
ECA, foi observado um retardo da recristalizagdo, com uma microestrutura
apresentando elevada densidade de discordancias e maclas de deformacéo. Quanto
as propriedades mecanicas, foi observado aumento de 5-10% da resisténcia
mecanica apos a Crio-ECA, em comparacdo com a ECA em temperatura ambiente,
combinado com alta ductilidade.

Apesar dos avangos sobre os estudos com diferentes técnicas de deformacgéo
criogénica, poucos trabalhos demonstraram preocupacdo com o controle de
temperatura durante o processamento, mas alguns analisaram a variagdo da

temperatura durante a deformacédo por ECA em temperatura ambiente [62, 63].
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Utilizando aluminio comercialmente puro mostrou-se que ocorre um aumento abrupto
de temperatura durante a passagem pela matriz; com velocidade de 18 mm.s, os
autores registraram variacées da ordem de 29 °C, sendo que em aproximadamente
dez segundos a temperatura voltou a se aproximar da inicial. Entretanto, com uma liga
Al-3%Mg, esta variacdo foi de 74 °C, portanto mais significativa [62]. Ademais,
utilizando-se uma velocidade mais baixa, de 0,18 mm.s™, a variacdo de temperatura
foi inferior a 1 °C para ambos os materiais [62]. Dessa forma, 0 aguecimento gerado
durante a deformacéo € um fator a ser considerado para o caso de elevadas taxas de
deformacgéo, ndo sendo um fator importante para o caso da Crio-ECA em baixas taxas
de deformag&o como é o caso da presente investigacao.

Diante do quadro apresentado, o objetivo deste trabalho é estudar o processo
de Crio-ECA na liga AA6061, com subsequentes tratamentos térmicos de
envelhecimento artificial. Destaca-se aqui que o desenvolvimento da rota de Crio-ECA
€ um dos principais objetivos do trabalho, visto que ha poucos registros na literatura
sobre este processo e, em nivel nacional, este trabalho compreende o primeiro
esforco neste sentido. Com isso, pretende-se investigar os efeitos da deformacéo
severa criogénica sobre o envelhecimento artificial desta liga. Além disso, espera-se
contribuir para o entendimento da influéncia das baixas temperaturas no
comportamento mecéanico durante a deformacdao plastica. Outro importante objetivo é
compreender os efeitos relacionados com a precipitacéo e alteracdes microestruturais
na liga AA6061 apOs esta rota de processamento, visto que dentre 0S poucos
trabalhos presentes na literatura relacionados a Crio-ECA, nenhum deles deu énfase
para a investigacéo da precipitacdo sobre estruturas produzidas por esta rota.
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4 MATERIAIS E METODOS

O procedimento experimental descrito a seguir envolve uma etapa inicial de
caracterizagdao do material no estado “como recebido”, seguida de uma avaliagdo da
evolucdo do endurecimento da liga por meio de tratamentos térmicos de
envelhecimento. Os resultados dessa avaliacao inicial foram utilizados na definicao
das condi¢Oes de aplicacdo da DPS. No item 4.1 sdo descritas as condi¢des iniciais
do material no estado em que foi recebido. Em seguida, € apresentado o procedimento
experimental empregado nos estudos iniciais do envelhecimento natural e artificial da
liga AA6061, constituindo as primeiras etapas descritas na se¢ao 4.2 (subitens 4.2.1
e 4.2.2).

A partir dos resultados obtidos nestes tratamentos iniciais, foram conduzidos
0S processamentos que envolvem laminacdo e ECA, realizados em temperatura
ambiente e em temperatura criogénica, descrito com detalhes no subitem 4.2.3. Nesta
segunda etapa do estudo, foram feitas medidas de dureza Vickers nas amostras
deformadas e tratadas termicamente e, com base nessas medidas, foram
selecionadas as condicdes de interesse para as caracteriza¢cdes microestruturais e de
propriedades mecanicas, conforme descrito no subitem 4.24 e 4.25,

respectivamente.
4.1 Material de partida

Foram utilizadas amostras de uma liga de aluminio AA6061 produzida pela
Alcoa. A Tabela 8 mostra a composicdo quimica da liga, analisada em um
espectrometro de emisséo 6ptica, marca ARL, modelo 3460 instalado na Companhia
Brasileira de Aluminio (CBA).

Tabela 8 — Composicéo quimica da liga AA6061 utilizada no presente trabalho

Elemento Si Mg Cu Fe Cr Ti Mn Al

% peso 062 1,01 0,19 0,22 0,05 0,023 0,028 Balanco

O material foi recebido na forma de barras extrudadas a quente e

envelhecidas naturalmente (T4) com dimensdes de 31,8 mm x 25,4 mm x 2700 mm
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(largura x altura x comprimento). Todos os corpos de prova utilizados foram retirados
acompanhando esta direcdo de extrusdo. Foram também realizadas medidas de
dureza Vickers por micro-impressao (HV) nas amostras do material como recebido de
modo a fazer uma caracterizacdo e avaliacdo preliminar. As medidas de dureza
Vickers foram realizadas nas secdes longitudinal e transversal da barra, em
temperatura ambiente, com carga de 100 gf e tempo de aplicacédo de 15 segundos.
Foi utilizado o durbmetro da Future-Tech modelo FM500, instalado no Departamento
de Engenharia de Materiais (DEMa), da Universidade Federal de Séo Carlos
(UFSCar). O valor médio obtido na secao longitudinal foi de 69 + 2 HV, e para a secao
transversal 68 + 4 HV. Doravante, exceto se mencionado o contrario, todos o0s

equipamentos utilizados no trabalho estéo instalados no DEMa - UFSCar.
4.2 Procedimento Experimental
O objetivo da etapa apresentada a seguir é avaliar a cinética de

envelhecimento natural e artificial da liga AA6061. A Figura 4.1 apresenta

esquematicamente a sequéncia adotada para esta caracterizacao preliminar.

[ Liga de aluminio AA6061-T4 ]

Andlise quimica, dureza Vickers,
metalografia, MET e ensaios de
compressao e tracao uniaxial

A 4

[ Solubilizag&o a 530 °C por 2 horas, seguido de témpera em agua ]

Envelhecimento artificial (100 e Envelhecimento natural,
170 °C), de 30 min. a 96 horas de 5 min. a 2000 horas

A\ 4 \ 4

Dureza Vickers, metalografia, MET, ensaios de
compressao e tracao uniaxial

Figura 4.1 — Organograma da sequéncia de caracterizacdes e tratamentos térmicos
do material inicial.
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A partir dos resultados obtidos nos tratamentos térmicos indicados na Figura
4.1, foram definidos os parametros que seriam utilizados na etapa seguinte do estudo,
que envolve deformacédo plastica. Assim, todas as amostras utilizadas foram
inicialmente solubilizadas e armazenadas em um recipiente (“dewar”) contendo NL,
de modo a preservar a SSSS antes do inicio dos processamentos de deformacgéo
severa, bem como entre as etapas de deformagéo.

Apos a deformacéo plastica com diferentes niveis de deformacao, realizados
por laminacéo convencional (LC), laminac&o assimétrica (LA) e ECA, foram realizados
os tratamentos de envelhecimento artificial. A Figura 4.2 mostra esquematicamente a

rota definida de tratamentos térmicos e de processamento mecanico da liga AA6061.

AA6061 — solubilizagédo + témpera

(SSSS)
Laminag&o convencional e assimétrica ECA (e =4,2): ambiente
(até € = 2,0): ambiente e criogénica e criogénica

A /

Envelhecimento natural e envelhecimento artificial a 100 °C para
todas as condicdes e tempos de 1 a 72 horas

A

Dureza Vickers, metalografia, difracdo de raios X, MET, analise por
EBSD, DSC e ensaios de tracdo uniaxial.

Figura 4.2 — Organograma da sequéncia adotada no estudo da deformacgéo severa
em temperatura ambiente e criogénica da liga AA6061.

O acompanhamento da variacdo de dureza em funcdo do tempo de
envelhecimento artificial pos-processamento permitiu definir as condigbes de maior
interesse que foram analisadas com o procedimento apresentado na Figura 4.2. A
seguir, sdo descritas as técnicas experimentais empregadas em todas as etapas do

trabalho.
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4.2.1 Tratamento Térmico de Solubilizacdo e Témpera

Para avaliar a influéncia dos processos de deformacéo severa e precipitacao,
foi realizado previamente o tratamento térmico de solubilizagdo, seguido de
resfriamento rapido (témpera). Este tratamento consiste em manter as amostras em
forno tipo mufla a 530 °C durante 2 horas. Em seguida foi realizada témpera em agua
em temperatura ambiente, sem agitacdo mecanica. Esta condi¢do foi denominada de
SSSS e é o estado de partida de todas as amostras utilizadas posteriormente para
laminacgbes e extrusdes. Conforme descrito na literatura, a liga AA6061 apresenta
pouca sensibilidade a témpera, ndo necessitando de meios de resfriamento

excessivamente drasticos [1- 4, 7].
4.2.2 Tratamentos Térmicos de Envelhecimento

Imediatamente apdés a solubilizacdo e témpera, as amostras foram
submetidas a envelhecimento artificial (T6) em duas temperaturas: 170 °C e 100 °C.
Para a temperatura de 170 °C foi utilizado o sal TEC-140, fornecido pela Tecfar
Comercial e Industrial Ltda, com temperatura de fusdo de ~140 °C e composto de:
nitrito de sodio (NaNOs) e nitrato de potassio (KNO3). J& para o tratamento a 100 °C
foi utilizado 6leo vegetal, por apresentar-se estavel e liquido nesta temperatura. Os
tempos de tratamento variaram de trinta minutos a 96 horas. Medidas de dureza
Vickers por micro-impressdo foram utilizadas para acompanhar o envelhecimento
artificial em diferentes tempos de tratamento, sendo realizados imediatamente apos a
remo¢do da amostra do banho e resfriamento em agua a temperatura ambiente.
Foram tomadas quinze medidas de dureza em cada amostra e calculados a média e
o0 desvio-padrdo, utilizando carga de 100 gf aplicada durante 15 segundos.
Adicionalmente, foi também realizado envelhecimento natural (T4), logo apos a
solubilizacéo e témpera, para o estudo da cinética de precipitacado nesta temperatura.

No caso das amostras deformadas por laminacdo (convencional e
assimétrica) e ECA, também foi empregado o tratamento T4, apdés a deformacao
severa e no estado solubilizado. O tratamento de envelhecimento artificial pos-
deformacgéo foi conduzido a 100 °C, por diferentes tempos, que variaram de 30

minutos a 72 horas.
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4.2.3 Laminacdes e Extrusdo em Canal Angular

Os processamentos foram realizados em duas temperaturas: ambiente e
criogénica. No presente estudo entende-se por deformacdo em temperatura
criogénica como sendo conduzida abaixo de -80 °C. Para as laminagdes, fixou-se
deformacéo equivalente igual a 2,0 (reducao de espessura de ~86%), que equivale a
trés passes ECA. Para ECA, a deformacado equivalente foi igual a e~ = 4,2, obtida
com seis passes (6X), utilizando a rota Bc.

Na LC foi utilizado um laminador duo reversivel FENN-051, com frequéncia
de 61 rpm. Na deformacdo criogénica, as amostras no estado de SSSS foram
mergulhadas em NL até estabilizacdo da temperatura, por cerca de cinco minutos, e
imediatamente posicionadas no laminador para a deformacdo, mantendo-se uma
reducdo de 10% de espessura a cada passe. Destaca-se aqui que houve o
resfriamento apenas da amostra antes de cada passe e que durante a laminagao nao
houve controle de temperatura, sendo que a amostra retornava imediatamente ao
reservatério de NL para o passe seguinte. Esta sequéncia de passos foi adotada
visando suprimir um possivel envelhecimento natural entre os passes de laminacgéo.
Este procedimento foi repetido para todos os passes, até atingido o nivel de
deformacéo de interesse. Para o0 caso das laminacfes em temperatura ambiente nao
houve nenhuma etapa de resfriamento durante o processo, entretanto 0s passes
foram conduzidos no menor tempo possivel, totalizando cerca de 10 minutos do inicio
ao término (chegada ao grau de deformacdo de interesse). Doravante, a LC em
temperaturas ambiente e criogénica serdo denominadas, respectivamente, por LC e
Crio-LC. Imediatamente apdés o término das LCs, as amostras selecionadas seguiram
para os tratamentos térmicos de interesse: T4 e T6.

A LA foi conduzida em um laminador Coelho LE150 modificado, dotado de
rolos com diferentes diametros e mostrado esquematicamente na Figura 4.3. Para
este estudo, as amostras foram processadas nos rolos com relagéo de velocidades
tangenciais igual a 1:1,5. A velocidade de rotagdo nos mancais de rolamento é de 23
rpm. Tanto para a LA, quanto para a LC as dimensdes das amostras antes da
deformacgéo eram: 15 mm x 15 mm x 70 mm (largura x altura x comprimento). As
laminacgdes criogénicas utilizando LA foram conduzidas da mesma maneira que para
a LC, resfriando-se a amostra entre cada passe de deformacdo. Doravante, a LA em

temperaturas ambiente e criogénica serdo denominadas, respectivamente, por LA e
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Crio-LA. Imediatamente ap0s o término das LAS, as amostras selecionadas seguiram

para os tratamentos térmicos de interesse: T4 e T6.

Figura 4.3 — Representacdo esquematica dos rolos com diferentes diametros
utilizados na laminacdo assimétrica. Cada numero indica a regido do
laminador descrita a seguir: 1 — mancais de rolamento; 2 — conexdes
de acionamento; 3 — superficie de laminacdo 1:2; e 4 — superficie de
laminagéo 1:1,5.

Para a ECA, foi utilizada uma matriz com geometria @ = 120°, W= 22° R =4
mm, r = 0 mm e didmetro dos canais de (Lo) 10 mm, construida em aco H13. Esta
configuracéo de matriz resulta em uma deformacéo equivalente de aproximadamente

0,7 por passe e € mostrada esquematicamente na Figura 4.4.

Extiusao

Figura 4.4 — llustracdo dos parametros de geometria da matriz de ECA utilizada no
presente trabalho.



47

A velocidade de avanco utilizada foi de aproximadamente 15 mm/min e os
experimentos foram realizados em prensa hidraulica da marca KRATOS. As amostras
sao cilindros com diametro de 10 mm e comprimento de 70 mm. No caso da ECA
criogénica, utilizou-se uma camara fria que atinge temperaturas em torno de -140 °C
(marca INSTRON modelo 3119-610). O conjunto de matriz e amostra foi posicionado
no interior desta camara selada, sendo a temperatura controlada por termopar tipo T
instalado préximo da amostra, na regiao de mudanca de direcéo de extrusdo. A Figura
4.5 a seguir mostra esquematicamente a montagem utilizada para o processamento
por Crio-ECA.

Céamara
criogénica

Matriz

Termopar
tipe T

Figura 4.5 — llustracdo esquemaética do processamento por Crio-ECA, mostrando o
conjunto posicionado no interior de uma camara criogénica e indicando
a posicao de insercao do termopar tipo T.

Para o caso da Crio-ECA adotou-se a temperatura de -100 °C durante os
processamentos. Um lubrificante em forma de graxa a base de bissulfeto de
molibdénio (MoSz) foi utilizado nos canais da matriz para ECA em temperatura
ambiente. Para as extrusodes criogénicas, nenhum tipo de lubrificante foi utilizado, visto
que o gelo formado nas superficies resfriadas atuou como agente de lubrificagéo.
Ressalta-se que esta etapa do trabalho envolveu o desenvolvimento da técnica de
processamento ECA em temperatura criogénica. Doravante, a ECA em temperaturas
ambiente e criogénica serdo denominadas, respectivamente, por ECA e Crio-ECA.

A Figura 4.6 a seguir, apresenta graficamente a sequéncia de processos

adotados nas diferentes rotas de processamento, indicando o tratamento térmico de
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solubilizac&o e témpera como primeira etapa, seguido imediatamente da deformacéo

em diferentes rotas e, finalmente, os tratamentos térmicos de precipitacdo T4 e T6.

5an-c| |

25°C l

. {LC,LA e ECA) 100 °C (T6)
g 25 °C (T4)
: | | ,
3
g T esoec | I
o
: | |
- l | 100 *C (T&)
{CHo-ECA}
| 196 °C I 25 °C (T4)
(CrigLC &

Crio-LA)

Solubitizacéo | Tratamento
+ Deformacio térmico de
Témpera I precipiiacio -
Processo

Figura 4.6 — Representacao esquematica das rotas de processamento adotadas para
a liga AA6061, indicando as etapas de solubilizacdo e témpera,
deformacéo plastica em diferentes temperaturas e posterior precipitacao.

Todas as rotas de deformacdo partiram da condicdo de SSSS e foram
seguidas pelos tratamentos térmicos de envelhecimento natural e artificial (100 °C),
realizados em diferentes tempos. A Tabela 9 mostra um resumo das nhomenclaturas

adotadas paras as diferentes rotas de processamento.

Tabela 9 — Nomenclaturas das rotas de processamento adotadas para a liga

AA6G061
Nomenclatura Condicdes de processamento
LC Laminagao Convencional (25 °C)
Crio-LC Laminacao Convencional Criogénica (-196 °C)
LA Laminacdo Assimétrica (25 °C)
Crio-LA Laminacdo Assimeétrica Criogénica (-196 °C)
ECA Extrusdo em Canal Angular (25 °C)

Crio-ECA Extrusdo em Canal Angular Criogénica (-100 °C)
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424 Analise Microestrutural

A Figura 4.7 ilustra esquematicamente o plano Y, do qual foram removidas
amostras para todas as analises microestruturais apos processamento em diferentes

rotas.

V]
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Plano Y Sentido de

: /"' (ECA) laminagdo

3 - ; L

[ Y L.
o i
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3 ~ |
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: (LC e LA)

Sentido de
prensagem

Figura 4.7 — Representacdo esquematica indicando em cinza o plano Y para o caso
das amostras apdés ECA (a esquerda) e laminacdes (a direita). Neste
plano foram removidas amostras para caracterizagdo microestrutural.

Apos o processamento por laminacdo e ECA, as amostras foram analisadas
primeiramente por metalografia e microscopia Optica. As amostras foram cortadas na
secao de interesse (plano Y) e embutidas em resina poliéster. Na sequéncia, realizou-
se lixamento mecanico e manual com lixas das seguintes granulometrias: 320, 400,
600, 1200, 2000, e 2500 mesh. As amostras, entdo, foram submetidas ao polimento
mecanico e manual, utilizando suspensdes diamantadas a base d’agua, com os
seguintes tamanhos de diamante: 3, 1 e 0,25 um, seguido de polimento final em politriz
vibratéria com silica coloidal de 0,01 um. A observagcdo no microscopio 6ptico ocorreu
apos a anodizacao das amostras, utilizando tenséo de 20 volts, durante cinco minutos,
em reagente de Barker (solugdo aquosa com 2%vol. de acido fluobérico, HBF4). O
tamanho de gréao foi obtido, quando possivel, conforme descrito na norma ASTM E112
[63].

As observagdes por Microscopia Eletronica de Transmissdo (MET) foram
realizadas em um microscépio FEI TECNAI G2F20 (canhdo FEG) operado a 200 kV,
nas amostras deformadas por ECA e Crio-ECA e tratadas termicamente. Para

determinar a orientacao cristalografica, o dispositivo ASTAR instalado no microscopio



50

FEI TECNAI G2 (filamento LaBe) operado a 200 kV foi utilizado, de modo a se obter
um mapeamento de orientacdes cristalograficas das amostras apos ECA e Crio-ECA.
As amostras para MET foram preparadas utilizando polimento eletrolitico com solucéo
composta de 20% de acido nitrico (HNO3s) em metanol, com tenséo aplicada de 20
volts e temperatura da solugdo mantida a -30 °C, utilizando o equipamento modelo
Tenupol3, da marca Struers.

Adicionalmente, analise por Difracéo de Elétrons Retroespalhados (do inglés,
“Electron Back-Scattering Diffraction”, EBSD), que é complementar a técnica de MET,
foi adotada para comparacao dos efeitos da variacdo de temperatura de deformacéo
na microestrutura. Os planos de observacdo nestes microscopios correspondem
sempre ao plano Y (ver Figura 4.7). Para tal analise, foi utilizado um microscopio com
filamento do tipo FEG (do inglés, “Field Emission Gun”) da marca TESCAN, modelo
MIRA 3, equipado com detector de EBSD da Oxford Instruments que esté instalado
na Universidade Estadual de Ponta Grossa (UEPG), com tensao de operacgao igual a
20 kV. Os dados foram coletados e analisados no software AZtechHKL. A distancia
entre um ponto e outro da varredura (“step-size”) variou de 0,3 a 0,35 pm. As amostras
foram polidas eletroliticamente utilizando solugéo de polimento padrdo composta de:
800 mL de &gua destilada, 160 mL de etanol e 60 mL de acido perclorico (HCIOa4).
Esta solucéo foi mantida resfriada abaixo de 10 °C. O tempo de polimento foi de cerca
de 20 segundos, utilizando tensdo de 25 volts, que resultou em uma densidade de
corrente de 1,5 a 2,0 A/lcm2 durante o polimento eletrolitico.

A Difragcéo de Raios X (DRX) foi realizada para a determinacdo da densidade
de discordancias pelo método Williamson-Hall (W-H), bem como para uma analise
gualitativa da textura. Utilizou-se um difratdbmetro da marca Siemens D5005, com
monocromador de grafite, fornecendo radiacao CuKa (A = 1,5406 A), com velocidade
de varredura de 0,1°/min em modo continuo, de 30° a 90° (26). Todas as amostras
foram cortadas e preparadas de modo que os raios X incidissem sobre o plano Y.

O uso de Calorimetria Exploratoria Diferencial (em inglés, “Differential
Scanning Calorimetry”, DSC) permite determinar as energias envolvidas nas
transformacdes de fase (principalmente precipitacéo e dissolucdo de precipitados), e
de que modo a temperatura de deformacao exerce influéncia sobre estas variaveis.
As medidas foram realizadas em um equipamento da marca TA Instruments modelo
Q2000, utilizando cadinho de aluminio puro e taxas de aquecimento de 20 °C/min,

com atmosfera de argdnio. Pelo menos trés amostras em cada condicdo foram
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medidas no DSC. A faixa de estudo adotada foi entre a temperatura ambiente e 450
°C.

425 Ensaios Mecanicos

Foram realizados ensaios de compressdo uniaxial, que permitem grandes
deformagbes sem estriccdo, para estudo das curvas Kocks-Mecking (K-M), cujo
método é detalhado adiante. Estes ensaios foram conduzidos em temperatura
ambiente e criogénica. No caso da compressao criogénica a amostra permaneceu
completamente mergulhada em NL durante todo o ensaio, com tempo de espera de
cinco minutos antes do inicio da compressdo para estabilizacdo da temperatura.
Foram produzidos corpos de prova cilindricos com diametro de 6 mm e altura de 9
mm, definidas conforme a norma ASTM E9 [65], com uma raz&o entre comprimento e
diametro (L/D) menor que 2,0, de modo a evitar defeitos associados barrilamento e/ou
flambagem durante a compressao. Os corpos de prova foram posicionados em um
sistema composto por duas placas polidas de a¢co temperado, planas e paralelas entre
si. Para os ensaios em temperatura ambiente, foi utilizada graxa lubrificante a base
de bissulfeto de molibdénio (M0Sz2), enquanto que para 0s ensaios em temperatura
criogénica o lubrificante foi dispensado, sendo o proprio gelo formado nas superficies
0 agente de lubrificacdo. Todas as amostras ensaiadas tiveram suas superficies
submetidas a polimento mecanico com pasta diamantada de 1 um, de modo a
minimizar a rugosidade superficial e, consequentemente, reduzir os efeitos
relacionados ao atrito. Durante esta etapa de preparacdo destaca-se o cuidado em
manter ambas as faces paralelas entre si, planas e perpendiculares em relagéo ao
eixo de aplicacdo de carga, com objetivo de reduzir defeitos associados a distribuicéo
de tensao e deformacado ndo-uniforme. O resultado destes ensaios € a média de trés
amostras em cada condi¢éo de interesse.

Os ensaios de tracao uniaxial foram realizados apenas em algumas condicdes
de deformacdo e tratamento térmico, e serviram para medida da variacdo da
ductilidade, em funcéo da rota de processamento adotada. Os corpos de prova foram
removidos na dire¢do longitudinal de deformacdo das amostras laminadas e
extrudadas e usinados para as dimensodes reduzidas (em milimetros) indicadas na

Figura 4.8.
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Figura 4.8 — Representacdo esquematica da geometria dos corpos de prova utilizados
nos ensaios de tracado uniaxial. As medidas mostradas na ilustracao estao
em milimetros.

Para a tracao uniaxial, também foram realizados ensaios em temperatura
ambiente e criogénica. No caso dos ensaios conduzidos em temperatura criogénica,
foram adotados diferentes métodos de resfriamento. A -196 °C, o corpo de prova
inteiro (4rea util e extremidades) bem como a regido do sistema de garras,
permaneceram completamente mergulhados em NL. Ja para 0s ensaios em
temperatura intermediaria, no caso -100 °C, foi utilizada camara fechada da marca
INSTRON modelo 3119-610, sendo a temperatura mantida constante durante todo o
ensaio e aferida por um termopar tipo T. O resultado destes ensaios é a média de trés
amostras em cada condicdo de interesse. Ademais, 0s ensaios de compressao e
tracdo foram realizados em uma maquina universal de ensaios mecanicos INSTRON

5500R, empregando taxas de deformacéo inicial variando de 10 s a 104 s,
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

Neste item, o0s resultados dos varios experimentos realizados sé&o
apresentados e discutidos. No subitem 5.1 s&o discutidos os resultados referentes ao
material de partida, no tocante a evolugéo de dureza durante os envelhecimentos e
comportamento mecanico antes e apos diferentes tratamentos de precipitacdo. No
subitem 5.2 sdo apresentados e discutidos o0s resultados relacionados ao
comportamento mecanico e microestruturas apds processamento por diferentes rotas,
incluindo laminacéo e ECA em temperaturas ambiente e criogénica. Finalmente, no

subitem 5.3 sao feitas consideracdes finais acerca dos resultados e sua discussao.
5.1 Comportamento Mecéanico Pré-Processamento
5.1.1 Evolucédo da dureza durante a precipitacdo da liga AA6061

A Figura 5.1 mostra a evolu¢do de dureza Vickers ao longo do tempo,

observada no envelhecimento natural da liga AA6061.
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Figura 5.1 — Variacdo da dureza Vickers com o tempo de envelhecimento natural (T4)
para a liga AA6061.

Observa-se na Figura 5.1 que a liga apresenta um acentuado envelhecimento
natural, sendo que a taxa de endurecimento varia com o tempo: mais rapida nas

primeiras horas e diminuindo em seguida. A relacdo expressa pela equacao (5.1) €
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atil para explicar de maneira simplificada a origem deste aumento de endurecimento

qgue deve-se a contribuigdo dos clusters (Ocluster) formados na liga AA6061:

Ocluster = Ccluster-\/ (I‘. fcluster) (51)

Sendo Ccuster Uma constante, r o raio do cluster e fouster @ fracdo volumétrica
relativa de clusters.

Dessa forma, o comportamento observado na Figura 5.1 é compreendido,
pois com o prosseguimento do envelhecimento, tanto a fragdo volumétrica quanto o
raio dos clusters aumentam e, de acordo com a equacéo (5.1), o material aumenta
sua dureza. Quanto a mudanca na taxa de endurecimento no envelhecimento natural,
esta pode ser compreendida levando-se em consideracdo o empobrecimento de
soluto na matriz e a natureza dos precipitados formados ao longo do envelhecimento.

Imediatamente apos a solubilizacdo e témpera, no estado de SSSS, a dureza
meédia € igual a 45 HV = 2. Com uma hora de envelhecimento natural, este valor passa
para 50 HV * 1, ou seja, um aumento de quase 10%. Neste caso, o que ocorre a nivel
atdbmico € uma intensa movimentacgao de vacancias em direcdo aos sorvedouros, com
objetivo de atingir um valor de concentracdo de equilibrio. Entretanto, devido a
existéncia de uma forte energia de ligacdo entre atomos de soluto e vacancias, os
atomos de Mg e Si ligam-se com as vacancias dando inicio a formacdo dos co-
clusters, que promovem o0 aumento da dureza observado nas primeiras horas de
envelhecimento natural [4, 6, 7, 19].

Nota-se, também, que apdés cerca de 200 horas do tratamento T4, ocorre uma
estabilizacdo dos valores de dureza em torno de 78 HV, que representa um aumento
de 73% em relacdo ao estado de SSSS. Em nivel microestrutural, as mudancas que
ocorrem nos valores de dureza sdo reflexo da precipitacdo, principalmente da
formacéao de co-clusters Mg-Si, os quais tém sua taxa de crescimento reduzida devido
a reducado da concentracdo de vacancias com o tempo [3, 8, 12]. Estes resultados
concordam com os obtidos por Pogatscher et al [12] para o0 envelhecimento natural da
liga AA6061 (ver Figura 3.2).

A Figura 5.2 mostra a evolugao do endurecimento no envelhecimento artificial

a100°Ceal70°C paraaliga AA6061 imediatamente apos a solubilizacdo e témpera.
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Figura 5.2 — Variagdo da dureza Vickers ao longo dos tratamentos térmicos de
envelhecimento artificial da liga AA6061.

Nota-se que, em relacdo ao envelhecimento natural, a taxa de endurecimento
no envelhecimento artificial € muito mais acentuada, atingindo niveis mais elevados
de dureza em funcdo da natureza dos obstaculos formados durante os tratamentos
térmicos. Além disso, o aumento da temperatura também promove o0 aumento na taxa
de difusdo de vacancias e atomos de soluto. Como pode ser visto na Figura 5.2, na
primeira hora de tratamento a 170 °C a dureza aumenta em 129%, passando de 45
HV + 2 para 103 HV * 2. Nessa etapa, tem-se a formacdo, além dos co-clusters de
Mg-Si, de zonas GP, as quais possuem estrutura cristalina e maior estabilidade que
0s co-clusters, com uma interface do tipo coerente [3, 7, 8, 21]. Com o prosseguimento
do envelhecimento artificial e com a formagéo da fase 37, atinge-se um ponto maximo
de endurecimento, que para a liga AA6061 ocorre em torno de 18 horas. Nesse ponto,
a dureza atinge o valor de 133 HV * 2, isto é, 196% maior que no estado de SSSS. A
gueda de resisténcia para tempos maiores observada nesta temperatura ocorre pelo
crescimento competitivo e, consequente, engrossamento dos precipitados, formando
B’ e B, seguindo a sequéncia de precipitacao [3, 4, 7, 8].

A Figura 5.2 também mostra a taxa de endurecimento na precipitacdo a 100
°C, que é mais lenta do que a 170 °C. Neste caso, com 96 horas de envelhecimento
nao foi atingido um maximo de endurecimento, o qual possivelmente necessita de

tempos maiores. Entretanto, para o estudo em questdo, ndo se prosseguiu com 0
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envelhecimento até o ponto de maximo endurecimento seguido de reducdo de
resisténcia, devido a dificuldade experimental. Pode-se notar que, assim como a 170
°C, ha um expressivo aumento da dureza logo nas primeiras horas de envelhecimento
artificial. Com uma hora de envelhecimento, tem-se um aumento de 45 HV + 2 do
estado de SSSS para 65 HV + 2, ou seja, um aumento de 44% da dureza. Como n&o
foi atingido um méximo neste tratamento, pode-se afirmar que essa variacdo de
resisténcia € devida a presenca de co-clusters de Mg e Si e zonas GP e, em alguma
fracdo volumétrica menor, precipitados de B”.

A partir dos dados de dureza, foram construidas curvas de fragdo
transformada, por meio da linearizacdo dos dados apresentados nas Figura 5.1 e
Figura 5.2. Estes gréficos linearizados sdo apresentados na Figura 5.3. Esta
linearizacdo dos dados foi feita assumindo-se que, logo apos a solubilizacdo e
témpera, a fracdo transformada era igual a zero, enquanto que no ponto maximo de
endurecimento mensurado, foi considerada como sendo igual a 1, ou seja, a
transformacao ja havia se completado. Para o caso especifico do tratamento a 100 °C

foi considerado o tempo maximo estudo, que ainda ndo corresponde ao maximo
endurecimento.
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Figura 5.3 — Fracgéo transformada em fungéo do tempo de envelhecimento a partir das
durezas da liga AA6061 em diferentes condicbes de tratamento de
precipitacédo: (a) envelhecimento natural; (b) envelhecimento artificial a
100 °C e (c) envelhecimento artificial a 170 °C. A linha tracejada indica a
fracéo e o tempo equivalentes a 50% de transformacéao.

Pode-se observar que o para a situagcdao do envelhecimento natural,
apresentado na Figura 5.3 (a), apds seis horas de tratamento atinge-se uma fracao

volumétrica transformada igual a 0,5. Ja no tratamento de envelhecimento artificial a
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100 °C (Figura 5.3 (b)), a cinética de precipitacdo € acelerada, e esse tempo
corresponde a aproximadamente 5 horas. Entretanto, observa-se que para o
envelhecimento artificial a 170 °C (Figura 5.3 (c)), no qual ha um grande fornecimento
de energia térmica para que ocorra a precipitacdo, nota-se que em aproximadamente
43 minutos atinge-se uma fragao transformada igual a 0,5. O inverso do tempo
necessario para atingir 0,5 de transformacao corresponde a taxa de transformacdo, a
gual é igual a 0,167 para o tratamento T4, 0,2 para o tratamento a 100 °C e 1,4 para
o tratamento a 170 °C. Dessa forma, nota-se que as cinéticas de precipitacdo séo
muito distintas, as quais sao explicadas em funcdo da energia térmica disponivel para
a difusdo de soluto na matriz que daréo inicio a formacéo de clusters e, para o caso
dos tratamentos artificiais, formacéo da fase p”. Como esperado, no envelhecimento
T4 sdo necessarios tempos maiores, ou seja, a cinética de transformacao é mais lenta
(menor taxa), enquanto que para o tratamento a 170 °C a cinética € mais acelerada
(maior taxa).

A razédo principal de estudo da precipitacdo a 100 °C é sua utilizacdo nos
tratamentos posteriores a deformacéo plastica severa. Neste caso, a microestrutura
deformada certamente possui uma quantidade significativamente maior de pontos
para nucleacdo de clusters e precipitados e, assim, a cinética de precipitacdo deve
ser fortemente acelerada. Dessa forma, a temperatura intermediaria de 100 °C deve
ser a mais adequada para, por um lado garantir a formacédo controlada de uma
microestrutura de precipitados finamente dispersos sobre uma matriz severamente
deformada, e por outro, reduzir o efeito de amolecimento devido a recuperacao
estatica.

5.1.2 Comportamento mecanico em temperatura criogénica

Com o objetivo de avaliar o comportamento mecéanico e determinar
parametros para serem utilizados no processamento por laminacdo e ECA, foram
conduzidos ensaios de compressao uniaxial em diferentes condi¢des de tratamento
térmico, bem como em duas temperaturas: ambiente (TA) e criogénica (TC). Além
disso, estes ensaios fornecem uma ampla regido de deformacao plastica uniforme, a
qual foi utilizada posteriormente para a aplicagdo do modelo matemético de Kocks-

Mecking (K-M) que sera descrito em maiores detalhes adiante.
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Na Figura 5.4, sdo apresentadas as curvas de tensao versus deformacéo
verdadeira obtidas em compressao uniaxial para as condi¢cdes SSSS, T4, T6-100 (100
°C por 96 horas) e T6-170 (170 °C por 18 horas). As condicdes de tratamento térmico
de envelhecimento artificial correspondem a condicdo de maior dureza alcancada e

foram selecionadas a partir dos dados apresentados anteriormente na Figura 5.2.
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Figura 5.4 — Curvas de tensao verdadeira por deformacao verdadeira da liga AA6061
submetida a ensaio de compressédo uniaxial, com diferentes condicées
de tratamentos térmicos. Entre parénteses sdo apresentadas as
temperaturas de ensaio: TA = temperatura ambiente (linhas continuas);
TC = temperatura criogénica (linhas tracejadas). Taxa de deformacéo:
102 s,

Nota-se, na Figura 5.4, que ha uma grande diferenca entre 0 comportamento
de deformacéao para ensaios em TA e TC. No caso da condi¢cdo de SSSS, houve um
aumento significativo na tenséo de escoamento para TC em comparagdo com ensaio
em TA (14%). Para os tratamentos de envelhecimento, também ha um incremento
desta propriedade quando o ensaio € realizado em baixa temperatura, sendo igual a
22%, 25% e 12% para as condi¢cdes T4, T6-100 e T6-170, respectivamente.

Tais variagbes de resisténcia mecénica podem ser associadas com a
supressdo parcial de mecanismos relacionados a recuperacdo dinamica, isto €, a
reducéo na tendéncia de ocorrer fendmenos de deslizamento cruzado e deslizamento
com desvio de discordancias. Isto aumenta a taxa de encruamento e,
consequentemente, a densidade de discordancias armazenadas na deformagéo

plastica. Além disso, no caso das amostras tratadas, tem-se ainda a presenca de
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obstaculos de diferentes naturezas, que interferem diretamente no comportamento
mecanico. Na amostra T4, por exemplo, predominam co-clusters de Mg e Si, os quais
possuem interface do tipo coerente e sao cisalhaveis por discordancias [7, 8, 19]. No
tratamento T6-100, também existem co-clusters de Mg e Si cisalhaveis, com alguma
proporcédo de precipitados da fase 3”. Ja no caso da amostra T6-170, os obstaculos a
passagem de discordancias sdo predominantemente precipitados finamente
dispersos de B” [6-9]. Para o caso da SSSS, existe um endurecimento devido a
solucdo solida, sendo que as nuvens de soluto também interagem com as
discordancias durante a deformacdo plastica em temperatura ambiente. Uma
evidéncia deste comportamento pode ser vista na ampliagdo da porcao inicial da curva
para esta condicdo mostrada na Figura 5.5, na qual observa-se o efeito Portevin-Le
Chatelier (PLC).
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Figura 5.5 — Ampliacdo da porgéo inicial da curva de tensdo verdadeira por
deformacédo verdadeira da liga AA6061 na condicdo de SSSS,
submetida a ensaio de compressao uniaxial em TA. Taxa de
deformacéo: 103 s,

O efeito PLC, que aparece como um serrilhado na porcdo de deformacao
plastica da curva de compressao uniaxial (vide Figura 5.5) é uma forte evidéncia da
ocorréncia de outro fendbmeno chamado envelhecimento dindmico por deformacéo
(em inglés, “Dynamic Strain Aging” - DSA) [66, 67]. O fenbmeno é explicado por uma
grande atratividade entre os atomos de soluto e as discordancias moveis, e essa

interacao se reflete em instabilidades durante a deformacéo plastica uniforme [66-69].
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Conforme Brechet e Estrin [70], para uma liga a tenséo, o, pode ser representada pela
equacao (5.2):

0=0,+he+p.C,+m.lIn(e/&,) (5.2)

Sendo 0, a tensdo de escoamento, h o coeficiente de endurecimento por
deformacédo, € a deformacado plastica, m a sensibilidade a taxa de deformac&o na
auséncia de DSA, ¢ taxa de deformacdo plastica instantanea e ¢, a taxa de
deformacéo plastica inicial. O fendbmeno de DSA é descrito pelo termo B.Cs, sendo
gue B representa a resisténcia gerada pela presenca de atomos de soluto ancorando
discordancias (proporcional a energia de ligacdo entre discordancia-soluto). O termo
Cs € a concentracdo de atomos de soluto na linha de discordancias e pode ser

representado pela equacéo (5.3):

C, = Cp, {1 — exp [— (Cc—m) (%)2/3]} (5.3)

Sendo Cn o valor de saturacdo de concentracdo de soluto na linha de
discordancia, Co a concentragdo nominal de soluto na matriz, D a difusividade do
soluto, o termo A caracteriza a interacdo discordancia-soluto, t € o tempo, k a
constante de Boltzmann e T a temperatura absoluta. Para ligas com precipitados, a
expressao (5.3) pode ser reescrita incorporando dois termos relacionados aos
precipitados finos e grosseiros na matriz, e assim o valor de Cs pode ser corrigido
levando-se em consideracédo a reducao da concentracéo inicial de soluto na matriz,
conforme descrito em detalhes em [70, 71]. Este formalismo pode explicar o
desaparecimento do efeito PLC no ensaio conduzido em temperatura criogénica: a
reducéo do coeficiente de difusividade contribui para a reducéo do fenémeno de DSA
e inibe a formacéo de clusters de soluto, devido a reducéo de Cs, conforme mostra a
equacao (5.3).

Estes resultados sao importantes para o processamento criogénico, uma vez
que estas instabilidades na deformacéo plastica também resultam em dificuldades de
processamento e podem afetar o acabamento superficial. Além disso, com o
envelhecimento dindmico por deformacgdo ndo ha um controle da microestrutura

formada, o que afeta diretamente as propriedades mecanicas. Sob este ponto de vista,
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a deformag&o em temperatura criogénica, apesar de atingir valores mais elevados de
tensdo durante a deformacao, € eficaz para controlar a microestrutura, visto que o
processo de precipitacdo ocorre posteriormente a deformacéo plastica, resultando na
formacéao controlada de precipitados, em termos de distribuicdo e tamanho.

A partir dos resultados obtidos nos ensaios de compressao uniaxial, foi
construido o gréfico da Figura 5.6 com os dados nominais de tensdo limite de
escoamento e tensdo maxima (tomadas para a mesma deformacdo nominal de € =
0,5), de modo a avaliar a variacdo destas propriedades em funcéo da temperatura de

deformacéo e tratamento térmico preévio.

0 Limite de escoamento
Y77Z) Tensao maxima em €= 0,5 '
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Figura 5.6 — Variacdo do limite de escoamento nominal e da tensdo maxima nominal
(em ¢ = 0,5) em funcdo dos diferentes tratamentos térmicos aplicados
previamente as amostras deformadas por compressdo uniaxial em
temperatura ambiente e criogénica.

Nota-se, conforme apresentado na Figura 5.6, que ha uma forte correlacao
entre o estado da microestrutura e os resultados obtidos para estas propriedades. No
caso dos tratamentos de envelhecimento artificial, as tensfes méaximas e de limite de
escoamento foram significativamente maiores do que comparado com a condicao de
SSSS e/ou o tratamento de envelhecimento natural. Observa-se, ainda, que a
diferenca entre o limite de escoamento e a tensdo maxima é um reflexo do

encruamento experimentado, sendo esta diferenga acentuadamente maior no caso da
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compressdo no NL. No caso da SSSS, por exemplo, os valores de limite de
escoamento sdo 49 MPa (TA) e 56 MPa (TC), enquanto que as tensdes maximas em
€ = 0,5 sdo iguais a 420 MPa (TA) e 610 MPa (TC). Isto €, um aumento de 757% entre
estas tensbes para a amostra deformada em temperatura ambiente, e um aumento
de 989% para a deformagao criogénica. De modo similar, aumentos significativos
também podem ser vistos para as demais condi¢cdes estudadas. No caso do
envelhecimento artificial T6-170, um limite de escoamento de 312 MPa e tenséo
maxima de 730 MPa foram obtidos no ensaio em TA, ou seja, uma diferenca de 134%.
Da mesma forma, para o ensaio em TC, o limite de escoamento medido foi igual a 340
MPa, enquanto que a tensdo méaxima foi de 970 MPa, indicando uma diferenca de
185%. Observa-se que estas diferencas sdo menores em valores absolutos
comparando-se com a condicdo SSSS, entretanto sdo indicativos da capacidade de
encruamento de cada condicdo microestrutural. Como mencionado anteriormente,
estas variacfes sdo reflexos das caracteristicas microestruturais que, no caso das
amostras envelhecidas artificialmente, possuem precipitados do tipo p” que atuam
como barreiras a movimentacdo de discordancias. Adicionalmente, observa-se que
sempre na deformacgdo em temperatura criogénica, os valores de ambas as tensdes
sdo superiores aqueles obtidos em ensaios em temperatura ambiente,
independentemente da condi¢cdo microestrutural de partida.

Além do limite de escoamento e das tensfes méaximas, também foi analisado
o0 expoente de encruamento. Este parametro fornece informacdes a respeito do
comportamento durante a deformacao plastica uniforme e foi calculado a partir da
linearizacdo da equacdo de Hollomon (o = K.e") na regidao de deformacao plastica
uniforme, sendo apresentado graficamente na Figura 5.7.

Na Figura 5.7 observa-se que o valor do expoente de encruamento varia
consideravelmente em funcéo tanto da temperatura de ensaio, quanto do tipo de
tratamento térmico aplicado previamente. Em geral, quando o ensaio é conduzido em
temperatura criogénica, o expoente de encruamento € maior do que quando realizado
em temperatura ambiente. Como citado anteriormente, este efeito é reflexo da
supresséao parcial da recuperacao dinamica na deformacéo em baixa temperatura, o

gue equivale ao aumento da densidade de discordancias.
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Figura 5.7 — Variacdo do expoente de encruamento da liga AA6061 submetida a
diferentes tratamentos térmicos prévios ao ensaio de compressao
uniaxial em temperaturas ambiente e criogénica.

Com relacdo ao tratamento térmico, observa-se que a capacidade de
encruamento € maior na condicdo de SSSS, na qual foram dissolvidos os precipitados
soluveis, obtendo-se uma matriz endurecida por solucéo soélida. Este dado corrobora
o indicado anteriormente na Figura 5.6, na qual observa-se uma importante diferenca
entre as tensfes de escoamento e maximas obtidas nos ensaios de compressao em
TA e TC, cujos valores podem ser relacionados, também, com a capacidade de
encruamento. Para a condicdo de SSSS, nota-se que os valores de expoente de
encruamento sao significativamente maiores, indicando grande capacidade de
acumulacdo de discordancias. Nos demais tratamentos térmicos, este expoente
assume valores menores, sendo que para o envelhecimento artificial a 170 °C, foram
determinados 0s menores expoentes de encruamento, assim como as menores
diferencas entre as tensdes limite de escoamento e méximas (ver Figura 5.6).

Com objetivo de analisar mais detalhadamente o comportamento durante o
encruamento da liga AA6061 em temperatura criogénica, foi aplicado o modelo
matematico de Kocks-Mecking (K-M) [72]. Este modelo descreve o endurecimento por
deformacéo (o) em funcdo da densidade média de discordancias (p), partindo-se da

relacéo de Taylor mostrada a seguir em (5.4):
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o= aMGB)\/B (5.4)

Sendo a uma constante numérica e M o fator de Taylor. Dessa forma, o
aumento da tensdo com a deformacado plastica € determinado pela evolucdo da
densidade de discordancias, que resulta da competicdo entre geracédo de defeitos, e
sua aniquilacdo devido a recuperacdo dindmica. Em outras palavras, a variacdo da
densidade de discordancias em funcao da deformacéo (dp/d¢) pode ser expressa de

maneira simplificada como mostra a expressao (5.5):

w=() - 9

O primeiro termo a direita da expressao (5.5) representa a acumulacao de
discordancias e pode ser reescrito em termos de taxa de armazenamento de
discordancias, expressa por k;.p'/?, sendo ki uma constante proporcional ao livre
caminho médio das discordancias. O segundo termo representa a recuperacao
dindmica, e também pode ser reescrito, por sua vez, como uma taxa de recuperacao,
dada por k,.p, sendo ko um coeficiente adimensional de recuperacdo dinamica,
proporcional a média dos comprimentos de discordancias aniquiladas durante a
recuperagdo. Além disso, o parametro k> & fortemente dependente da taxa de
deformacédo e temperatura. Assim, a evolucao da densidade de discordancias pode
ser descrita por estes dois termos e, substituindo-se na equacéao (5.4) e combinando-

se com a equacao de Voce, tem-se a expressao apresentada em (5.6):

(%) =9, (1 - 63) (5.6)

Sendo 6, = (aGbk1)/2 e 0s = aGbh(ka/ko).
Finalmente, € possivel descrever a taxa de encruamento por deformagéo no

modelo de K-M conforme apresentado na equacao (5.7):

8=00-K.0 (5.7)

Sendo K’ um paréametro escrito em fungéo de 6, € Os.
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A representacao gréafica do modelo de K-M é obtida a partir da curva de tensdo
verdadeira por deformacéo verdadeira e relaciona a taxa de encruamento (6 = da/d¢)
com a diferenga de tenséo (o - gy), sendo oy a tensdo de escoamento. Em geral, neste
tipo de representacdo, tem-se uma regiao aproximadamente linear, exceto para
grandes deformacdes, a qual pode ser associada qualitativamente a recuperacao
dindmica. Esta regido é denominada de estagio Ill. Assim, a inclinacdo desta regiao
(de/do) é proporcional a taxa de recuperacao dinamica, ou seja, a velocidade com que
ocorre a aniquilacdo de defeitos, principalmente de discordancias, durante a
deformacéo plastica. Além disso, o intercepto desta regido com o eixo das ordenadas
(taxa de encruamento) fornece o valor de 6o, que corresponde a maxima taxa inicial
de encruamento, cujo valor é proximo de G/20 [72]. As curvas de K-M para a liga
AA6061, obtidas dos ensaios de compressao uniaxial sdo apresentadas na Figura 5.8

para as diferentes condi¢cdes de microestrutura e temperaturas de ensaio realizadas.
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Figura 5.8 — Curvas de K-M da liga AA6061 submetida a compressao uniaxial em
diferentes condi¢cdes de temperatura e tratamento térmico: (a) SSSS; (b)
T4; (c) T6-100 (96 horas); e (d) T6-170 (18 horas). TA = temperatura
ambiente e TC = temperatura criogénica. As linhas tracejadas azuis
indicam a regido do estagio Ill de deformacéao plastica.

O que pode ser observado para todas as condicBes de tratamento térmico
apresentadas na Figura 5.8, é que a taxa de encruamento diminui mais rapidamente
para amostras deformadas em TA do que em TC. Isso indica uma reducdo da
recuperacdo dinamica para essa segunda condicédo e, consequentemente, aumento
do encruamento. Para quantificar a influéncia da recuperacgéo dindmica no estagio I,
foram calculadas as inclinagdes desta regido (indicadas pelas linhas tracejadas azuis

na Figura 5.8) e os parametros sao apresentados a seguir na Tabela 10.

Tabela 10 — Resumo dos principais parametros obtidos das curvas de K-M para a

liga AAG6061
SSSS T4 T6-100 T6-170
Parametro
TA TC TA TC TA TC TA TC
do
- 15,5 9,6 12,1 10,4 21,6 128 142 12,2
d(o—cy)

0, (MPa) 2182 2106 2741 3030 3794 3135 1858 2451
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Analisando-se os dados apresentados na Tabela 10, observa-se que a
reducdo de temperatura de deformacdo provoca uma diminuicdo na inclinacao
calculada no estagio Ill. Em outras palavras, a recuperacdo dinamica de fato é
suprimida parcialmente durante a deformacao em baixas temperaturas, o que conduz
a maiores taxas de encruamento e, consequentemente, maior acumulacido de
defeitos, principalmente discordancias.

Com relacédo ao tipo de microestrutura, observa-se também forte influéncia da
natureza dos obstaculos que interagem com as discordancias sobre as taxas de
encruamento. ApGés o tratamento T4, por exemplo, um grande nimero de co-clusters
de Mg e Si sdo barreiras a movimentacdo de discordancias, apesar de serem
cisalhaveis, provocando aumento na taxa de encruamento e na densidade de
discordancias. Ja para o caso dos envelhecimentos artificiais, como T6-100 e T6-170,
estdo presentes as zonas GP e a fase 37, as quais influenciam diretamente na reducéo
de eventos relacionados a recuperacado dindmica, uma vez que as discordancias
podem cisalhar ou serem ancoradas por estas barreiras.

Os ensaios de compressao uniaxial mostram a viabilidade de se fazer
processamentos criogénicos, tais como ECA. Embora estes sejam bastante Gteis na
analise do comportamento mecéanico da liga AA6061 sob diferentes condi¢des de
tratamento, ndo é possivel determinar propriedades relevantes para o processamento
mecanico, tais como alongamentos uniforme e total. Portanto, também foram
conduzidos ensaios de tracdo uniaxial. Neste caso, a partir dos resultados obtidos nos
ensaios de compresséo a condicdo de SSSS foi escolhida para os ensaios de tracao
em TA e TC, por ser esta a utilizada nos experimentos de ECA. Além disso, no estudo
foi utilizada uma temperatura intermediaria de -100 °C, doravante denominada TC-
100. Diferentes taxas de deformacdo plastica inicial foram utilizadas dentro do
intervalo de 10* st < ¢ < 101 s, e a Figura 5.9 mostra as curvas nominais e
verdadeiras de tensdo x deformacéo, obtidas para a liga AA6061 na condicdo de
SSSS sob diferentes taxas de deformacdo inicial e diferentes temperaturas de ensaio.
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Figura 5.9 — Curvas de tracdo uniaxial nominais e verdadeiras da liga AA6061 no
estado de SSSS: (a) ensaio em temperatura ambiente (TA); (b) ensaio
em temperatura criogénica a -100 °C (TC-100); e (c) em temperatura
criogénica a -196 °C (TC).

Nas curvas da Figura 5.9 nota-se que a diferenca principal esta na auséncia
do efeito PLC em baixa temperatura para a condicdo de SSSS. Para o ensaio em TA
(Figura 5.9 (a)), nota-se que o efeito PLC é afetado pelas diferentes taxas de
deformagéo, sendo que taxas mais elevadas diminuem o efeito serrilhado observado
nas curvas. Na temperatura criogénica intermediaria TC-100 (Figura 5.9 (b)), o efeito
PLC é ausente para todas as taxas estudadas. Ja no ensaio criogénico (Figura 5.9
(c)), observa-se que ha um aumento bastante significativo na regido de deformacéao
plastica uniforme com consequente aumento do limite de resisténcia a tracao e
alongamento uniforme. A Tabela 11 resume as propriedades obtidas nos ensaios de
tracdo uniaxial conduzidos em diferentes taxas de deformacdo inicial. Foram
realizados trés ensaios em cada uma das condi¢cdes e, devido a baixa dispersao dos
dados, foi escolhida uma curva mais representativa de cada condi¢cao (apresentadas
na Figura 5.9), a partir das quais foram determinadas as propriedades mecéanicas em

tracdo indicadas a seguir.
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Tabela 11 — Resumo das propriedades mecanicas (valores nominais) em tracao
uniaxial da liga AA6061 na condigéo de SSSS

Taxa de d(iformagéo Temperatura Oy Ou &t &u RA
(s7) (MPa)  (MPa) (%) (%) (%)
TA 50 145 34 23 85

10 TC-100 64 203 40 25 82
TC 70 250 53 40 75

TA 49 142 35 21 80

10 TC-100 62 183 38 22 79
TC 65 239 53 39 74

TA 55 150 30 20 75

103 TC-100 60 158 34 23 73
TC 72 234 47 35 71

TA 50 154 33 20 77

104 TC-100 56 155 37 22 76
TC 59 222 52 36 73

Nota: oy = limite de escoamento; g, = limite de resisténcia a tragdo; & = alongamento total; & =

alongamento uniforme; RA = reducdo de area.

Observa-se na Tabela 11 que a reducdo da temperatura de ensaio provocou
um aumento simultaneo de oy, Oy, €t € €y, em toda a faixa de taxas de deformacao
utilizada. Um comportamento interessante estd ligado com a relacdo entre o
alongamento e a reducédo de area: as amostras testadas em temperaturas criogénicas
apresentam maiores alongamentos (total e uniforme) que em TA, porém a reducao de
area na fratura mostra uma tendéncia oposta. Este efeito esta associado a com a
distribuicdo da deformacédo ao longo da amostra durante o ensaio de tracéo uniaxial.
Com relagéo a isto, Xu e co-autores [73] mostraram que em temperatura criogénica a
distribuicdo de deformacédo é mais homogénea no nivel de gréos individuais, pois ndo
ha concentracdo de deslizamento em largas bandas de deformacéo, e este efeito
pode explicar o comportamento anémalo de alongamento uniforme e reducéo de area
observado na liga AA6061. A Figura 5.10 mostra os graficos construidos a partir dos

valores calculados de limite de escoamento, limite de resisténcia a tracdo e
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alongamento uniforme para a liga AA6061 ensaiada na condicdo de SSSS em
diferentes taxas de deformacao e temperaturas.
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Figura 5.10 — Variacdo de propriedades mecéanicas em funcéo da temperatura de
ensaio e da taxa de deformacdo obtidas em tracdo uniaxial da liga
AA6061 no estado de SSSS: (a) alongamento uniforme; (b) limite de
escoamento; (c) limite de resisténcia a tracao.

A variacdo do alongamento uniforme apresentada na Figura 5.10 (a) indica
que esta propriedade € pouco afetada pela taxa de deformacdo, mas € bastante
sensivel a reducdo de temperatura. Os valores de alongamento uniforme sdo maiores
para a TC do que para a TC-100 e TA. Este comportamento também foi observado
para outras ligas de aluminio deformadas em temperatura criogénica [73-79] e, ocorre
principalmente devido a supresséao parcial de mecanismos de recuperacado dinamica
nesta temperatura. Levando-se em conta o critério de Considére [80], apresentado a
seguir na equacéo (5.8), o regime de deformacg&o nao-uniforme inicia-se quando a

seguinte condi¢&o é alcancada:

(&) <o 55

Sendo o a tensao verdadeira e € a deformacéo verdadeira. Dessa forma, este
critério expressa o ponto de equilibrio entre o aumento de resisténcia devido ao
encruamento e 0 aumento de tensdo devido ao empescogamento, ou reducéo de

secao transversal.
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Desse modo, como mostrado anteriormente para 0s ensaios de compressao
uniaxial nos quais foi aplicado o modelo de K-M (ver Figura 5.8), a taxa de
encruamento € maior para a TC. Em outras palavras, a reducédo do termo do/de (ou,
simplesmente, 8) com o0 aumento da deformacao é mais lento em baixa temperatura
do que em TA. Assim, o critério de Considere é atingido em grandes deformacdes,
isto €, o inicio do empescogcamento no corpo de prova é atrasado para a TC, o que
resulta em um aumento no alongamento uniforme para esta condi¢éo, em relacao as
outras duas temperaturas de estudo. Como apresentado anteriormente na Tabela 11,
a reducao de area em TC é sempre menor do que para TA, apesar dos valores de &t
e €u serem sempre mais elevados para 0s ensaios em baixas temperaturas. Estes
dados indicam, dessa maneira, que em TC a capacidade de encruamento € ampliada,
de forma que a instabilidade plastica ocorre somente para maiores graus de
deformacéo pléastica.

Com relacéo ao efeito da taxa de deformacdao inicial, observa-se nas Figura
5.10 (b) e (c) que os limites de escoamento e de resisténcia a tracdo aumentaram com
0 aumento das taxas de deformacao. Entretanto, nos ensaios em TA (Figura 5.10 (a))
ocorreu o inverso, isto é, menores taxas de deformacdo resultaram em maior
resisténcia, especialmente em ocu. A partir deste comportamento, espera-se que a
sensibilidade a taxa de deformacdo (m) assuma valores negativos em TA. Um valor
de m negativo pode ser entendido como uma consequéncia da precipitacdo dinamica
durante a deformacdo plastica, a qual da origem ao efeito PLC [66, 68, 69]. Dessa
forma, em uma taxa de deformacédo muito baixa, os atomos de solutos sdo capazes
de difundir através da matriz mais rapido do que as discordancias, as quais sao
capturadas e temporariamente bloqueadas. Consequentemente, a tensdo aumenta o
suficiente para libertar estas discordancias presas aos atomos de soluto e/ou co-
clusters. Este processo ocorre diversas vezes, resultando no serrilhado tipico
observado no efeito PLC. Na ampliacdo apresentada na Figura 5.9 (a), observa-se
gue as curvas tensado verdadeira por deformacao plastica verdadeira tém mudancas
na frequéncia e na amplitude de tensdes com a variagdo da taxa de deformacgéo inicial.
Quando em taxas mais baixas como, por exemplo 10 s'1, o fenébmeno de DSA ocorre
e se reflete no aumento da resisténcia mecanica. Por outro lado, em uma taxa mais
elevada como, por exemplo 10! s, 0 tempo para ocorréncia da precipitacdo dinamica
€ insuficiente e, assim, tanto a amplitude como a frequéncia do serrilhado sdo bem

menores ou ausentes e o0 possivel efeito de aumento de resisténcia pela presenca de
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zonas-GP e co-clusters de Mg e Si atuando como barreiras a movimentacdo de
discordancias nado é claramente observado.

Para as temperaturas TC-100 e TC apresentadas anteriormente nas Figuras
5.9 (b) e (c), respectivamente, o efeito oposto é observado (exceto em niveis de
deformacgdo muito baixos a -100 °C). Em baixas temperaturas a resisténcia mecanica
aumentou concomitantemente com a taxa de deformacgéo, resultando em um valor de
sensibilidade a taxa de deformacdo positivo. Isto é reflexo direto da inibicdo da
precipitacdo nestas temperaturas e, consequentemente, da auséncia do efeito PLC.
Este comportamento concorda com o descrito por Rodriguez [68]: em baixas
temperaturas, o efeito PLC n&o € observado e a sensibilidade a taxa de deformacéo
torna-se positiva. O gréfico apresentado na Figura 5.11 mostra a variacdo da
sensibilidade a taxa de deformacdo em diferentes niveis de deformacéo plastica

verdadeira para a liga AA6061 no estado de SSSS.
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Figura 5.11 — Variacdo da sensibilidade a taxa de deformacéo da liga AA6061 no
estado de SSSS submetido a ensaios de tragao uniaxial em diferentes
temperaturas.

O célculo do parametro m foi realizado utilizando-se a equacéo (5.9) indicada

a seguir, a qual € valida para deformacao e temperatura constantes:

o=C.(&)"er (5.9)
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Sendo, C o coeficiente de endurecimento (C = K.€").

O valor de m também apresenta um comportamento diferente para a TA, em
comparacao com 0s ensaios criogénicos. Desse modo, em TA, m assume valores
negativos, o qual aumenta em modulo para grandes deformagfes plasticas, como
indicado na Figura 5.11. A deformacdo correspondente a m = 0 € chamada de
deformacdo critica, .. Neste caso, em TA, esta deformacéo foi calculada como sendo
igual a 0,045. Conforme Van den Beukel [81], o inicio do comportamento de serrilhado
na curva tensdo x deformacéo da-se quando a condi¢cao apresentada na expressao
(5.10) é alcancada:

dlno _

—Z=0 (5.10)

dlné

Em outras palavras, o efeito PLC ocorre quando a sensibilidade a taxa de
deformacéo torna-se negativa e, simultaneamente, a deformacéo pléstica atinge um
valor superior a deformacéo critica [68, 81, 82].

Para a deformacdao criogénica, uma correlacao positiva entre o valor de m com
a deformacéo é observada para grandes alongamentos uniformes durante 0s ensaios
de tracdo, simultaneamente com a menor reducdo de area. Este comportamento é
similar ao que ocorre para a superplasticidade, isto €, a supresséo ou atraso do inicio
do empescocamento. Entretanto, a superplasticidade esta associada com elevados
valores de sensibilidade a taxa de deformacdo. Desse modo, para este caso, a
justificativa baseia-se principalmente na inibicdo parcial dos mecanismos envolvendo
escorregamento com desvio e escalada de discordancias, associados com a
recuperacédo dinamica. Além disso, com a reducédo de temperatura, tem-se a reducéo
do coeficiente difusividade dos solutos na matriz de aluminio, o qual se reflete na
inibicdo dos fendbmenos associados a precipitacao dinamica.

Outra propriedade avaliada a partir das curvas obtidas nos ensaios de tragéo
foi 0o expoente de encruamento, o qual foi calculado a partir da linearizagédo da
equacao de Hollomon, a qual foi apresentada anteriormente. Na Figura 5.12 é
apresentada a variacdo desta propriedade em funcéo da taxa de deformacéao inicial

em diferentes temperaturas.
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Figura 5.12 — Variacdo do expoente de encruamento em funcdo da taxa de
deformacéo inicial no ensaio de tracdo uniaxial da liga AA6061 na
condicdo de SSSS.

Observa-se na Figura 5.12, que as amostras ensaiadas em temperaturas
criogénicas exibem uma tendéncia oposta aquela do ensaio em TA: o valor de n
aumenta com a taxa de deformacdo inicial. Isto pode ser explicado pela
proporcionalidade entre a taxa de deformacéo e a velocidade média das discordancias

(D) [68], a qual é apresentada a seguir na equacao (5.11):

£= V.b.p (5.11)

A partir da equacédo (5.11), observa-se que uma maneira que o termo 7. B.p
tem como corresponder a um aumento da taxa de deformacé&o inicial, € pelo aumento
em v. Além disso, uma vez que as discordancias estdo em movimento, elas podem
também se multiplicar, aumentando o valor de p, promovendo o encruamento, o qual
conduz ao aumento da resisténcia mecanica. Isto explica a razéo pela qual os ensaios
em temperaturas criogénicas com elevadas taxas de deformacdao inicial, apresentam
um aumento significativo do limite de escoamento e do limite de resisténcia a tracao
[68].

Os resultados apresentados na secao 5.1 apontaram algumas conclusfes a

respeito do comportamento mecanico da liga AA6061 em temperaturas criogénicas.
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A partir disso, alguns parametros importantes de processamento termomecanico

foram selecionados para serem utilizados na deformagéo severa, tais como:

a) tratamento térmico de envelhecimento natural em tempos superiores a 200
horas;

b) tratamento térmico de envelhecimento artificial a 100 °C;

c) temperatura de deformacéao criogénica igual -100 °C e/ou -196 °C;

d) taxa de deformacao: baixa sensibilidade a taxa de deformacéo, entretanto
taxas menores estdo associadas com menores esforgos no processamento

criogénico (102 s ou menor).

Na sequéncia, na secdo 5.2, sdo apresentados os resultados obtidos apo6s o
processamento da liga AA6061 em temperatura criogénica. A rota adotada inicia com
a solubilizacdo dos corpos de prova, seguido do processamento em temperaturas
ambiente e criogénica e posteriores tratamentos de envelhecimento T4 e T6. Séo
apresentados, também, resultados de caracterizagdo microestrutural e de

propriedades mecanicas.

5.2 Microestrutura e Comportamento Mecéanico Pds-Processamento

5.2.1 Rotas de processamento

Na Figura 5.13 é apresentada a variacdo de dureza Vickers em diferentes
niveis de deformacao por LC, LA e ECA, tanto em temperatura ambiente quanto em
temperatura criogénica. Todas as rotas de processamento adotadas partiram da
mesma condi¢ao inicial, ou seja, o estado de SSSS. Ressalta-se novamente, que para
as laminacdes criogénicas as chapas foram resfriadas em NL antes e apds de cada
passe de laminacdo. Ja no caso da ECA, confinou-se o material em uma matriz, a
qgual foi resfriada até -100 °C em uma camara criogénica, permanecendo nesta
temperatura durante a deformagéo. Além disso, as medidas de dureza foram tomadas
imediatamente apOs o0 processamento, ou seja, nenhum tipo de tratamento térmico de

envelhecimento foi conduzido.
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Figura 5.13 — Curvas de dureza Vickers em funcdo da deformacgéo equivalente para
LC, LA e ECA em temperaturas ambiente e criogénica.

Na Figura 5.13, pode-se observar que ha uma tendéncia de convergéncia de
durezas para o valor de 125 HV, independentemente do tipo de processamento
utilizado e da temperatura de deformacgéao. Isto representa um aumento de cerca de
178% em relacdo ao material no estado solubilizado. Apesar da saturacéo de durezas
observada aqui, as microestruturas resultantes de cada processo, bem como a textura
cristalografica, sdo bastante distintas e impactam nas demais propriedades
mecanicas. Outra tendéncia interessante observada é que a deformacéo criogénica
para ambos processos de laminacdo apresenta valores ligeiramente maiores de
dureza, em comparacdo com O mesmo processo conduzido em temperatura
ambiente. Para o caso da ECA, a tendéncia observada é oposta e, apesar da pequena
diferenca de dureza nos primeiros passes, ap0s 0 sexto passe tem-se 0 mesmo nivel
de dureza, comparando-se ECA e Crio-ECA.

A diferenca de durezas observada apés ECA em TA e TC foi explicada por Su
e co-autores [84], quando uma liga AA1050 foi submetida a até 8 passes de ECA em
ambas as temperaturas e as amostras resultantes foram analisadas pela técnica de
espectroscopia de vida-média de aniquilagdo de positrons. Os resultados de dureza
indicaram que esta liga deformada criogenicamente apresentava uma dureza

ligeiramente maior do que em TA. Entretanto, apos 8 passes de ECA esta diferenca
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foi minimizada. Os estudos também indicaram o tipo de defeito predominante, sendo
identificados: monovacéancias, divacancias e vacancias associadas com
discordancias. Para maiores graus de deformacédo, as amostras deformadas em TA
apresentam elevada densidade de monovacancias, enquanto para as deformadas
criogenicamente, as divacancias sdo dominantes, apresentando também uma fracéo
de monovacancias. Estes resultados indicam que ambas, as monovacancias e
divacancias, atuam como obstaculos a movimentacao de discordancias e induzem o
endurecimento [84]. No caso da liga AA6061, tem-se além destes defeitos, a presenca
de inUmeros atomos em solucdo solida supersaturada. Dessa forma, a deformacédo
em TA induz a nucleacdo de clusters e zonas-GP, utilizando as monovacancias e
divacancias como sitios preferenciais. Por esta razdo, a dureza observada para ECA
€ ligeiramente maior do que para Crio-ECA, visto que em baixa temperatura o
coeficiente de difusividade de atomos de soluto € bastante reduzido.

A partir dos resultados apresentados na Figura 5.13, foram selecionadas
condi¢cBes de estudo para ambas as temperaturas, que correspondem a deformacéo
€ = 2,0 para as laminaces e € = 4,2 para a ECA. Dessa forma, todos os resultados
de laminacdo e ECA apresentados doravante referem-se a estes graus de
deformacédo. Imediatamente ap6s a deformacédo por LC, LA e ECA, foram conduzidos
tratamentos térmicos de envelhecimento natural e artificial em diferentes tempos. Os
resultados de variacdo de dureza Vickers em funcédo do tempo de envelhecimento

apOs processamento sdo apresentados, a seguir, na Figura 5.14.
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Figura 5.14 — Variagcédo da dureza Vickers com o tempo de envelhecimento na liga
AA6061 apls processamento em temperaturas ambiente e criogénica
por: (&) LC (¢ = 2,0); (b) LA (¢ = 2,0); (c) ECA (¢ = 4,2). T4 =
envelhecimento natural (25 °C) e T6 = envelhecimento artificial (100
°C).

No caso da LC, apresentada na Figura 5.14 (a), observa-se que a dureza varia

de 120 HV para 132 HV com 48 horas de tratamento de envelhecimento artificial tanto
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para LC quanto para Crio-LC, representando um aumento de 10% na dureza.
Enquanto que para T4 a dureza satura em 130 HV em ambas temperaturas de
deformacédo, ou seja, um incremento de 8,3% na dureza apds a laminacao a partir
estado solubilizado, seguido de envelhecimento. O que pode ser observado com
relacdo a cinética de envelhecimento é que se tem um endurecimento mais rapido no
tratamento T6, visto que o fornecimento de energia térmica aumenta a difusividade
atdmica, permitindo a formacao de co-clusters e zonas GP em tempos menores, se
comparado com o tratamento T4.

Para o caso da LA, apresentada na Figura 5.14 (b), nota-se que ha um
comportamento bastante similar a LC, com convergéncia das durezas (tanto de LA
guanto de Crio-LA) para T6 em torno de 130 HV, e para T4 em torno de 123 HV.
Quanto a cinética de precipitacdo, ndo foram observadas mudancas significativas,
independentemente da temperatura de laminacdo e de envelhecimento. Esta cinética,
em comparagéo com LC, possui uma taxa de nucleacao e crescimento de precipitados
ligeiramente inferior, entretanto, apds 48 horas o mesmo nivel de dureza é atingido.

Apods a deformacado por ECA, a variacdo de dureza nos tratamentos térmicos
de envelhecimento € mostrada na Figura 5.14 (c). Em relacdo ao estado de SSSS, a
dureza aumentou 200% e 193%, respectivamente apds T6 e T4. Nota-se que a dureza
parte de 128 HV e aumenta até 132 HV para T4. Como visto anteriormente na Figura
5.1, a partir do estado de SSSS no tratamento T4, a dureza satura em torno de 78 HV
apos 200 horas. Comparando-se esta dureza com a medida logo apés a ECA, tem-se
um incremento de dureza da ordem de 64%. Ap6s a ECA+T4 (96 horas) este
incremento € de 69%, sendo estes valores reflexo da precipitacdo sobre uma
microestrutura severamente deformada. Outro ponto importante a ser observado é
com relacdo ao envelhecimento artificial: a dureza alcancada apds 18 horas a 170 °C
(ver Figura 5.2) é proxima de 135 HV, ou seja, os mesmos valores obtidos apds a
combinacao de Crio-ECA e T6 (neste caso, 100 °C por 48 horas). O tratamento a 100
°C nas amostras sem deformacgédo, chegou a durezas da ordem de 120 HV apés 96
horas. Dessa forma, pode-se observar que os valores de dureza apés Crio-ECA + T6
sdo iguais aos obtidos apenas para o tratamento T6 (170 °C). Entretanto, a
interpretacéo desses valores ndo leva em conta outros fatores microestruturais, como
tamanho de gréo, arranjo de discordancias, densidade de defeitos, distribuicdo de
precipitados e microtextura de deformagéo, os quais afetam fortemente outras

propriedades, tais como resisténcia mecanica e ductilidade, as quais ndo podem ser
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inferidas a partir de dados de dureza. Ademais, a cinética de precipitacdo é acelerada
para a Crio-ECA no envelhecimento artificial, em comparagcdo com o envelhecimento
natural, provavelmente devido ao aumento do niumero de sitios para a nucleacéo de
co-clusters e de ”.

A variacdo da dureza observada esta de acordo com o trabalho conduzido por
Kim e co-autores [85] na liga AA6061 submetida a ECA em temperatura ambiente (geq
= 4, rota Bc), seguido de envelhecimento artificial a 100 °C. Neste trabalho, foi
encontrado que a dureza aumentou com o tempo de envelhecimento em cerca de 11-
12% apOs 48 horas de tratamento, indicando que o efeito de endurecimento por
precipitacdo é dominante sobre os efeitos de amolecimento (recuperacdo e
recristalizacdo) nesta temperatura. Entretanto, a maxima dureza mensurada pelos
autores foi de 160 HV, enquanto que no presente trabalho o valor de 135 HV foi
encontrado no tratamento T6, como pode ser visto na Figura 5.14 (c). Esta diferenca
pode ser associada a diferentes fatores, que incluem parametros de processamento
e diferencas microestruturais, tais como tamanho de grdo do material de partida.

Em partes, esta apreciavel diferenca observada nos valores de dureza apos
ECA deve-se a parcial recuperacao estatica da microestrutura, a qual pode acontecer
em dois momentos distintos: durante a ECA em temperatura ambiente e apés a Crio-
ECA (na excurséo para a temperatura ambiente) e no envelhecimento posterior. Para
0 primeiro caso, devido a elevada EDE da liga AA6061, tém-se multiplos eventos de
recuperacado dinamica durante os passes de ECA, bem como a precipitacdo dinamica.
Ambos fendmenos contribuem para que a taxa de endurecimento seja menor, Visto
gue vacancias e discordancias geradas pela deformacdo sao aniquiladas pela
recuperacdo dinamica, ao mesmo tempo que também servem como sitios para a
nucleagéo dos clusters e zonas GP. Dessa forma, o balango entre cada um desses
fendbmenos define a dureza méaxima atingida.

Por outro lado, para o caso da Crio-ECA, a recuperacdo dinamica €
parcialmente restringida em fung¢do do abaixamento da temperatura, bem como nao
se observam efeitos relacionados a precipitagdo dindmica, uma vez que o efeito PLC
e suprimido (ver Figura 5.9). Por este ponto de vista, era de se esperar que as durezas
ap0s 0 processamento criogénico fossem superiores em comparagdo com a
temperatura ambiente. Entretanto, as microestruturas produzidas em baixas
temperaturas séo instaveis em temperatura ambiente, como observado para o cobre

puro por Konkova, Mironov e Korznikov [86]. Neste trabalho, foram vistos pontos de
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recristalizacdo em MET apds dois anos de realizada a criodeformagéo. Como nédo ha
barreiras para bloquear a movimenta¢ao de contornos no caso do cobre de elevada
pureza, e a EDE é menor que no aluminio, estes eventos de amolecimento devido a
recuperacao e recristalizacdo geram mudancas microestruturais e de propriedades
mais intensas. Além disso, a grande energia armazenada no material durante o
processamento criogénico age como forga-motriz para a ocorréncia destes fendbmenos
de amolecimento em maior escala, uma vez que reduz a energia de ativacao
necessaria para a recuperacao. No caso da liga AA6061, tém-se os efeitos da solucao
sélida e dos co-clusters ou zonas GP, os quais atuam como ancoras para a
movimentacdo de contornos. A razdo pela qual a dureza ndo atinge valores mais
elevados na Crio-ECA pode ser associada com dois efeitos principais: recuperacéo
estéatica parcial da microestrutura durante a excursao da temperatura criogénica para
a temperatura ambiente, e recuperacdo estatica durante o envelhecimento. No
segundo caso, apesar de ter sido selecionada uma temperatura mais baixa para o
envelhecimento artificial (100 °C), ndo é possivel evitar a ocorréncia de recuperacao,
apenas minimizar seus efeitos. De qualquer forma, tanto para T4 quanto para T6,
discordancias e vacancias atuam como sitios para a nucleacédo de fases, o que afeta
também a densidade de defeitos e se reflete nos valores de dureza.

Ainda sobre as laminacdes, um estudo em paralelo a ser pulicado sobre este
topico esta em desenvolvimento [87]. Neste trabalho, as analises de textura na LC
indicaram um aumento significativo das intensidades de textura para a Crio-LC. Um
dos efeitos da LA foi a reducao da intensidade de textura, em comparagédo com a LC,
para uma mesma deformacao equivalente. Além disso, a LA promoveu a formacao de
bandas de cisalhamento com intensidades mais elevadas do que para LC. Os
resultados mostraram rotacdo em torno do eixo da direcdo transversal da chapa e
transicdo da textura de laminacdo para a textura de cisalhamento, sendo que 0s
componentes de cisalhamento foram mais intensos para a LA, do que para Crio-LA.
Apbs o tratamento T6, os resultados de textura indicaram a ativacao de processos de
recuperacdo estatica. Foi observado para a LC a maior reducdo na intensidade de
textura e para a Crio-LC o espalhamento das orientagdes cristalograficas foi
significativo [87]. Os resultados de textura indicaram, de uma forma geral, uma
competicao entre recuperacao e precipitacao, o que certamente se reflete diretamente
nas durezas vistas anteriormente na Figura 5.14. As LC e LA serviram, dessa forma,

como ponto de partida para a determinagcéo de parametros de processamento e da
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viabilidade para a DPS criogénica na liga AA6061, visto que a laminagédo envolve
etapas experimentais mais simples e rapidas. Assim, o estudo das laminac¢des foi
direcionado para outra frente de pesquisa e este trabalho concentra-se na
investigacdo da ECA.

Diante do quadro inicial apresentado, apenas as amostras processadas por
ECA e Crio-ECA serao apresentadas e discutidas doravante. No caso da Crio-ECA, a
definicdo de uma rota foi fundamental, visto que foi necesséario desenvolver um
método experimental para a sua realizacdo, o qual foi completamente baseado na

experiéncia prévia obtida com as laminacoes.
5.2.2 Aparéncia macroscoépica do extrudado
A Figura 5.15 apresenta amostras da liga AA6061 logo apdés serem

submetidas a seis passes de deformacdo severa por ECA em duas temperaturas:

ambiente e criogénica (-100 °C).

DN

DE 1cm

Figura 5.15 — Aparéncia macroscopica tipica das amostras de AA6061 apos seis
passes ECA em diferentes temperaturas, a partir do estado SSSS. DN
= direcao normal; DE = direcdo de extrusao.

Pode-se observar na Figura 5.15 que ha uma diferenga significativa entre as
amostras processadas em diferentes condigdes. Como visto anteriormente no subitem
5.1.3, a capacidade de deformacado é fortemente afetada pela temperatura. Neste
caso, em temperaturas criogénicas, apesar dos maiores esforcos durante o
processamento, a capacidade de encruamento é muito maior em relacdo a TA. Isto

se reflete na integridade do extrudado, como pode ser visto pelas trincas que estéao
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presentes na amostra processada em temperatura ambiente, ndo observadas na
deformacdo criogénica. A partir do quarto passe de deformagédo em TA ja eram visiveis
trincas na extremidade dos corpos de prova, inclinadas a aproximadamente 45° em
relacdo a direcdo de extrusdo. Tais trincas coincidem com os planos de maxima
tensdo de cisalhamento, nos quais ha, possivelmente, a formagdo de uma grande
guantidade de bandas de cisalhamento localizadas, que conduzem a fratura. Sobre
este aspecto, apesar das forcas durante a extrusdo criogénica serem mais elevadas
do que em temperatura ambiente, a integridade da amostra é mantida, sem a
formacao de trincas mesmo apGs varios passes.

Em uma investigacdo sobre a integridade ap6s ECA das ligas AA2014 e
AAT7075 no estado solubilizado [83], foram encontrados resultados similares. Ambas
as ligas estudadas apresentam acentuado envelhecimento natural, assim como a liga
AA6061. Com diferentes tempos de pré-envelhecimento natural, foram obtidas
amostras com variados graus de dano, sendo que tempos menores levaram a
auséncia de defeitos ap06s o primeiro passe. Além disso, conclui-se que essas trincas
foram causadas ndo somente pelas bandas de cisalhamento comuns na deformacao
por ECA, mas pela combinagéo entre o envelhecimento dinamico e as bandas de
cisalhamento [83]. Dessa forma, para o caso da liga AA6061, a auséncia de trincas
na deformacéo criogénica esta associada a supressdo da DSA e ao aumento da taxa
de encruamento, que conduzem ao aumento da ductilidade incomum, como
demonstrado anteriormente na sec¢do 5.1.3. A Figura 5.9 indicou claramente a
auséncia do efeito PLC na deformacéao criogénica (TC-100 e TC). Adicionalmente, a
sensibilidade a taxa de deformacdo em temperatura ambiente é negativa, enquanto
gue para a temperatura de -100 °C assume valores positivos (ver Figura 5.11). Dessa
forma, estes efeitos atuando em conjunto conduzem a um aumento da capacidade de
deformacédo da liga AA6061 em baixas temperaturas, quando processada por
multiplos passes por ECA.

5.2.3 Microestruturas pos-ECA

A Figura 5.16 mostra as microestruturas obtidas ap0s a deformacao severa
por ECA da liga AA6061, conduzidas em temperatura ambiente e rota B¢, juntamente
com a microestrutura do material de partida apés solubilizacdo (seguida de T4). Na

sequéncia, as amostras deformadas foram naturalmente envelhecidas. Para o nivel
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de resolucdo do microscopio Optico, ndo foram observadas diferencas significativas
de microestrutura entre os tratamentos T4 e T6 aplicados ap6s o ECA, portanto
apenas a condicdo T4 € apresentada. As diferencas microestruturais entre estes dois

tratamentos serdo discutidas adiante com analises complementares de MET.
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(d)

Figura 5.16 — Microestruturas observadas em microscopio éptico da liga AA6061: (a)
sem deformacgédo, apds solubilizagdo + T4 (> 200 h); e apds ser
submetida a deformacdo por ECA em temperatura ambiente, rota Bc:
(b) 2 passes (2X + T4), (c) 4 passes (4X + T4) e (d) 6 passes (6X + T4).
As setas brancas indicam as bandas de deformacé&o. Ataque eletrolitico
com reagente de Barker e observacéo sob luz polarizada.
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Nota-se, nas microestruturas da Figura 5.16, que ha uma forte modificagédo no
tamanho e formato dos grdos com o aumento do nimero de passes, comparando-se
com o material de partida, mostrado na Figura 5.16 (a). Além disso, observam-se
inumeras bandas de deformac&o no interior dos graos, em diferentes orientacdes, as
quais estdo indicada por setas. De um modo geral, com maior numero de passes sdo
obtidas microestruturas mais homogéneas, como pode ser visto na Figura 5.16 (d),
gue nao apresenta uma direcado preferencial para as bandas e nem grdos mais
alongados em dada direcdo. Esta homogeneidade da deformacao é atribuida a rota
Bc de processamento por ECA que rotaciona a amostra entre passes.

A Figura 5.17 mostra as microestruturas obtidas para as amostras de AA6061
deformadas por ECA em temperatura criogénica, também pela rota Bc. Novamente,
sdo apresentadas apenas as microestruturas referentes ao posterior tratamento T4,

pela mesma raz&o ja mencionada.
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Figura 5.17 — Microestruturas observadas em microscépio Optico da liga AA6061 apds
ser submetida a deformacgéo por ECA em temperatura criogénica, rota
Bc: (2) 2 passes (2X + T4); (b) 4 passes (4X + T4); e (c) 6 passes (6X +
T4). As setas brancas indicam as bandas de deformacdo. Ataque
eletrolitico com reagente de Barker e observacao sob luz polarizada.

Na Figura 5.17 é possivel observar de maneira qualitativa que ha uma
modificacdo expressiva no formato dos grdos apos a Crio-ECA em relagdo ao

processamento em temperatura ambiente (ver Figura 5.16). Na Figura 5.17 (c), em
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especial, nota-se que ha um alongamento maior dos grdos e um numero mais
reduzido de bandas de deformacédo para um mesmo numero de passes ECA, que
ilustra o comportamento de alongamento uniforme e reducédo de area discutido no item
5.1.2. A densidade de bandas aumenta com o aumento da deformacdo acumulada e
estas cruzam-se entre si em diversos pontos propiciando intensa fragmentacao
microestrutural. Provavelmente, este cruzamento ocorre devido as rotagbfes entre
passes durante a ECA utilizando a rota Bc.

Na Figura 5.18 sdo mostradas as imagens obtidas em campo claro por MET
para a liga AA6061 apds a deformagdo por ECA em temperatura ambiente e

criogénica.

(@) (b)

(€) (d)

Figura 5.18 — Imagens de MET em campo claro e respectivas difracdes de area
selecionada da liga AA6061: (a) e (b) ECA + T6 (6X); (c) e (d) Crio-
ECA + T6 (6X). A seta branca esta indicando a direcdo de uma banda
de deformacgéo.
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Observa-se na Figura 5.18 que, em relacdo ao material inicial, ha um
refinamento microestrutural significativo, com a presenca de inUmeras bandas de
deformacdo. Em tais bandas, é possivel observar subdivisdes, ou subgraos, de modo
gue nas microestruturas predominam regides com contornos de alto angulo e
contornos de baixo angulo de desorientacdo. Além disso, as regides mais claras nas
imagens de campo claro no MET indicam regibes com baixa densidade de
discordancias, enquanto as regides mais escuras representam regides de elevada
concentracao destes defeitos.

Para a ECA (Figura 5.18 (a)), notam-se iniumeras bandas de deformacéo, fato
atribuido ao grau de deformacéo imposto, bem como a predominancia de deformacao
por cisalhamento. Por outro lado, para a Crio-ECA (Figura 5.18 (b)), observa-se uma
microestrutura com poucas bandas de deformacao definidas e diversas regides com
elevada densidade de discordancias. Neste caso, foi observado que a deformacéo
criogénica por ECA possui uma distribuicdo de deformacBes homogénea, em
comparacao com a ECA em TA. Em outras palavras, devido a restricdo de planos
disponiveis para o deslizamento de discordancias, a deformac&o ocorre de maneira
intensificada em regides especificas, isto €, somente em algumas bandas de
deformacdo com orientacéo favoravel devido a presenca dos co-clusters (originados
da precipitacdo dinamica em TA). Além disso, por meio das imagens de difracdo de
area selecionada, € possivel observar que os “spots” de difragcdo encontram-se
alongados, tendendo a formar um padréo de anéis de difracdo. Esta configuracéo é
um forte indicativo do acumulo de discordancias e do alargamento dos picos de
difracéo.

Visto que as imagens de MET ndo apresentam com tanta clareza as
subdivises e os novos graos formados apds a deformacédo severa em diferentes
temperaturas, foram conduzidos mapeamentos de orientacéo cristalografica no MET
para as amostras ECA e Crio-ECA, com o objetivo de visualizar tais subdivisbes, 0s

guais sao apresentados a seguir na secao 5.2.4.

5.2.4 Mapeamento de orientacdo cristalografica

Com objetivo de compreender melhor evolugcdo das microestruturas apos

ECA, foram conduzidas analises de mapeamento de orientacdo cristalografica com o
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uso do ASTAR, instalado no MET. Dessa forma, baseando-se em uma sequéncia de
difracdes de elétrons ponto a ponto, é possivel determinar as diferengas de orientacdo
entre regibes com contornos de alto e de baixo angulo nas microestruturas. A Figura
5.19 mostra os resultados obtidos do mapeamento de orientacdo cristalografica da
liga AA6061 ap6s ECA em temperaturas ambiente seguido de tratamento de
envelhecimento artificial (100 °C — 48 horas).
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Figura 5.19 — Mapeamentos de orientacdo cristalografica obtidos no ASTAR para
ECA-6X + T6: (a) campo claro da regido analisada com a indicacdo da
area mapeada no retangulo vermelho; (b) mapeamento de orientacao
cristalografica; (c) angulos de desorientacdo referentes a linha 1; (d)
angulos de desorientacao referentes a linha 2.

Como pode ser visto na Figura 5.19, apds seis passes de ECA em

temperatura ambiente a microestrutura apresenta-se com inimeros contornos de
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baixo angulo e a formacao de alguns novos graos com contornos de alto angulo de
tamanho médio proximo de 500 nm. Na Figura 5.19 (a), observam-se regifes com alta
densidade de discordancias (cinza escuro) circundadas por regides de baixa
densidade de discordancias (cinza claro). Na Figura 5.19 (b), podem ser vistas as
subdivisdes no interior das bandas de deformacdo da regido analisada. Foram
tracadas duas retas, a partir das quais foram calculadas as desorientacdes entre os
graos. Na Figura 5.19 (c), correspondente a linha 1, pode-se observar que no interior
do grédo existem subdivisbes, com alguns contornos de baixo angulo, com
desorientacg&o igual ou inferior a 3°. Por outro lado, na Figura 5.19 (d), correspondente
a linha 2, nota-se que em algumas regifes a desorientacdo atinge valores superiores
a 40°, indicando a presenca de contornos de alto angulo, que neste caso coincidem
com as regides de interface entre bandas de deformacéo e correspondem a diferentes
cores no mapeamento de orientagdes.

A Figura 5.20 mostra os resultados obtidos do mapeamento de orientacéao
cristalografica da liga AA6061 apdés Crio-ECA seguido de tratamento de

envelhecimento artificial (100 °C — 48 horas).
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Figura 5.20 — Mapeamentos de orientacao cristalografica obtidos no ASTAR para Crio-
ECA-6X + T6: (a) campo claro da regido analisada com a indicacao da
area mapeada no retangulo vermelho; (b) mapeamento de orientacao
cristalografica; (c) angulos de desorientacdo referentes a linha 1; (d)
angulos de desorientacao referentes a linha 2.

Apbs Crio-ECA, podem ser vistos na Figura 5.20 (a), regides com elevada
densidade de discordancias (cinza escuro) e regides de baixa densidade de
discordancias (regides claras). Entretanto, ndo ha uma clara distincdo entre todas
essas regioes, da mesma forma como foi vista para a amostra de ECA, mostrada na
Figura 5.19. Na Figura 5.20 (b), notam-se, assim como para a ECA em temperatura
ambiente, que existem regibes com bandas de deformacdo, as quais possuem
subdivisbes internas, definidas pelas diferentes orientacdes. De um modo geral, nas
regides subdivididas, observam-se alguns grdos com tamanho médio igual ou inferior
a 500 nm. O gréfico de desorientacdes para a linha 1 é apresentado na Figura 5.20
(c), no qual podem ser vistos contornos de alto e baixo angulo em uma mesma regiao,
sendo predominante os de elevada desorientacdo. Por outro lado, a Figura 5.20 (d)
apresenta as desorientacfes para a linha 2, a qual esta inserida dentro de um gréo,
evidenciando claramente um gradiente de desorientacdes com angulos inferiores a
10° ou seja, uma mudanca de orientacdo progressiva devido ao acumulo de
discordancias e a formacao de subcontornos.

Comparando-se com o visto anteriormente em MET (ver Figura 5.18),
observa-se que com o mapeamento de orientacdo no ASTAR foi possivel verificar que
h&a uma grande subdivisdo dos graos durante a deformacgéo por ECA, sendo que na

Crio-ECA também existem inUmeras bandas de deformacdo, as quais ndo estdo



98

resolvidas naimagem de MET (Figura 5.18 (c)). Um tamanho de grdo médio da ordem
de 500 nm pode ser determinado por meio destas observagdes para ambas condi¢cdes
de processamento.

De um modo geral, as analises por mapeamento de orientacao cristalografica
sdo uma ferramenta importante na andlise de microestruturas severamente
deformadas. Entretanto, ha uma grande limitacdo da regido analisada, visto que um
volume muito pequeno de material € analisado via MET. Dessa forma, na secéo 5.2.5
serdo apresentadas as analises de EBSD, na qual tem-se um estudo mais abrangente

da textura apés ECA.

5.2.5 Mesotexturas de deformacéao

A mesotextura de deformacao da liga AA6061 antes e apOs processamento
por ECA foi estudada pela técnica de EBSD. Esta técnica mostra-se como uma
ferramenta bastante adequada para o estudo das mesotexturas, permitindo
determinar a distribuicdo de tamanhos de grdo e a orientacdo individual de graos
grosseiros e de graos finos (no caso de processamento por DPS). Neste Ultimo caso,
em especifico, regides com tamanho de gréo muito fino e/ou elevada densidade de
discordancias ndo sdo bem resolvidas. Entretanto, o EBSD ainda é uma técnica
adequada para o estudo do desenvolvimento de orientacées preferenciais.

Os resultados dos mapeamentos por EBSD das amostras submetidas a ECA
(6X) + T6 (100 °C, 48 horas) sao apresentadas na Figura 5.21. Pela Figura 5.21 (a)
nota-se que ha inUmeros contornos de alto angulo, delimitados em preto, os quais
também estdo internamente divididos, como indicam os contornos em vermelho
(subgraos). Na Figura 5.21 (b), pode-se observar que a microestrutura se apresenta
heterogénea, contendo dezenas de bandas de deformacéo paralelas orientadas
aproximadamente a 45° em relacdo ao eixo de extrusdo na ECA, ou seja, paralelas a
direcdo de cisalhamento. No interior dessas bandas ha uma elevada densidade de
discordancias, e por conta disso essas regides nao foram bem resolvidas e aparecem

em cinza.
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(b)

Figura 5.21 — Mapeamentos por EBSD da amostra submetida a ECA-6X seguido de
envelhecimento artificial (T6), a 100 °C por 48 horas: (a) mapa do indice
de qualidade (IQ) mostrando contornos de alto angulo (preto) e baixo
angulo (vermelho); (b) mapa de figura de polo inversa (FPI) com um
detalhe mostrando contornos de alto angulo (preto) e baixo angulo
(amarelo). As setas brancas estéo indicando as bandas de deformacéao.

Os resultados dos mapeamentos por EBSD das amostras submetidas a Crio-
ECA (6X) + T6 (100 °C, 48 horas) sdo apresentadas na Figura 5.22.
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(b)

Figura 5.22 — Mapeamentos por EBSD da amostra submetida a Crio-ECA-6X seguido
de envelhecimento artificial (T6), a 100 °C por 48 horas: (a) mapa do
indice de qualidade (IQ) mostrando contornos de alto angulo (preto) e
baixo angulo (vermelho); (b) mapa de figura de polo inversa (FPI) com
um detalhe mostrando contornos de alto angulo (preto) e baixo angulo
(vermelho).
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Um grande namero de contornos de baixo angulo pode ser observado na
Figura 5.22 (a), em uma fracdo superior aos contornos de alto angulo. Um achado
interessante que pode ser visto na Figura 5.22 (b) é que existem regides com graos
maiores circundadas por graos muito finos, formando uma espécie de “colar” de graos
ultrafinos, indicando a ocorréncia de recristalizacdo. O mecanismo de formacao desse
tipo de estrutura foi explicado por Téth e colaboradores [88] na deformacédo de cobre
puro apos trés passes de ECA em temperatura ambiente. Neste modelo, a formacgéao
destas zonas é explicada com base na nucleacdo de finos graos a partir do gréao
“antigo”, ou seja, do grao pré-existente no material, da microestrutura anterior a
deformacgéo. Esses novos e finos grédos aparecem nos contornos desses graos
“antigos”, e também no interior, como mostrado esquematicamente na Figura 5.23. O
mecanismo de formacédo destes novos gréos assume que a rotacdo da rede dentro de
um grao individual € impedida pelos contornos proximos por efeitos de restricdo dos
vizinhos. Em linhas gerais, a nucleacéo destes novos graos pode ser entendida como

um processo de recristalizacdo dinamica que ocorreu em baixas temperaturas.

Novos grios no
contorno de um
grio "antigo™

Novos grios no <
interior de um

Figura 5.23 — llustragao esquematica mostrando um grao “antigo” delimitado pela linha
tracejada, junto com os novos graos formados que estao representados
como hexagonos. Novos graos finos que estao situados no contorno de
grao “antigo” estao pintados de cinza 88.

A microestrutura tipica observada na Figura 5.21, € similar a observada em
outras ligas de aluminio submetidas a ECA em temperatura ambiente. No trabalho
conduzido por Chen e co-autores [89], em ligas de Al-Mg com teores de Mg variando

de 0 a 10% em peso, foram observadas por EBSD microestruturas heterogéneas, com
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graos finos da ordem de 250 nm alongados e paralelos com a direcdo de
cisalhamento, enquanto os graos mais grosseiros, sao da ordem de 10-20 um. J4 para
o caso da Crio-ECA, a microestrutura observada na Figura 5.22 assemelha-se ao visto
por Chen et al [56] na liga Al-1%Mg apds 4 passes em temperatura criogénica. Neste
trabalho foi observada uma microestrutura heterogénea, com a formagéao de novos
graos finos nos contornos dos gréos “antigos”, o que corrobora com o visto na
presente investigacdo. Ademais, conclui-se que ocorre uma acumulacéo progressiva
de discordancia nos contornos de baixo angulo, levando ao aumento da desorientacao

e a evolucao de baixo para alto angulo.

5.2.6 Ensaios de trac&o uniaxial

A partir dos dados apresentados na Figura 5.14, foi selecionado um tempo de
tratamento de envelhecimento artificial igual a 48 horas para serem analisadas as
propriedades em tracdo, pois correspondem aos maximos de dureza indicados no
tratamento T6. No caso do envelhecimento natural, o tempo é superior a 200 horas
no momento do ensaio, de modo a garantir que nenhuma alteracdo microestrutural
ocorreu apoés este tempo. As curvas obtidas em tracdo uniaxial da liga AA6061 apos
ECA séo apresentadas na Figura 5.24.

Como pode ser visto na Figura 5.24, as amostras processadas
criogenicamente possuem uma resisténcia a tracdo menor em comparagcdo com as
processadas em TA. Uma provavel explicacdo para este efeito seria a recuperacao
parcial da microestrutura na excursao da temperatura criogénica para a temperatura
ambiente apds o processamento, bem como a competicdo entre a recuperacao
estatica e de precipitacdo durante o tratamento térmico, que favoreceram estas
diferencas observadas na resisténcia a tracdo. Adicionalmente, a precipitacao
dindmica induzida pela deformacdo na ECA funciona como uma pré-precipitagdo, o
gue faz com que a taxa de encruamento seja aumentada, visto que os co-clusters e
zonas GP atuam como pontos de ancoramento de discordancias, dificultando sua
passagem. Isto se reflete, em certa extenséo, nas diferencas de durezas (ver Figura

5.14 (c)) e de resisténcia mecanica.
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Figura 5.24 — Curvas tensao de engenharia por deformacgéo de engenharia para a liga
AA6061 apds ECA e Crio-ECA, tratadas pds-deformacdo. Temperatura
de ensaio = 25 °C; taxa inicial de deformacdo = 103 s. T4 = 25 °C, >
200 horas. T6 = 100 °C, 48 horas.

A Tabela 12 resume as propriedades mecéanicas da liga AA6061 apos ECA e
Crio-ECA e tratamentos térmicos de precipitacao.

Tabela 12 — Resumo das propriedades mecanicas da liga AA6061 em diferentes
condi¢cBes de processamento

Condicao oy (MPa) Aoy (%) ou(MPa) Aocu(%) & (%) €u(%)
Como recebido 122 - 240 - 31,6 22,0

ECA+T4 340 179 350 46 26,1 2,9

ECA+T6 350 187 390 63 31,7 6,1
Crio-ECA +T4 295 142 323 35 21,5 3,6
Crio-ECA + T6 292 139 331 38 28,9 7,5

Nota: Aoy = variagdo do limite de escoamento em relacdo ao estado como recebido; Aoy = variacdo do
limite de resisténcia a tracdo em relacdo ao estado como recebido; € = alongamento total; €u =
alongamento uniforme.

Na Tabela 12, pode-se observar que para ECA tém-se os maiores valores de

limite de escoamento dentre as rotas analisadas, atingindo o maior valor para a
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condicdo ECA + T6. A variacdo do limite de resisténcia a tragdo segue um
comportamento similar, atingindo um maximo também na condi¢cdo ECA + T6.

Quanto aos valores dos alongamentos total e uniforme, verifica-se que a
temperatura de deformacéo e o tratamento térmico posterior podem influenciar nestes
valores de maneira positiva. Observa-se que apos os tratamentos T6, o alongamento
uniforme aumenta expressivamente, chegando a dobrar em relacdo ao tratamento T4.
Este efeito associa-se, provavelmente, a recuperacdo parcial durante o tratamento a
100 °C, permitindo este aumento da capacidade de deformacdo plastica. O
processamento em temperatura criogénica também aumenta a capacidade de
deformagé&o uniforme devido a ocorréncia do fendmeno de recristalizagéo, o qual foi
evidenciado nas microestruturas apresentadas na secéo 5.2.5.

Na investigacao conduzida por Cherukuri e co-autores [90], ap0s seis passes
de ECA em temperatura ambiente na liga AA6061 no estado recozido, obteve-se um
limite de escoamento igual a aproximadamente 250 MPa, portanto bastante inferior
ao obtido no presente trabalho. Esta diferenca pode estar associada ao tamanho de
grao inicial, bem como ao estado inicial em que a deformacao foi realizada, uma vez
gue os &tomos em solucao supersaturada atuam como obstaculos a movimentacao
de discordancias, sendo efetivos em suprimir a recuperacéo dindmica aumentando a
taxa de encruamento, de modo que no posterior envelhecimento, a resisténcia possa
ser aumentada significativamente. Entretanto, Kim e colegas [85] encontraram um
limite de resisténcia a tracao igual a 450 MPa, apés a liga AA6061 ser solubilizada,
submetida a quatro passes de ECA e envelhecida a 100 °C por 48 horas. Este

resultado é mais proximo do que foi determinado, como pode ser visto na Tabela 12.

5.2.7 Difracéo de raios X e Densidade de discordancias

A técnica de difracdo de raios X foi utilizada para caracterizar a liga AA6061
processada por diferentes rotas, com objetivo principal de determinar a densidade de
discordancias e o tamanho de cristalito. A difragdo de raios X ocorre em angulos
definidos que satisfazem a lei de Bragg. Teoricamente, o perfil do pico de difracao de
um cristal consiste de linhas sem largura em determinados angulos. Entretanto, esta
circunstancia s6 ocorre em casos bastante especificos, visto que imperfeicbes
microestruturais estdo presentes nos materiais e afetam o espectro de difracédo de
raios X [91].
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Com relagéo a variagdo da largura dos picos, diversos fatores microestruturais
podem contribuir, tais como tamanho de cristalito e microdeformacdes. O tamanho de
cristalito pode ser definido como um dominio delimitado por um contorno de baixo
angulo (ou subgréo). Ja as microdeformacdes estdo relacionadas com distor¢cdes na
estrutura cristalina devido a uma tenséo aplicada ou residual, ou com gradientes de
composicdo [91, 92]. A densidade de discordancias afeta diretamente ambos os
fatores que alargam as linhas do espectro de difracdo de raios X, sendo o tamanho
de cristalito inversamente proporcional a densidade de discordancias. Dessa forma, a
difracdo de raios X torna-se uma ferramenta util para estudar a microestrutura de
materiais, determinar densidade de discordancias e tamanho de cristalito [92, 93]. A
Figura 5.25 mostra os espectros de difracdo obtidos para as amostras da liga AA6061
submetidas a ECA em temperaturas ambiente e criogénica e, na sequéncia,

envelhecidas por diferentes tratamentos e tempos.

No espectro de difracdo da Figura 5.25 foram identificados picos de aluminio,
os quais foram indexados com os respectivos planos cristalograficos. As fases B, B’ e
B” ndo foram identificadas pelos espectros de difracdo, uma vez que possuem
dimensBes nanométricas, ou seja, nao apresentam picos definidos no espectro de
difracdo. Além disso, nota-se que ha diferencas entre as intensidades e posicdes dos
picos conforme a rota de processamento adotada, em comparagao com o material no
estado sem deformacédo. As alteracdes de intensidade em cada plano cristalografico

sdo indicadores qualitativos de textura.
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Figura 5.25 — Espectros de difracdo de raios X da liga AA6061 sem deformacéo e
apo6s deformacao por ECA: (a) em temperatura ambiente, seguido de
envelhecimentos; (b) em temperatura criogénica, seguido de
envelhecimentos. Notar que entre parénteses estdo indicados os
tempos dos tratamentos T6 (100 °C).

Na Figura 5.25 (a), nota-se que em relagdo ao como recebido, as amostras
deformadas apresentam o pico do plano (111) mais intenso do que o (200), bem como
o pico referente ao plano (220) torna-se mais pronunciado. A liga AA6061 apresenta
estrutura do tipo CFC, entédo durante a deformacao plastica as discordancias deslizam
sobre os planos de maxima densidade atbmica, pertencentes a familia {111}. Isto
indica que para este grau de deformacao, provavelmente esses planos tenham sido
os mais solicitados, de forma que as subestruturas formadas também possuem planos
(111), intensificando o sinal obtido na difracdo. Em outras palavras, a subdivisao dos
graos gerou textura cristalografica pela rotacéo de graos na direcdo da extrusao, ou
seja, na direcdo [110] (textura em chapa). Em contrapartida, a intensidade do plano
(220) foi bastante reduzida, indicando que possam ter ocorrido rotacdes dos cristais
anteriormente orientados nessa dire¢cao, para a dire¢ao [110], intensificando o plano
(111). Um comportamento bastante similar também é observado apos a deformagéo
criogénica, como pode ser visto na Figura 5.25 (b). Adicionalmente, observa-se um

deslocamento para angulos menores de difragdo nas amostras deformadas, que



107

também € indicativo da intensa deformacao plastica e tensdes internas. A técnica de
DRX é util para determinagéo qualitativa de textura cristalografica, porém milhares de
graos sao analisados simultaneamente. Para confirmar e quantificar a microtextura
obtida nestas amostras a técnica de EBSD apresentada no item 5.2.5 € mais
adequada para a identificacao individual de orientacdo dos graos. Desse modo, a
técnica de DRX foi utilizada com o propésito principal de determinar a densidade
média de discordancias.

Para quantificar a densidade de discordancias foi adotado o método grafico
de Williamson-Hall modificado (W-H) [93, 94]. Neste, a partir das larguras de picos,
pode-se estimar a densidade de discordancias e o tamanho de cristalito. Assume-se
gue a largura dos picos de difracdo (B) é a soma das larguras devido ao efeito da
microdeformacgéo (Be) e do tamanho de gréo (Bo), como é mostrado na expressao

(5.12), a sequir.

B=Pp+Pe (5.12)

Considerando-se que o alargamento de picos de difracdo devido ao tamanho
de grao pode ser calculado a partir da formula de Scherrer, apresentada a seguir na
expressao (5.13):

D’ = K.A/ B1.cosB (5.13)

Sendo, D’ o tamanho de um dominio ordenado ou cristalito (o qual pode ser
igual ou menor que o tamanho de gréo), K um parametro adimensional chamado fator
de forma, o qual possui valor préximo da unidade, A o comprimento de onda dos raios
X, B1 a altura a meia altura apds subtracdo do alargamento de pico instrumental
(largura do aparelho) e 6 é o angulo de difracéo de Bragg.

Adicionalmente, considera-se que a contribuicdo por microdeformagéo possa
ser quantificada a partir da diferenciacédo da lei de Bragg, mostrada a seguir na

expressao (5.14):

Be = 4.c.tanB (5.14)



108
Combinando-se (5.12), (5.13) e (5.14), obtém-se a equacdo de W-H [92],
descrita pela expressdo em (5.15):

B _ K %
}\COSG = o + - sen 0 (5.15)

Entretanto, o método de W-H modificado [93-95], no qual a deformacéo é
interpretada em termos de fatores de contraste de discordancias € mais simples e
preciso de ser utilizado para o caso de deformagéo causada por discordancias, sendo

apresentado na expressao (5.16), a seguir:

2

0,9 TtMb
AK = - + (
D 2

) p/2.K2.C + 0.(K*.C?) (5.16)

Sendo AK calculado por 2.cos8(A8)/A, M uma constante relacionada com as
discordancias e que no caso do aluminio pode ser assumida igual a 0,63 [96], p a
densidade de discordancias, K pode ser calculado por 2.sen6/A, C é o fator médio de
contraste de discordancias e O pode ser definido como um termo de ordem elevada
em (K% C?). Dessa forma, o primeiro termo do lado direito da equacdo expressa o
tamanho de cristalito, enquanto o segundo termo a direita expressa a densidade de
discordancias a partir das larguras de pico do espectro de difracdo de raios X. O
terceiro termo pode ser desprezado para o caso de ligas de aluminio, pois esta
relacionado a falhas de empilhamento e densidade de maclas.

Neste procedimento as larguras sao descritas graficamente em funcdo de

K.+/C ou K2.C, sendo as inclinagées proporcionais ao termo que descreve a densidade
de discordancias (sendo C é o fator contraste de discordancias). Para este céalculo, a
primeira etapa foi separar cada pico de difragéo individualmente, sendo feito um ajuste
com a funcgéo de Voigt, de modo a obter mais precisamente os parametros como inicio
e fim do pico, largura a meia altura e angulo correspondente ao centro do pico. Um
exemplo de como foi realizado o ajuste com a fungéo de Voigt pode ser visto na Figura
5.26.
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Figura 5.26 — Exemplo de ajuste de um dos picos do espectro de difracdo de raios X
da liga AA6061 utilizando a funcéo de Voigt.

A partir dos dados obtidos com o ajuste de Voigt para cada pico de difracao
foram calculados os parametros AK? e K2.C. Adicionalmente, foi realizada a subtragéo
do ruido instrumental, também chamado de largura do aparelho, utilizando-se a
equacdao de Caglioti [97] e o espectro de difracdo de um padréo de silicio. Os valores
de constantes elasticas utilizadas para determinar o fator médio de contraste de
discordancias para a liga AA6061 foram determinados por Jeong e co-autores [98].
Para cada condicdo analisada, as inclinacdes obtidas no grafico AK2 por K2.C séo
proporcionais a equacao (5.16). A Figura 5.27 apresenta os graficos obtidos para a
liga AA6061 em diferentes condicbes de processamento por ECA, dos parametros
AK? por K2.C.

Pode-se observar na Figura 5.27 (a) que as inclinacbes aumentam para
maiores graus de deformacéo, indicando o aumento na densidade de discordancias.
Apos cerca de 3X de ECA, as inclinagdes nao variam muito, fato que corrobora com
os dados de dureza apresentados anteriormente na Figura 5.13. Além disso, nota-se
que as inclinagbes variaram muito pouco devido aos tratamentos térmicos nas
amostras apdés 6X de ECA, tanto em temperatura ambiente como em temperatura

criogénica, apresentadas respectivamente na Figura 5.27 (b) e (c).
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Figura 5.27 — Gréaficos do método grafico de W-H modificado mostrando os parametros
AK?2 em funcdo de K2.C da liga AA6061: (a) ECA em temperatura
ambiente de 1 a 6 passes + T4; (b) ECA em temperatura ambiente apés
6X; (c) ECA em temperatura criogénica apos 6X.

A partir dessas inclinagdes, foi calculado o tamanho de cristalito (D’), o qual
pode ser associado com o tamanho de subgrdo. Na amostra ECA + T6 (48h) foi
determinado um tamanho de cristalito igual a 530 nm, enquanto que para o caso de
Crio-ECA + T6 (48h) foi determinado um tamanho de cerca de 470 nm. Esses valores
corroboram com o observado anteriormente nas microestruturas apresentadas nas
secbes 5.2.3 e 5.2.4. A partir das inclinacdes calculadas na Figura 5.27, foi possivel
determinar a densidade de discordancias para cada condicdo analisada. Estes

resultados sdo mostrados a seguir nos graficos da Figura 5.28.

Na Figura 5.28 (a) tem-se a variagdo da densidade de discordancias com o
aumento do grau de deformagédo por ECA. Sdo apresentados apenas os dados
referentes as amostras deformadas em temperatura ambiente e envelhecidas
naturalmente devido a dificuldade pratica em se obter e preparar amostras
deformadas criogenicamente para DRX. Nota-se que a variacdo da densidade de
discordancias acompanha a variagdo de durezas como mostrado anteriormente na
Figura 5.13, atingindo valores maximos em torno de 5,0 x 10° discordancias/mz2 apés
4X. No caso das amostras com 6X de ECA, observa-se pouca variacdo da densidade

de discordancias apos os tratamentos térmicos. Quanto mais prolongado o tratamento
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de envelhecimento artificial, menor a densidade de discordancias. Isto pode ser
explicado considerando-se que durante a precipitacdo concorrem os fenGmenos de
nucleacdo e crescimento de precipitados, com a absorcdo de vacancias e
discordancias (recuperacao estatica). Entretanto, a variacdo em termos quantitativos
€ muito pequena. Além disso, a densidade de discordancias medida pelo método
gréfico de W-H ndo mostrou diferencas significativas entre as amostras deformadas
em temperatura ambiente e temperatura criogénica, como mostrado na Figura 5.28

(b). Este efeito pode estar associado com a recuperacao estatica no envelhecimento

posterior.
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Figura 5.28 — Resultados das medidas discordancias pelo método de W-H modificado
para a liga AA6061: (a) densidade de discordancias de 0X a 6X em
temperatura ambiente, seguido de T4; (b) densidade de discordancias
apos 6X de ECA, TA e Crio, e tratamentos de precipitacao.
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5.2.8 Analises de DSC

As analises de DSC foram conduzidas nas amostras: solubilizada (SSSS),
ECA em temperatura ambiente seguido de T6 (100 °C — 48 h) e Crio-ECA seguido de
T6 (100 °C — 48 h). Os resultados obtidos sdo apresentados na Figura 5.29, a sequir,
mostrando a variacdo do fluxo de calor em funcdo da temperatura. Foram identificados
pelo menos trés picos exotérmicos e um pico endotérmico, associados a diferentes
fenbmenos. O pico exotérmico denominado por pico A esta associado com formacéo
de co-clusters de Mg e Si [8]. No caso da amostra SSSS, este pico mostra-se bastante
definido, ocorrendo por volta de 87 °C, com uma entalpia (AH) de -1,353 J/g. Na
sequéncia, o pico exotérmico denominado por pico B est4 associado com a nucleacdo
e crescimento da fase B” [6, 8], sendo seu maximo na temperatura de 248 °C. J4 o
pico exotérmico C indica a precipitacdo das fases B’ e ' [6], na faixa de temperatura
de 294 °C, superpondo-se parcialmente com o pico B. Em temperaturas mais
elevadas, em torno de 384 °C, é possivel observar um pico endotérmico pouco
definido e largo, o qual pode estar associado a inUmeros eventos simultaneos, como

a precipitacdo da fase B, dissolucéo de fases e recuperacéao e recristalizacao [99].
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Figura 5.29 — Curva de DSC da liga AA6061 em diferentes condi¢cdes de
processamento.

A Tabela 13 mostra um resumo dos parametros obtidos nas curvas de DSC
da liga AA6061.
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Tabela 13 — Parametros obtidos da curva de DSC da liga AA6061

Temperatura (°C) AH (J/9)
Condicéo Pico Pico Pico Pico Pico Pico Pico Pico
A B C D A B C D

SSSS 87 248 294 384 -1,353 -5,214 -1,466 3,383
ECA+T6

(48 h) 230 385 - -6,285 3,817
Crio-ECA +

T6 (48 h) 228 374 - -5,902 3,921

Pode-se observar a partir da Figura 5.29 e dos dados da Tabela 13 que a
deformacdo severa causa uma forte mudanca na curva de DSC da liga AA6061.
Observa-se que os picos das reacfes correspondentes a formacao e dissolucao de
diferentes fases estdo deslocados para temperaturas mais baixas, em relacdo a
condicdo de SSSS. As estruturas deformadas aceleram a cinética de precipitacao,
uma vez que possuem elevada densidade de defeitos que atuam como sitios para a
nucleacdo dessas fases [40, 100].

No trabalho de Rao e co-autores [101], analises de DSC indicaram uma
mudanca na forma da curva apdés a laminacdo criogénica e laminagdo a morno
bastante similar a observada na Figura 5.29, com um deslocamento de picos para
temperaturas mais baixas e ndo sendo mais distinguiveis os picos B e C. Além disso,
as investigacdes microestruturais concluiram que, de fato, no segundo pico
exotérmico das amostras submetidas a deformacao (pico B + C) tem-se a coexisténcia
das fases B’ e B”. No trabalho de Panigrahi e co-autores [102], foi observada uma
tendéncia similar na liga AA6063 submetida a laminacdo criogénica. Neste trabalho,
foram calculadas as energias de ativacdo associadas ao pico de B”, sendo que a
energia de ativagdo era menor para as amostras deformadas criogenicamente. Neste
sentido, conclui-se que a cinética de precipitacdo foi acelerada de duas maneiras: pelo
aumento dos eventos de nucleagao pelo abaixamento da energia de ativagao para
precipitacédo, e pelo aumento da taxa de crescimento dos precipitados pela oferta de

mais caminhos de difusdo para os atomos de soluto.
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5.3 Consideracdes Finais

Nas secdes anteriores foram apresentados e discutidos os resultados obtidos
acerca do comportamento mecanico da liga AA6061 durante e apds a deformacéo
criogénica, combinado com tratamentos térmicos de precipitacdo. A tendéncia geral
observada foi de que, durante a deformacéo criogénica, h4 um evidente aumento da
resisténcia mecéanica e da ductilidade. Entretanto, quando h& o processamento em
temperatura criogénica e, posteriormente, sdo mensuradas suas propriedades
mecanicas em tracao, foi observado um comportamento com tendéncia oposta. Neste
caso, apos a DPS, observou-se que as amostras processadas em temperatura
ambiente apresentaram maior resisténcia a tracdo, em relacdo as processadas
criogenicamente. Adicionalmente, o tratamento de precipitacdo pds-deformacao
apresenta uma concorréncia de eventos simultdneos: a precipitacdo propriamente
dita, e a recuperacédo estatica. Durante o processamento em temperatura ambiente
ocorre, também, a precipitacdo dindmica, ou seja, induzida pela deformacéao plastica.
Esta sequéncia de acontecimentos complexos que ocorrem em ambas as situacoes
de processamento afeta diretamente a resposta aos estimulos mecéanicos observada
na liga AA6061 em diferentes rotas de processamento e tratamento térmico. Diante
do quadro apresentado, os resultados obtidos nesta investigacdo podem ser
resumidos graficamente em um diagrama de vetores em termos dos fatores que
alteram positiva ou negativamente a resisténcia mecéanica, o qual € apresentado na
Figura 5.30.

Precipitagao

+ Solugio Precipitagdo Contornos de Densidade de

estatica = - SR
sélida dinamica alto angulo discordancias
©
o8
C -
2 £ A
L 0 v
n 9
o £
(04 Temperatura
@ Ambiente
Recuperagiao Recuperagao T YT
coial e riogénica
- dinamica estatica @ Criog

Figura 5.30 — Representagdo esquematica dos diversos fatores microestruturais que
afetam a variacdo da resisténcia mecanica na liga AA6061.
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Cada uma das parcelas apresentadas na Figura 5.30 contribuem para a
resisténcia mecanica observada apd6s a deformacdo por ECA em diferentes
temperaturas da liga AA6061. No caso do endurecimento por solucéo sélida, é dificil
mensurar em qual dos casos h& influéncia mais significativa, visto que o elevado
coeficiente de difusdo dos atomos de soluto torna este estado bastante instavel.
Obviamente, a solucdo sélida supersaturada € mantida com o abaixamento da
temperatura. Entretanto, a precipitacdo dinamica claramente ocorre de maneira
extensiva na deformacdo em temperatura ambiente, dada a ocorréncia do fendmeno
de PLC. Para a deformacéo criogénica, a DSA € bastante minimizada, entretanto é
impossivel afirmar que ndo ocorra nenhum tipo de precipitacao durante a deformacao
criogénica. De maneira analoga, o termo de recuperacdo dinamica pode ser
considerado. Apesar da reducdo de temperatura influenciar fortemente neste
fendmeno, ndo se pode descartar a possibilidade de ocorréncia de recuperacao
dinAmica em um grau muito pequeno durante a deformacéo criogénica. Por outro lado,
os resultados de medidas de dureza e ensaios de tracdo indicaram claramente que a
precipitacdo estética, principalmente o envelhecimento artificial, contribuiu mais
fortemente para o aumento da resisténcia mecanica nas amostras deformadas em
temperatura ambiente. A recuperacgao estatica, também, parece ter prevalecido mais
nas amostras deformadas criogenicamente, o que explica a menor resisténcia
mecanica e maior ductilidade. Finalmente, a densidade de defeitos, tanto de contornos
de alto angulo como de densidade de discordancias também sdo parcelas que
afetaram as propriedades da liga AA6061 submetida a diferentes rotas de
processamento.

De um modo geral, as contribuicBes para a resisténcia mecanica final dadas
por meio de diferentes mecanismos ndo podem ser simplesmente superpostas
matematicamente em um somatorio. Em outras palavras, a variacao da resisténcia
mecanica, Ao, ndo pode ser representada pela soma de mecanismos individuais (Ac),
ou seja, Ao # 2Aci. A razao para esta impossibilidade reside no fato de que nem todos
os efeitos sdo aditivos. Por exemplo, os efeitos de endurecimento por refinamento de
grao e precipitacdo nao podem ser somados, visto que com uma fina dispersao de
precipitados indeforméaveis como obstaculos para a movimentacédo de discordancias,
o efeito adicional devido aos contornos de grao € negligenciavel. Isso néo significa

gue os mecanismos de endurecimento ndo possam ser combinados entre si para



117

modificar as propriedades mecéanicas de metais e ligas. Significa apenas que as
parcelas oss, Orm, Op, € Op, referentes aos mecanismos de endurecimento por,
respectivamente, solucdo soélida, refinamento microestrutural (tamanho de grao,
subgréos), precipitacdo e densidade de defeitos (encruamento), ndo podem ser
somadas matematicamente. A seguir, sdo descritas separadamente cada uma dessas
parcelas que contribuiram para a alteracdo da resisténcia mecéanica da liga AA6061
nesta investigacao.

O endurecimento devido a solucdo solida deve ser considerado neste
contexto, visto que parte dos atomos participa da formacédo dos precipitados, e uma
fracdo remanescente permanece em solucédo solida. Além disso, anteriormente a DPS
a liga AA6061 estava em estado de SSSS, fato que impacta diretamente na interacéo
discordancia-soluto. Neste caso, a presenca de atomos em solucdo solida
substitucional provoca distor¢des na rede cristalina, formando campos de tensées, 0s
quais interagem com discordancias moveis, dificultando sua movimentacdo. Dessa
forma, a contribuicdo dada pela presenca de atomos em solucéo sélida substitucional
para o incremento do limite de escoamento pode ser descrita pela expressao (5.17)
[103]:

3/ 1
Ge/2.c'/2
Ogs = oo (5.17)

Sendo ¢ a concentracdo de atomos em solucédo sélida substitucional.

No caso da liga AA6061, o endurecimento por solucéo sélida ndo representa
uma grande parcela no resultado final do incremento da resisténcia mecanica. Neste
caso, a presenca de atomos de soluto aumenta a taxa de encruamento,
principalmente durante a deformacdo criogénica, uma vez que atomos de soluto
também atuam como pontos de ancoramento de discordancias. Apesar da fraca
contribuicdo, este mecanismo ndo pode ser totalmente ignorado.

O refinamento microestrutural, por sua vez, implica no aumento da area
superficial total de contornos internos, tais como contornos de grao e de subgréo.
Neste caso, a contribuicdo para o endurecimento é maior devido aos contornos de
gréo. Durante a deformacdo plastica, as discordancias experimentam dificuldades
para se transferir de um grado ao outro por fatores cristalograficos, o que explica a

elevada eficiéncia de obstaculos desta natureza. A dependéncia entre o tamanho de
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grao (d) e o incremento na tensdo de escoamento devido ao refinamento

microestrutural é descrita pela relagdo de Hall-Petch, expressa na equacéo (5.18):
- -1
Ogm = 0o +ky.d™ /2 (5.18)

Sendo, 0, a tensdo necessaria para uma banda de escorregamento se
propagar em um grao, e ky indica a resisténcia que o contorno exerce contra a
propagacéao de bandas de escorregamento, sendo que sua eficiéncia depende de sua
natureza. Em geral, para o aluminio, o valor de ky é da ordem de 0,068 MN/m?? [103].

E importante salientar que, apesar da relac&o de Hall-Petch descrever bem a
relacdo entre resisténcia mecanica e tamanho de grdo (ou subgréo), ela possui
limitacdes, sendo valida para distribuices monomodais de tamanho de gréo e para
materiais monofésicos. Adicionalmente, a relacdo pode apresentar desvios para o
caso de materiais com tamanho de grao muito pequeno ou muito grandes. No caso
de graos finos, o valor critico situa-se abaixo de 25 nm. Sendo assim, tanto para a
laminacdo quanto para ECA, esta relacdo continua sendo obedecida, uma vez que
nao reduz o tamanho de gréo a dimensdes préoximas desta transicao.

A liga AA6061, apdés ser processada por diferentes rotas, teve sua
microestrutura analisada por diferentes técnicas. Para as deformacdes aplicadas
neste estudo a distribuicdo de tamanho de grdo foi heterogénea. Como mostrado
anteriormente no subitem 5.2.3, a microestrutura deformada dessa liga apresenta
alguns novos graos (contornos de alto angulo) formados devido ao encruamento
(~500 nm) e a recristalizacdo em temperatura criogénica, porém predominam
contornos de baixo angulo na microestrutura (ou subgraos).

O endurecimento devido a precipitacdo (op) certamente € uma parcela que
contribuiu para a modificacdo da resisténcia mecanica da liga AA6061. Os resultados
indicaram que na ECA tem-se a precipitacdo dinamica, a qual pode ser entendida
como um tratamento de pré-precipitacdo. Neste caso, a presenca de inuUmeros
clusters inibe a recuperacdo da microestrutura e, portanto, niveis de resisténcia mais
elevados sdo observados apos o tratamento T6. Ja no caso da Crio-ECA, nao ha
precipitagdo dinadmica. Dessa maneira, ndo ha ancoramento de discordancias e os
fenbmenos de recuperagdo estética durante o T6 posterior sdo mais acentuados.

Adicionalmente, a precipitagdo dinamica interferiu também na distribuicdo de
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deformacgbes durante a ECA em temperatura ambiente. Uma vez que esses
precipitados servem como pontos de ancoramento para as discordancias moveis, as
discordancias que ndo estdo ancoradas irdo deslizar preferencialmente por bandas
de deformacéo, ou seja, concentrando-se em determinadas regides, 0 que resulta em
uma distribuicdo heterogénea de deformagfes. No caso da Crio-ECA, como ndo ha
estas barreiras a movimentacdo de discordancias, a distribuicdo ndo ocorre
preferencialmente dentro dessas bandas, ficando mais homogeneamente distribuida.
Essas observagdes concordam, também, com os resultados vistos nos ensaios de
tracdo em temperatura criogénica, nos quais ha maior alongamento uniforme e menor
reducdo de area, fato que foi associado com uma distribuicdo mais homogénea de
deformacoes.

Além disso, como detalhado anteriormente no subitem 3.4.1, a natureza das
particulas de segunda fase determina a eficiéncia como barreira & passagem de
discordancias durante a deformacgéo plastica. No caso de particulas deforméveis,
pode ocorrer o cisalhamento das mesmas, sendo o0 incremento da resisténcia
mecanica descrito de modo analogo ao mecanismo de endurecimento por solucéo
sélida, levando-se em consideracao o raio dos precipitados cisalhdveis e sua fracdo
volumétrica. Por outro lado, no caso de particulas indeformaveis, a equacéao (3.2)
mostrada anteriormente descreve o mecanismo de Orowan, no qual as discordancias
sdo ancoradas e curvadas pela presenca destas particulas, gerando anéis de
discordancias.

Como a liga AA6061 apresenta seu endurecimento méaximo pela formacao da
fase B”, a qual apresenta coeréncia cristalografica com a matriz, o endurecimento pela
precipitacdo da-se pela ocorréncia de cisalhamento dessas particulas. Os resultados
de dureza e de ensaios de tracdo apresentados nos subitens 5.1.3 e 5.2.5, indicaram
gue a precipitacéo, tanto T4 quanto T6, exerce uma influéncia bastante significativa
no aumento da resisténcia mecanica, mesmo que a hatureza dessas particulas
permita apenas o cisalhamento.

Finalmente, o endurecimento causado pela densidade de defeitos (0p) pode
ser descrito tanto pela contribuicdo das discordancias acumuladas durante a
deformacéo plastica, quanto pela presenca de monovacancias e divacancias,
principalmente no caso da deformagé&o criogénica [84]. A equacéo de Taylor, mostrada
na equacdo (5.4) anteriormente, é utilizada para descrever o endurecimento por

trabalho a frio governado pelo parametro p. De fato, a uma grande contribuicéo para
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0 aumento da resisténcia mecénica advém do encruamento, como pode ser visto no
grafico da Figura 5.31, que mostra um comparativo das amostras antes e apés

deformacéo por ECA.

450 T T v T T T T T
—— 0X (TA)
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Figura 5.31 — Ensaios de tracdo em temperatura ambiente (€ = 102 s?) para a liga
AA6061 sem deformacéo (0X = SSSS) e envelhecidas (T4 e T6) apos
ECA. A curva O0X(TC) corresponde a um ensaio em temperatura
criogénica (na condicdo SSSS) foi incluida para comparacao.

Na Figura 5.31 podem ser observados dois efeitos simultaneamente: o
aumento da resisténcia devido ao encruamento, e 0 aumento devido ao
envelhecimento artificial. Nota-se que ha uma diferenca muito significativa entre as
amostras 0X e 6X, independentemente da rota de processamento. Mesmo 0 ensaio
de tracdo criogénico na amostra 0X, apesar de apresentar expressivo aumento da
resisténcia mecanica, ndo atinge os mesmos niveis observados para 0s quatro casos
apresentados apo6s DPS. Quanto ao segundo efeito, nota-se que para o tratamento
T6 o aumento da resisténcia € mais significativo, comparando-se com o0
envelhecimento natural. Como ja mencionado anteriormente, a natureza dos
precipitados € decisiva para este incremento. Entretanto, a deformagéo criogénica ndo
atinge os mesmos niveis observados para a ECA em temperatura ambiente. Neste
ponto, deve-se considerar a recuperacdo estatica durante o tratamento de
envelhecimento. Fica claro pelos valores de resisténcia mecanica de Crio-ECA + T6

sdo menores do que ECA + T6 em fung&o da recuperagao estatica, que possivelmente
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ocorre em maiores proporgdes para a primeira, uma vez que possui uma elevada
densidade de defeitos, bem como uma microestrutura mais heterogénea (em relagcéo
ao tamanho de gréo, visto que ocorre recristalizacdo com nucleacdo de novos graos
finos). Outro ponto relevante, € que a excursdao do material processado em
temperatura criogénica para a temperatura ambiente pode promover, também, certo
grau de recuperagdo microestrutural. A Figura 5.32 apresenta as andlises de K-M das
curvas apresentadas na Figura 5.31, exceto as curvas de 0X, pois apresentam um
comportamento bastante similar ao ja discutido anteriormente nos ensaios de
compresséo (ver Figura 5.8), sendo entdo comparado somente os ensaios conduzidos

em temperatura ambiente.
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Figura 5.32 — Curvas de K-M ap06s processamento por ECA e Crio-ECA, seguido dos
respectivos tratamentos T4 e T6. As linhas tracejadas em preto indicam
as regides do estagio lll de deformacéo plastica.

Os valores das inclinacfes referentes ao estagio Ill das curvas K-M sédo
apresentados a seguir na Tabela 14. Pode-se observar que ha diferencas
significativas entre os valores dessas inclinacdes, 0s quais se relacionam com a taxa
de recuperacédo dinamica. Nota-se que o tratamento T6 realmente promove certo grau
de recuperacédo estatica, uma vez que a taxa de encruamento cai mais lentamente do
gue para o tratamento T4, indicando que ambas ECA+T6 e Crio-ECA+T6 apresentam
menor taxa de recuperacdo dindmica e, portanto, possuem maior capacidade de
acomodar deformacéo plastica. Além disso, esse efeito também pode ser associado

com o aumento do alongamento uniforme observado apos o tratamento T6. Com
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relacdo a temperatura de processamento, observa-se que a deformacao criogénica
também provocou um aumento do alongamento uniforme e, analisando-se os dados
de K-M obtidos, percebe-se que a recuperacdo dinamica é menor para as amostras
de Crio-ECA em relacdo as de ECA, independentemente do tratamento térmico

posterior.

Tabela 14 — Resumo dos principais parametros obtidos das curvas de K-M poés-

processamento
Parametro ECA + T4 EcA+Te  CTMO-ECA+  Crio-ECA+
T4 T6
i 41 23 35 19
d(o - Gy)
8, (MPa) 1280 1770 1520 1390

As andlises de K-M indicaram, de um modo geral, que ambos os efeitos de
temperatura de processamento e de tratamento térmico posterior afetam as
propriedades mecéanicas em tracdo observadas na Figura 5.31. Outro dado
interessante que também concorda com o0 visto nos ensaios de tracdo sao 0s
resultados de densidade de discordancias. Dessa forma, foi construido o grafico da
Figura 5.33, que evidencia a relagdo entre a tensao limite de escoamento e a

densidade de discordancias para os casos estudados.
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Figura 5.33 — TensOes limite de escoamento em fungdo da densidade de
discordancias para diferentes rotas de processamento da liga
AA6061. O ponto OX refere-se a amostra sem deformacgéo com T4 (t
> 200 h).
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Nota-se, na Figura 5.33, que ha uma grande diferenca nos valores de p entre
a amostra 0X e as processadas por ECA em diferentes condicbes. Notam-se
pequenos desvios dos valores de p: na deformagédo em temperatura ambiente desvia
para valores mais altos de oy e a deformac&o criogénica desvia para valores menores
de oy. Observa-se, também, que para o caso de Crio-ECA, o tratamento T6 reduz a
densidade de discordancias em relacao ao tratamento T4. Estes dados corroboram o
discutido anteriormente, sobre a influéncia da recuperacdo estatica sobre o
comportamento mecéanico apos DPS na liga AA6061 e mostram a influéncia da preé-

existéncia de precipitados no processo de recuperacao estatica.
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CONCLUSOES

As principais conclusdes deste trabalho podem ser divididas em duas secfes

principais: estado pré-processamento e estado pds-processamento.

a)

b)

d)

e Estado pré-processamento

Os tratamentos de envelhecimento T4 e T6 apresentaram taxa de endurecimento
durante a precipitacdo bastante distintas, bem como niveis de dureza diferentes.
No caso do T4 observou-se uma estabilizacdo dos valores de dureza a partir de
200 horas, cujo aumento em relagdo ao SSSS € igual a 73%. No T6 a 100 °C, a
dureza aumentou 162% apods 96 horas, e aparentemente ainda ndo alcangou pico
de endurecimento dessa condi¢cdo. Por outro lado, no pico de endurecimento
observado no T6 a 170 °C (18 horas), este incremento de dureza foi igual a 195%;
Na compressédo uniaxial a partir do estado de SSSS, foi observado um aumento
do limite de escoamento e da tensdo méaxima para todas as condi¢cdes de
tratamento térmico quando o ensaio foi conduzido em temperatura criogénica.
Comportamento similar foi observado para os ensaios de tracao uniaxial no estado
de SSSS, concomitantemente com aumento significativo dos alongamentos
uniforme e total. Uma importante observagao foi a auséncia do efeito PLC em
temperaturas criogénicas;

As taxas de deformacado afetaram o serrilhado tipico do efeito PLC quando os
ensaios foram em TA. Ademais, o valor do expoente m de sensibilidade a taxa de
deformacéo foi negativo para as tracdes nesta temperatura, assumindo valores
positivos para TC-100 e TC. Os valores do expoente n de encruamento também
foram afetados pelas taxas de deformacdo inicial, sendo que esta propriedade
aumentou com o aumento da taxa de deformacdo em TC-100 e TC, enquanto
diminuiu em TA;

Demonstrou-se a viabilidade do processamento em temperatura criogénica para
a liga AA6061 partindo-se do estado de SSSS.

e Estado pOs-processamento

Independentemente da rota de processamento adotada e, também, da

temperatura de deformacédo, h4 uma saturacdo dos valores de dureza em torno
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b)

d)

f)

de 125 HV, que ocorre a partir de uma deformacao equivalente entre 2-2,5. Apés
o tratamento T4, a dureza saturou em 123 HV para a LA, enquanto que para LC
e ECA ficou em torno de 130 HV (ambos TA e TC). Ja apds o tratamento T6, a
dureza atingiu um maximo de 130 HV (LC e LA) e 135 HV pos-ECA;

A Crio-ECA permitiu a deformacado até seis passes sem trincar as amostras. A
auséncia do efeito PLC e a sensibilidade a taxa de deformac&o positivas foram
associadas com o aumento da capacidade de acomodar niveis mais elevados de
deformacéo plastica sem fraturar;

Nas observacBes microestruturais foi possivel perceber um nitido refino
microestrutural, em comparac¢do com o material de partida. O tamanho médio de
grao inicial medido era superior a 100 um (estado de SSSS), enquanto que apoés
ECA e Crio-ECA este valor chegou a aproximadamente 500 nm. As
microestruturas deformadas em temperatura criogénica apresentam uma
distribuicdo de deformagdo mais homogénea, em relacdo as microestruturas de
ECA ambiente, a qual apresenta a deformacéo concentrada em bandas. Analises
de EBSD indicaram recristalizacdo em temperatura criogénica com a formacao de
graos muito finos nos contornos de gréo “antigos”;

Os ensaios de tracao indicaram que a resisténcia mecanica € maior para a
condicdo de ECA+T6 (48 h). Entretanto, o maior alongamento uniforme foi
determinado para Crio-ECA+T6 (48 h). O fenbmeno da precipitacdo dinamica
durante ECA foi associado com o0s maiores niveis de resisténcia mecanica,
enquanto fendmenos relativos a recuperacao estatica parcial foram associados
com a maior ductilidade apos Crio-ECA. Ademais, a precipitacdo dindmica na ECA
em temperatura ambiente foi associada com a inibicdo da recuperacao estética;
Os estudos de densidade de discordancias apontaram tempos mais prolongados
do tratamento T6 conduzem a uma reducao na densidade de discordancias. Para
a Crio-ECA, a densidade de discordancias € maior no T4 e diminui no T6, 0 que
foi associado com a recuperacao estética. O tamanho de cristalito ap6s ECA foi
igual a 500 nm e para Crio-Eca igual a 470 nm;

As analises de DSC mostraram uma intensa alteracao da forma das curvas devido
a DPS, em relacdo ao estado de SSSS. Houve um nitido deslocamento dos picos
exotérmicos para menores temperaturas, o que indica a grande acumulacdo de

defeitos e consequente reducdo das energias de ativagao.
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SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Investigar outras rotas de tratamento térmico de precipitacdo (tempo e
temperatura) apds a DPS, na tentativa de maximizar o efeito da precipitacéo sobre

as propriedades mecanicas;

Realizar experimentos envolvendo ensaios mecanicos em temperatura criogénica

nas amostras apos processamento por Crio-ECA;

Fazer um estudo completo de texturas de deformacdo por meio da técnica de

difracéo de raios X;

Analisar as amostras deformadas por DSC com varredura desde temperaturas
criogénicas, além de utilizar a técnica para analisar a estabilidade térmica e

determinar as energias de ativacao das fases formadas;

Estudar a capacidade de conformacdo plastica, bem como investigar
propriedades e aplicacbes tecnoldgicas para esta rota de processamento,
utilizando ensaios simulativos como o Erichsen para determinacdo da

estampabilidade.
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