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RESUMO

O presente trabalho avaliou o efeito da deformacgéo plastica severa e
graos ultrafinos, obtidos pelo processo ECAP (equal-channel angular pressing),
na resisténcia a corrosdo da liga de aluminio AA1050. As mudancas
microestruturais foram avaliadas por microscopia Optica (MO) e microscopia
eletrOnica de varredura (MEV) com espectroscopia por dispersdo de energia de
raios-x (EDS). As propriedades mecanicas foram avaliadas por ensaio de
tracdo e microdureza Vickers. A resisténcia a corrosao foi avaliada através de
ensaio de polarizacdo potenciodinamica em solucdo de 0,1M de sulfato de
sédio (Na,SO,) e 300 ppm de NaCl. Adicionalmente, ensaio de imersao foi
realizado em solugdo de NaCl e H,O, com o objetivo de avaliar a resisténcia a
corroséo intergranular. As analises de MO revelam uma diminui¢do do tamanho
de grdo com cada passe de ECAP. Analise por MEV mostra a quebra de
precipitados mais grosseiros e sua dispersao pelo material com o ECAP.
Andlise de EDS indicou que estes precipitados eram compostos de Al, Si, Fe,
Cu e Ti. O ensaio de tracdo revelou um aumento do limite de escoamento do
material com cada passe de ECAP. O alongamento total diminuiu em relacao
ao material ndo processado, porém aumenta com o aumento de passes. E
possivel perceber que o ECAP diminui o alongamento uniforme do material. A
microdureza Vickers aumenta até o quarto passe de ECAP e em seguida
estabiliza. As andlises de polarizacdo potenciodindmica mostram, para este
experimento, uma melhoria na média do potencial de pite para os materiais
processados por ECAP. Porém, a variacdo dos dados ndo nos possibilita
afirmar que estatisticamente ha uma melhoria. Anélises de MEV/EDS apoés
ensaio de polarizacdo potenciodindmica mostram que 0s pites tiveram inicio
nos precipitados do Al. Neste caso, foram observadas diversas impurezas
presentes nos precipitados. No ensaio de imerséo nao foi observada corrosao

intergranular em nenhuma das condi¢des analisadas.

Palavras-chave: Aluminio AA1050; Deformacao plastica severa; Extrusdo em

canal angular; Corroséo por pite; Polarizacdo potenciodinamica
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ABSTRACT
CORROSION RESISTANCE STUDY OF ULTRAFINE — GRAINED
ALUMINUM ALLOY OBTAINED THROUGH SEVERE PLASTIC
DEFORMATION IN ECAP PROCESS

The present work evaluated the effect of severe plastic deformation and
ultrafine grains, obtained through the ECAP (equal-channel angular pressing)
process, in the corrosion resistance of AA1050 aluminum alloy. The
microstructural changes were observed through optical microscopy and
scanning electron microscope (SEM) with energy dispersive x-ray (EDX).
Mechanical properties were evaluated with tensile test and Vickers
microhardness. The corrosion resistance was evaluated through
potentiodynamic polarization tests in 0,1M sodium sulfate (Na,SO,4) and 300
ppm of NaCl solution. Additionally, immersion test was performed in NaCl and
H,O, solution with the objective of evaluating intergranular corrosion. Optical
microscopy analysis revealed a decrease in grain size with the increase number
of ECAP passes. SEM analysis shows that ECAP process brakes down course
precipitates and disperses them throughout the material. EDX evaluation
indicates that these precipitates are composed of Al, Si, Fe, Cu and Ti. Tensile
test showed an increase in the yield strength of the material with increase
ECAP passes. The total elongation is smaller compared to the non processed
material, but there is an increase with each ECAP pass. It was possible to
observe that ECAP decreases the uniform elongation. Vickers microhardness
values increase until forth ECAP pass, than stabilizes. Potentiodynamic
polarization analysis showed, for this experiment, an improvement in the
average pitting potential values for the materials processed in ECAP. However,
large variations of the data doesn’t allow us to conclude that statistically there is
an improvement. SEM/EDX analysis after potentiodynamic polarization test
showed that pits begin in the Al precipitates. In this case many other impurities
were observed in the precipitates. Immersion test showed no signs of
intergranular corrosion in any condition analyzed.

Key-words: Aluminum AA1050; Severe Plastic Deformation; Equal-Channel
Angular Pressing; Pitting corrosion; Potentiodynamic polarization
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1 INTRODUCAO

O aluminio & um dos materiais metalicos mais utilizados na industria. Em
termos de consumo, fica em segundo lugar, perdendo apenas para 0 ago.
Devido a sua baixa densidade, € muito aplicado nas industriais aeroespaciais e
automotiva. Sua elevada resisténcia a corrosdo possibilita sua utilizacdo na
construcdo civil, producdo de trocadores de calor e na industria naval (apés
1930 com o desenvolvimento de ligas a base de magnésio, melhorando a
resisténcia a corrosao em ambientes maritimos e sua soldabilidade). Seu custo
relativamente elevado ainda inviabiliza sua utilizacdo em outros segmentos,
pois a quantidade de energia necessaria para sua producao é alta.

O aluminio, dentre outros metais e ligas metélicas, vem sendo avaliado
em diversos estudos relacionados aos processos de deformacdo plastica
severa. A deformacdo plastica severa € um processo que visa o refino de grao
atrelado a um aumento significativo nas propriedades mecéanicas do metal,
podendo também alterar as propriedades 6éticas, elétricas ou magnéticas. Estas
alteracdes de propriedades estédo relacionadas as mudancas microestruturais
gue ocorrem durante o processo. A elevada deformacéao plastica que o material
sofre durante o processo € capaz de diminuir o tamanho de gréo para escalas
sub-micrométricas (<1um). Existem diversos processos de deformacgao plastica
severa como a extrusdo em canal angular (ECAP, do inglés, equal-channel
angular pressing), torcdo sob alta pressdo (HPT, do Inglés, high-pressure
torsion), juncdo por laminacdo acumulada (ARB, do inglés, accumulative roll
bonding) e a laminagdo assimétrica (ASR, do inglés, asymmetric rolling), dentre
outros.

A resisténcia a corrosdo dos materiais € funcdo de sua composicao
quimica, microestrutura, processo de fabricacdo, tratamento térmico e tamanho
de grdo. O aluminio, como 0s ag¢os inoxidaveis, € um material que forma
camada passiva. Esta camada passiva confere a estes materiais elevada
resisténcia a corrosao generalizada e localizada por pite. No aluminio, a
resisténcia a corrosdo por pite sofre forte influéncia do tipo, composicéo

quimica, tamanho e distribuicdo dos precipitados e intermetalicos.



Alguns metais, mesmo apresentando boa resisténcia a corrosdo
generalizada, podem ser suscetiveis a fenbmenos de corroséo intergranular ou
corrosdo sob tensdo. Entre eles podemos citar algumas ligas de aluminio e os
acos inoxidaveis austeniticos. Ambos 0s mecanismos Sd80 processos de
degradacdo onde atuam simultaneamente a presenca de um ambiente
agressivo e tempo para que o fendmeno ocorra. A propagacdo de trincas ja
existentes ou geradas no material ocorre de forma intergranular, ao longo dos
contornos de grdo. Estas trincas, quando propagam para o interior do metal,
podem levar a reducdo de propriedades mecéanicas e até levar a ruptura do
material. Nem todas as ligas de aluminio sofrem corrosdo intergranular. A
susceptibilidade ao fendmeno esta ligada a composi¢cdo quimica da liga e ao
processo produtivo. E necessaria a formacdo de fases intermetélicas nos
contornos de grao que gerem uma diferenca de potencial eletroquimico entre o
interior do grédo e seus contornos. As ligas da serie 1XXX ndo s&o muito
conhecidas por sofrer corrosdo intergranular, mas ja se foi observado o
fenbmeno em materiais com intermetalicos AlFes nos contornos de gréo.

Todas estas teorias sdo muito bem conhecidas e documentadas.
Porém, estudos relacionando a resisténcia a corrosdo e microestrutura de
graos ultrafinos ainda sdo poucos e recentes. Deste modo, a motivacéo para o
desenvolvimento deste trabalho € entender a influéncia da deformacéo plastica
severa na resisténcia a corrosao por pite e intergranular da liga de aluminio
AA1050.



2 OBJETIVO GERAL

O objetivo deste trabalho é estudar a influéncia da reducédo do tamanho de
grao para escalas sub-micrométricas (aumento na quantidade de contornos de
grao) resultantes da deformacéo plastica severa na resisténcia a corrosdo por

pite e corroséo intergranular da liga de aluminio AA1050.

2.1 Objetivos especificos

e Avaliar por MO e MEV a evolugcao da microestrutura do material com o
aumento da deformacao por ECAP, até 08 passes.

e Avaliar o efeito do numero de passes de ECAP na resisténcia mecanica
do material, por meio de ensaios de tracdo e de microdureza Vickers.
Avaliar a resisténcia a corrosao por pite entre passes de ECAP por meio
de ensaios de polarizacdo potenciodinamica.

e Determinar a susceptibilidade a corroséo intergranular da liga AA1050

como recebida e com graos ultrafinos.






3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

Este capitulo apresenta a revisdo bibliografica sobre o assunto proposto
ao trabalho. Inicialmente é apresentada uma visdo geral sobre o aluminio e
suas ligas. Em seguida, seguem informacdes mais especificas sobre a liga
utilizada neste estudo. Posteriormente, € abordado o processo de deformacéao
plastica severa por ECAP. Por ultimo, os processos de corrosao no aluminio
sdo detalhados em conjunto com o comportamento e desempenho de ligas

com gréaos ultrafinos.

3.1 Aluminio e suas ligas

O aluminio € o segundo metal mais abundante na crosta terrestre,

ficando atrds apenas do silicio. Em termos de consumo € um dos metais ndo
ferrosos mais utilizados no mundo. Sua fonte pode ser proveniente do aluminio
primario (extraido do minério) ou de processos secundarios, sendo derivado de
sucata. O aluminio continua com um preco relativamente alto quando
comparado com outros metais como o aco, por exemplo. Muito devido a grande
guantidade de energia utilizada na sua producéao [1-2].
Diversas caracteristicas tornam o aluminio vantajoso como sua baixa
densidade (trés vezes menor que a do aco), excelente condutividade térmica e
elétrica, elevada resisténcia a corrosao, ampla faixa de propriedades
mecanicas (45 a 700 MPa) e vastas possibilidades de acabamentos e
tratamentos superficiais [2-3].

A ampla faixa de propriedades mecéanicas obtidas no aluminio é devido a
variedade de elementos de liga ao qual o aluminio consegue se combinar
associado a diferentes tratamentos termomecanicos. As ligas de aluminio séo
classificadas em dois grupos: As ligas trabalhaveis e as ligas para fundicao.
Nas ligas trabalhaveis, o produto final é obtido por processos que envolvem
deformacéo plastica (estampagem, laminacéo ou forjamento). Ja nas ligas para
fundicdo o aluminio liquido precisa ser vazado e solidificado em um molde para
obter a peca desejada. A Tabela 3.1 apresenta a classificacao das ligas de Al
desenvolvida pela Aluminum Association (AA) baseadas no principal elemento

de liga. As trabalhaveis sao classificadas em quatro digitos numeéricos,



associados a sua composi¢ao quimica. Ja as ligas para fundicdo recebem uma
classificacdo composta de trés digitos seguidos de um valor decimal. O
primeiro digito em ambos os casos € um numero de 1 a 9. O decimal .0 é
utilizado para os limites de composi¢do das ligas de fundicdo. Ja os decimais .1

e .2 sao aplicados para as composic¢oes de lingotes [2,4-6].

Tabela 3.1 - Nomenclatura convencionada pela Aluminum Association para as ligas de
aluminio.

Ligas Trabalhaveis Ligas para Fundigdo
Série Principais elementos Série Principais elementos
12X = 99% em peso de Al 1XX X = 99% em peso de Al
2XXX Al-Cu 2XXX Al-Cu
XXX Al-Mn IXX X  AlSi-Mg, Al-5i-Cu, Al-5i-Mg-Cu
4XXX ALSI XXX AlLSi
XXX Al-Mg SXX X Al-Mg
BXXX Al-Mg-5i XXX Reservada para uso futuro
TXXX Al-Zn-Mg-{Cu) TXXX Al-Zn-Mg-(Cu)
BXXX AlLSn/Al-Li BXX X Al-Sn/Al-Li

XXX Reservada para uso futuro OXX X Reservada para uso futuro
Fonte: Adaptado de [2,5].

Entretanto, estes elementos de liga podem influenciar positivamente ou
negativamente outras propriedades do material como resisténcia a corrosao,
usinabilidade, condutividade elétrica e coeficiente de expansdo térmica. Na
Tabela 3.2 podemos ver um comparativo basico de algumas propriedades
entre as principais ligas de aluminio trabalhaveis, possibilidade de tratamento

térmico e principais aplicacdes na industria.

Tabela 3.2 - Influéncia dos elementos de liga nas propriedades do Al e suas principais

aplica¢des na inddstria.

Elemento | Resisténcia a |Resistencia|Possibilidade de L
.. . . P Principais
Série de liga corrosio mecanica tratamento .
. . . P aplicagdes
principal relativa relativa térmico
1XXX nenhum Excelente Razodvel N&o Condutores eléfricos
2XXX Cu Razodvel Excelente Sim Aeronaves
JIAAX Mn Bom Razoavel N&o Construcéo civil
Axxx Si - - Nao Varetas solda - chapas para brasagem
SXxX Mg Bom Bom N&o Aplicacfes maritimas
BXXX Mg/ Si Bom Bom Sim Pecas estriurais - Tubos
TXXX n Razodvel Excelente Sim Aeronaves

Fonte: Adaptado de [7].



O Cu melhora as propriedades mecanicas, usinabilidade e resisténcia a
fluéncia das ligas de Al. Por outro lado, diminui a resisténcia a corrosao,
condutividade elétrica e soldabilidade. O Mn e Mg melhoram as propriedades
mecanicas sem perder muita resisténcia a corrosdo. O Si melhora as
propriedades para fundicdo e injecdo, porém reduz a usinabilidade. O zinco
tem influéncia positiva nas propriedades mecanicas, entretanto impacta

negativamente na resisténcia a corrosao [3].

3.1.1 Ligas da série 1XXX e a liga 1050

De acordo com a Aluminum Association (AA), a série 1XXX identifica o
aluminio comercialmente puro, podendo variar de 99,00% a 99,99% do grau de
pureza. O segundo digito, no caso do aluminio puro, indica modificagdes nos
limites de pureza. 0 indica sem controles e 1 a 9 indica controle especial de
uma ou mais impurezas. Os dois ultimos algarismos referem-se ao grau de
pureza da liga, ou seja, até a casa centesimal acima de 99,90%. Assim sendo,
o aluminio comercialmente puro com 99,50% de aluminio é conhecido como
AA1050, ja o aluminio com 99,70% de pureza é denominado AA1070 e assim
por diante [5,8].

Os elementos mais comumente encontrados como impurezas no
aluminio comercialmente puro sdo o ferro e o silicio. Estes elementos formam
fases intermetalicas, como AlsFe, Ali,FesSi,, AlgFeSi, AlsFeSi, e AlgFe,Sio,
devido a limitada solubilidade do ferro no aluminio. Estas fases apresentam-se
com diferentes tamanhos, formas e distribuicdo, mas normalmente so6
prejudicam as propriedades da matriz quando sdo grosseiras, alongadas e
concentradas nos contornos de grao [2-3,5,8].

A série 1XXX, por ndo conter nenhum elemento de liga que causa
precipitacédo, € a série que apresenta menor resisténcia mecanica. O seu limite
de resisténcia pode variar de 70 a 175 MPa. Pelo mesmo motivo, a série 1XXX
apresenta excelente resisténcia a corrosao, superior as demais séries. Esta
série também é conhecida por apresentar alta condutividade térmica e elétrica
[5,9].



A liga AA1050 é uma das mais comercializadas da série. A sua

composi¢cdo quimica nominal de acordo com a American Society for Metals

(ASM) esta descrita na Tabela 3.3. As propriedades fisicas e mecanicas tipicas

para a liga AA150 recozida (O) e encruada por trabalho a frio com 75% de

reducdo de area (H18) estdo listadas na Tabela 3.4.

Tabela 3.3 - Composi¢ao quimica nominal da liga AA1050.

Elemento (% em peso)

Material Si Fe

Cu Mn Mg

Zn Vv Ti Al

AA1050 | 025 04

005 005 005

005 005 003 995

Fonte: Adaptado de [5].

Tabela 3.4 - Propriedades fisicas e mecanicas da liga AA1050.

Material Propriedade Valores tipicos
Densidade 2,70 gicm®
Dureza Brinell 21HB
Limite de resisténcia 76 MPa
Limite de escoamento 28 MPa
1050 O Alongamento 39%
Maodulo elasticidade 69 GPa
Temperatura defusdo 646 a 657°C
Condutividade térmica 231 WimK
Calor especifico 09J/g°.C
Densidade 2,70 gicm®
Dureza Brinell 43 HB
Limite de resisténcia 160 MPa
Limite de escoamento 145 MPa
1050 H18 Alongamento 7%
Maodulo elasticidade 69 GPa
Temperatura de fusdo 646 a 657°C
Condutividade térmica 227 Wim K
Calor especifico 09Jig°.C

Fonte: Adaptado de [10-11].

As aplicacbes mais comuns para as ligas da série 1XXX sdo em refletores,

trocadores de calor, condutores elétricos e capacitores bem como em

aplicacdes de arquitetura ou decorativas [5,9].



3.2 Endurecimento por deformacéao a frio
3.2.1 Deformacéo plastica severa

Desde os trabalhos pioneiros de Hall e Petch, cientistas e engenheiros
de materiais vém apresentando interesse em materiais com graos pequenos.
Tamanhos de grdo menores aumentam a resisténcia mecanica e a tenacidade
a fratura dos materiais. Processos termomecéanicos tradicionais normalmente
sdo capazes de produzir materiais com tamanho de grdo acima de 10 um,
excepcionalmente com didmetros de poucos microns [12].

A deformacao plastica severa (DPS) consiste em diferentes métodos de
processamento, capazes de aplicar elevado grau de deformacao plastica ao
material. Com estes processos € possivel obter tamanhos de gréo
significativamente menores do que o0s obtidos em processos tradicionais.
Muitos destes processos sao capazes de gerar tamanhos de grdo na escala
sub-micrométrica (<1um), sem alterar significativamente as dimensdes do
material. Materiais com tamanho de grdo menor que 1um sdo conhecidos como
materiais de gréo ultrafino, ou “Ultra fine-Grained Materials” (UFG) em inglés.
Os processos de DPS sao capazes de atender a trés requisitos para obtencdo
de graos ultrafinos: O material de grdo fino apresenta predominancia de
contornos de alto angulo, a estrutura é uniforme ao longo do volume da
amostra e o processo de deformacdo plastica ndo pode gerar trincas ou
danificar o material. Processos tradicionais ndo conseguem atender a todos
estes requisitos [12-15].

Existem diversas técnicas desenvolvidas atualmente. As rotas “bottom
up” consistem em produzir materiais a partir de atomos individuais ou
consolidacdo de particulas nanométricas. Estamos falando de inicialmente
partir de tamanhos muito pequenos para escalas sub-micrométricas. Alguns
processos conhecidos séo a eletrodeposicdo e moagem e alta energia. Ja nas
rotas “top down”, o material inicial apresenta tamanhos de grdo mais
grosseiros, com reducdo subsequente para tamanhos nas escalas sub-
micrométricas. Entre as técnicas mais conhecidas estdo a extrusdo em canal
angular (ECAP, do inglés, equal-channel angular pressing), torcdo sob alta
pressdo (HPT, do Inglés, high-pressure torsion), laminacdo acumulada (ARB,
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do inglés, accumulative roll bonding) e a laminacdo assimétrica (ASR, do

inglés, asymmetric rolling), dentre outros [16-19].

3.2.2 Processo ECAP

Um dos processos mais conhecidos de DPS é a extrusdo em canal
angular, conhecida como ECAP (equal-channel angular pressing) ou ECAE
(equal-channel angular extrusion). Esta técnica foi desenvolvida originalmente
por Segal na década de 1970 e 1980 [12].

O processo consiste em forcar a passagem de uma amostra metalica
por uma matriz contendo dois canais de secdo transversal idénticas, com
interseccdo em um angulo ¢ (angulo pode variar de 60° < ¢ < 135°. Comum
utilizar 90°). Algumas matrizes podem apresentar canto arredondado de angulo
Y. Outras matrizes o angulo W= 0. A Figura 3.1 ilustra este conceito [12].

lII Pungio

Matriz

Figura 3.1 - llustracdo esquematica da matriz do processo ECAP.
Fonte: Adaptado de [12].

A deformacé&o ocorre essencialmente por cisalhamento paralelo ao plano
de interseccao dos canais. A deformacéo equivalente (en) pode ser aproximada
analiticamente pela Expressado 3.1, abaixo, desconsiderando-se o atrito. A
equacao leva em consideragdo os angulos W e ¢, como também o numero de
passes (N) [12,18].

N o W Y
Ey = %[Ecnt (E + E) + Wcosec (E +E)]

(3.1)
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Como os canais apresentam secao transversal idéntica, as dimensodes
finais da amostra sdo muitos semelhantes as iniciais. Isto permite a passagem
N vezes da amostra pelo processo. Se a sec¢ao transversal apresenta eixo de
simetria de ordem quatro, a amostra pode ser rotacionada em 90° ou 180° em
relagdo a direcdo de extrusdo antes de ser reinserida na matriz [12].

Outro parametro fundamental no ECAP ¢é a rota utilizada entre passes.
Sao definidas quatro rotas para o processo, conforme ilustrado na Figura 3.2. A
microestrutura final da amostra é fortemente influenciada por sua rota, pois em

cada uma temos a ativacao de sistemas de escorregamento distintos [18,20].

Figura 3.2 - llustracdo das 4 rotas fundamentais do processo ECAP
Fonte: [20].

Na rota A, com multiplos passes, dois planos de cisalhamento
interceptando 90° entre si sdo ativados alternadamente entre passes na

deformacéo plastica, conforme mostram as Figura 3.3 e Figura 3.4.

20. passe 10. passe

AN
-

A\ 4

Figura 3.3 - Planos de cisalhamento da rota A no primeiro e segundo passe de ECAP.
Fonte: [18,21].
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1° cisalhamento / 1° cisalhamento
2° passe / 2° passe
X 1"passe RotaA RotaC
4 (19
Y —
>
£ 2 cisalhamento 2° cisalhamento

Figura 3.4 - Interagdo de subsequentes deformacgdes de cisalhamento no primeiro e
segundo passe de ECAP.
Fonte: Adaptado de [12].

Por este motivo, a microestrutura final acaba obtendo textura na direcéao
destes planos. Ja nas rotas BA e BC, diversos planos em variadas direcfes
séo ativados. A microestrutura final das amostras destas rotas acaba sendo
mais homogénea, com graos equiaxiais para metais CFC e HC. Por ultimo, na
rota C, os planos de escorregamento paralelos entre si sdo ativados durante a
deformacédo. Desta forma, apds multiplos passes, a deformacédo é restaurada
[16,18,20,22]. A Figura 3.5 mostra a evolugdo por passe da microestrutura de
um aluminio AA1050 processado via ECAP.

Figura 3.5 - Microscopia Optica de liga AA1050 processada via ECAP. (a) 0X (como
recebido), (b) 1X, (c) 4X e (d) 8X. Escala 50 pm.
Fonte: [21].
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Observa-se com os primeiros passes de ECAP a formacdo de bandas
de deformacdo e de cisalhamento. Com a evolucdo dos passes de ECAP,
estas bandas déo origem a contornos de grdo geometricamente necessarios. A
partir de 04 passes jA comecamos a ter refino de gréo, sendo mais intenso com
08 passes. Estes graos adquirem orientacdo na direcdo do plano de
cisalhamento da matriz [21].

O processo ECAP, como nas demais técnicas de deformacédo plastica
severa, € capaz de melhorar as propriedades mecanicas dos materiais. A
Figura 3.6 mostra a evolugéo do limite de escoamento, limite de resisténcia e
alongamento de uma liga AA1050 com o numero de passes no ECAP [24].

160 450
150 |
45
140 +
» 130 | | a0
S Py
S 120 5,
o} = 35
110 | \\/
100 | - Oy
- Ou 1
90 -
| = A
80 ) . . . 25
0 1 2 3 4
N2 de passes

Figura 3.6 - Evolugéo das propriedades mecanicas de liga AA1050 com o numero de
passes no ECAP.
Fonte: [24].

Ja a Figura 3.7 mostra a curva tensédo-deformacédo de uma liga Al-4%Cu
com até 04 passes pelo ECAP. Como a liga Al-4%Cu é endurecivel por
precipitacéo, neste estudo foi avaliada a influéncia do ECAP em conjunto com

tratamentos térmicos de precipitacdo e envelhecimento [23].
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Figura 3.7 - Curva tensdo deformacéo para liga Al-4%Cu com até 4x no ECAP.
Fonte: [23].

3.3 Corroséao do Al e suas ligas

Uma das caracteristicas mais importantes do aluminio é sua resisténcia
a corrosdo. Esta resisténcia é dada pela formag¢do de uma camada passiva na
superficie do metal. Diferente de outros metais, a formacdo desta camada é
natural. Ndo € necessario passar por um tratamento quimico ou adicionar
elementos de liga. A camada passiva € constituida por um filme Oxido de
alumina (Al,O3), que é formado naturalmente quando o aluminio é exposto a
meio oxidante [2-3,5].

A camada passiva é constituida de dois filmes sobrepostos com

espessura total de 04 a 10 nm A Figura 3.8 ilustra a constituicdo desta camada

[3].
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Superficial contamination: External film:
Adsorbed water Hydrated
Residues of rolling oil boehmite or
Residues of degreasing agents bayerite

Amorphous and compact oxide
Initial thickness 2-4 nm

@ Intermetallic phase

Figura 3.8 - llustracao do filme passivo formado no aluminio.
Fonte: [3].

A primeira camada, que fica em contato direto com o metal, € compacta
e de estrutura amorfa. Forma-se rapidamente em contato com oxigénio ou
meio oxidante. Isto implica que mesmo se o material passar por processos que
destruam esta camada, como usinagem ou conformac¢&o mecanica, o filme se
reconstitui imediatamente. A segunda camada cresce em cima da primeira, por
reacdo com o meio externo. A sua espessura final demora semanas ou até
meses para ser atingida, dependendo das condi¢cdes fisico-quimicas. Esta
segunda camada € menos compacta e porosa, normalmente formada por
alumina hidratada. Normalmente reage com o meio externo durante o processo
de transformacdo ou em servico, ocorrendo a adsorcdo de residuos,
contaminantes, 6leos ou umidade. Por isso a necessidade de uma decapagem
anteriormente a qualquer tratamento de superficie [3].

Entretanto, apesar da protecdo da camada passiva, o aluminio é
suscetivel a diversos mecanismos de corrosdo dependendo do ambiente,

condi¢des de servigo e/ou liga utilizada [3,25].
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O aluminio apresenta um caréater anfétero, sendo passivo em ranges de
pH entre 04 e 09 devido a presenca do fiime de Al,O3;. Em ambientes que
desviam deste range, a continuidade do filme é rompida e o filme se torna
solavel, facilitando a rapida dissolu¢do da liga. Em pHs acidos, o aluminio
reage formando AI’* J& em pHs baésicos, temos a formacdo de AlIO,. O

diagrama de Pourbaix da Figura 3.9 ilustra este comportamento [26].

1.2

]
1.0 (b)
0.8 4
0.6 4
0.4 -
0.2 3 X
Ga Al AI}()_‘ Al():
& 024
0.4
0.6
0.8
%) .()—:

-1.2

SO

(a)

Potential (V

.144  Corrosion Passivation Corrosion
-1.6 4
-1.84
A | 0 ]

2.0 . )
-2.2 - Al B
4 Immunity T
6

M B G | -rere v . B
34 5 6 7 8 9 1011 121314

(3%

-
o -
o~

pH

Figura 3.9 - Diagrama de equilibrio potencial-pH para o sistema aluminio-agua a 25°C.
Fonte: [26].

Existem diversos mecanismo e fendmenos que podem levar a corrosao
do aluminio. Um dos mais comuns e conhecidos e a corrosdo por pite. A
corrosdo por pite é uma forma localizada de corrosdo que consiste na ruptura
local da camada passiva, caracterizado pela formacdo de cavidades na
superficie do metal. O diametro e profundidade dependem de fatores
relacionados ao metal, meio e condi¢cbes de servi¢o. A corrosao do aluminio é
facilmente percebida devido ao fato de que os pites ficam cobertos por uma

camada branca e gelatinosa de alumina gel (Al(OH)3). O pite ocorre quando o
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metal € exposto constantemente ou de modo intermitente a meio aquoso.
Normalmente na presenca de espécies anidnicas agressivas, como 0s haletos.
O CI' é o mais conhecido no fenémeno. A Figura 3.10 ilustra 0 mecanismo

geral da corroséo por pite no aluminio [3,27,28].

O
gl I

///é, 7/ || 3 /@

Figura 3.10 - Mecanismo geral de corrosdo por pite em aluminio.
Fonte: [3].

Os pites quase sempre iniciam em heterogeneidades do material. No
caso do aluminio, estas heterogeneidades normalmente estdo associadas a
intermetalicos. Os elementos de liga, impurezas, precipitados e intermetalicos
presentes no aluminio podem reduzir significativamente a sua resisténcia a
corrosdo localizada dependendo da diferenca de potencial entre o0s
intermetalicos e a matriz. Intermetalicos que apresentam potencial mais nobre
que a matriz sdo catddicos. Isto faz com que a matriz de Al se dissolva
preferencialmente. No caso de serem menos nobres que o aluminio, irdo agir
como anodos, resultando na sua dissolu¢éo ao invés da matriz [28-29].

Nas ligas da série 1XXX temos os elementos Fe, Cu e Si presentes na
forma de impureza. O Cu e parte do Si estdo em solucdo sélida enquanto que o
ferro ou ferro junto com parte do silicio se encontram na forma de particulas de
segunda fase. As particulas mais encontradas sdo as de AlsFe, AlgFe e
Al;oFesSi,, todas catodicas em relacdo a matriz de aluminio. Quando estas
particulas estao presentes na superficie, a camada passiva sobre elas é fina ou

inexistente. Em um meio agressivo, as particulas de Si ou Fe na superficie
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geram uma célula galvanica local, promovendo a corrosdo por pite da
superficie. O 6xido de aluminio por natureza ¢ bom isolante. Porém, o oxido de
aluminio contendo ferro, por exemplo, se torna semicondutor, permitindo até
certo grau a passagem de elétrons, possibilitando a corrosdo galvanica. A

Figura 3.11 ilustra este mecanismo para uma liga 99,5% Al [25].

Mixad Aggrassiva Hydrogen  Pores in the
oxicka solution bubbles oxida layer

004 pm

Iran- and silicon-containing Alurminum 99.5%
hetercgeneities (nobler than aluminum)

Figura 3.11 - Mecanismo de corrosdo por pite na superficie de liga de Al 99,5%
causado pela presenca de impurezas de Fe ou Si.
Fonte: [25].

Um segundo mecanismo de corrosdo conhecido no aluminio é a
corrosdo intergranular. Neste mecanismo, a corrosao inicia-se em um pite e
propaga-se ao longo do contorno de grdo, conforme mostra a Figura 3.12
[3,25].
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Figura 3.12 - Corroséo intergranular em liga AA6061 apés teste de imerséo.
Fonte: [30].

Nem todas as ligas de aluminio sdo susceptiveis a corrosdo
intergranular, pois dependem da composi¢ao quimica e do processo produtivo.
A corrosao intergranular € causada pela diferenca de potencial eletroquimico
entre o interior do gréo e seus contornos, onde precipitam fases intermetalicas.
O grao é constituido de uma solucdo sélida com a presenca de compostos
intermetalicos dispersos. Os potenciais de dissolugdo de compostos

intermetalicos sao diferentes do aluminio, conforme mostra a Tabela 3.5.

Tabela 3.5 - Potenciais de dissolucdo de solugéo solida e intermetalicos.

Solid solution Dissolution potential imV SCE) Intermetallic phase
— 170 51
—430 AlNi
— 470 AlFe
Al-4Cu — 610
— 640 AlCu
Al-1Mn — 63
10504 =730
— 7 AlMn
Al-3Mg TE0
Al-5Mg — 7]
Al-17n — 850
—~ 010 Al CuMg
— O MeZn,
Al-57n =970
= 1150 AlMg,
= 1190 Mg,Si

Fonte: [3].
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Compostos intermetalicos podem ser:

e Menos eletronegativos que a solucdo sélida (AlsFe, Al,Cu). Sé&o
catddicos em relacdo a solucdo sdélida. No caso de corrosdo
intergranular, é a solucdo solida que dissolve.

e Mais eletronegativo que a solugdo sélida (MgZn,, AlsMg, e M@,Si). Sao
anddicos em relagdo a solugdo solida. No caso de corrosédo
intergranular, os intermetéalicos sdo atacados [3].

A corrosao intergranular se desenvolverd quando trés condi¢cdes ocorrerem
simultaneamente:

e Presenca de um meio corrosivo

e Diferenca de potencial na ordem de grandeza de 100mV entre

intermetalicos e solucéo solida

e Precipitacdo continua de intermetalicos de modo que a corroséo

intergranular possa propagar [3]

3.4 Corrosédo do aluminio com gréos ultrafinos

O estudo da influéncia de gréos ultrafinos na resisténcia a corrosao de
metais é relativamente recente. Como estamos mudando a microestrutura de
uma forma significativa, é importante entender a suscetibilidade destes
materiais aos diferentes mecanismos de corrosao.

Dan et al. [31] realizaram estudos em liga de aluminio comercialmente
pura processada por ECAP 16 vezes (16X). Foi concluido que a resisténcia a
corrosdo por pite do material UFG foi maior em relacdo ao material de gréo
normal, conforme mostram as curvas de polarizagcdo potenciodinamica da
Figura 3.13. Os valores de Egie para o material UFG foram maiores que o
material de grdo normal (-250 mV no material com grdo normal x 35 mV no

material UFG).
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Figura 3.13 - Curva de polarizacdo em aluminio comercialmente puro com gréos
normais (CG) e gréos ultrafinos (UFG) obtidos por ECAP. Ensaio realizado em solucéo
de 0,01 mol/L de Na,SO, + 0,01% CI".

Fonte: [31].

Esta melhoria na resisténcia a corrosdo foi atrelada a uma camada passiva
mais estavel em solucdes agressivas de CI” devido a maior quantidade de
contornos de grdo, maior fracdo de contornos de grdo fora do equilibrio e
tensdo residual do processo ECAP. Entretanto, o estudo ndo mostra quantos
ensaios foram realizados para cada material e a dispersdo dos resultados
encontrados.

CHUNG, M. et al. [32] realizou estudos em uma liga AA1050 processada
por ECAP até 5X. A Figura 3.14 mostra a evolucdo da microestrutura com o
aumento de passes no ECAP, apontando para um refino de grdo cada vez

maior com cada passe realizado.
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Figura 3.14 - Microscopia éptica do aluminio AA10150 apés processamento por ECAP.
(a) 0X, (b) 1X, (c) 2X e (d) 3X.
Fonte: [32].

Curvas de polarizacdo potenciodinamica apontam para uma melhoria na
resisténcia a corrosao por pite quanto maior for o refino de grdo. Foi observado
um aumento nos valores de Epie por passe de ECAP, conforme mostra a Figura
3.15. O material com 01 passe de ECAP apresentou valor proximo a -300 mV
enquanto que com 05 passes o valor foi proximo a 100 mV. Foram realizadas
pelo menos 03 curvas por amostra com objetivo de garantir a reprodutibilidade
dos resultados, porém néao foi detalhado no artigo se as curvas apresentadas
foram as representativas em relacdo as médias obtidas, valores maximos ou

minimos. Também néo foi apresentado o desvio padrdo em torno da média.
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Figura 3.15 - Efeito dos passes de ECAP na curva de polarizagdo do aluminio
AA1050. Solugéo de 0,1 mol/L de Na,SO,4 + 100 PPM de CI'.
Fonte: [32].

Uma analise de MEV/EDS foi realizada nas amostras ap0s 0s ensaios de
polarizacdo potenciodinamica. Foi possivel observar uma diminuicdo no
tamanho dos pites bem como no grau de corrosdo com o aumento do nimero
de passes no ECAP, conforme mostra a Figura 3.16 A Analise de EDS mostra

gue os pites foram iniciados em particulas de Al-Si, conforme Figura 3.17.
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Figura 3.16 - Andlise de MEV mostrando a morfologia e a corrosdo por pite no
aluminio AA1050 apéds ensaio de polarizacao potenciodinamica. (a) 1X, (b) 3X, (c) 5X.
Fonte: [32].
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Figura 3.17 - Andlise de EDS realizada na regido dos pites encontrados por MEV ap6s
ensaio de polarizagdo potenciodinamica.
Fonte: [32].

A melhoria neste caso foi atribuida a quebra dos precipitados de Si durante o
processamento no ECAP, diminuindo a area catodica.

Nos estudos realizados por Son et al. [33] encontramos resultados
semelhantes. O grupo analisou comparativamente uma liga de aluminio
comercialmente pura (AA1100) em relacdo a uma liga Al-Mg (AA5052). O
material AA1100 foi processado 8X por ECAP enquanto que o material AA5052
apenas 4X. As analises foram feitas através de curvas de polarizacao
potenciodindmica em solucdo contendo ions de CI e caracterizacdo de
superficie. Em ambas as ligas foram possiveis observar uma melhoria na
resisténcia a corrosdo por pite quando comparado com o material de grao
normal. As curvas de polariza¢do potenciodindmica mostram um aumento no
valor de Epie para os materiais que passaram pelo ECAP de aproximadamente
100 mV, conforme Figura 3.18. As curvas de densidade de corrente x tempo
encontradas para os materiais de gréo ultrafino apresentaram valores menores,
indicado menor atividade de pite, conforme mostra a Figura 3.19. De maneira
equivalente aos estudos anteriores, ndo houve informacdes em relacdo ao
numero de ensaios rodados, média e desvio padréo, deixando davidas se
realmente podemos afirmar que 100 mV de diferenca pode ser considerado

uma melhoria quando comparado com a possivel dispersédo dos dados.
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Figura 3.18 - Efeito do ECAP na curva de polarizacédo do aluminio AA1100 (a) e na da
liga AA5052 (b). Solucdo de 0,1 mol/L de Na,SO,4 + 300 PPM de CI.
Fonte: [33].
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Figura 3.19 - Efeito do ECAP avaliado pela dependéncia do tempo na densidade de
corrente anddica do aluminio AA1100 (a) e AA5052 (b).
Fonte: [33].

Andlises por MEV indicaram que os pites eram formados proximos aos
precipitados, conforme ilustrado na Figura 3.20 e que o processo ECAP diminui

o tamanho destes precitados, conforme mostra a Figura 3.21.
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Figura 3.20 - Andlise de MEV / EDS nas ligas AA1100 e AA5052 apés imerséo por 36h
em solucéo de 0,6 mol/L de NacCl.
Fonte: [33].
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(a) Al without ECAP (b) Al with ECAP 10
(c) Al-Mg without ECAP (d) Al-Mg with ECAP Am

Figura 3.21 - Morfologia do aluminio AA1100 e AA5052 com e sem ECAP. Analise por
MEV para avaliar tamanho dos precipitados.
Fonte: [33].

Novamente as melhorias foram atribuidas a quebra do tamanho dos
precipitados catddicos com o processo ECAP.

Quando olhamos a corrosdao sob tensdo, observamos também uma
melhoria na resisténcia a corrosdo em materiais de gréo ultrafino. Nakano et al.
[34] avaliaram uma liga Al-3%Mg processada 8X por ECAP através de um
ensaio de corrosdo sob tensao em solucao 3% de NaCl baseado em técnica de
tracdo com baixa taxa de deformacao. Primeiramente analisaram via curva de
polarizagdo potenciodindmica a resisténcia a corrosdo por pite. Os resultados
encontrados concordam com o0s estudos citados anteriormente, ou seja, 0S
valores de Epiie aumentaram no material processado por ECAP em torno de 125
mV. Em seguida, avaliaram a resisténcia a corrosdo sob tensdo a partir da
variacdo da razdo de tensdo maxima (lI(emax)) e alongamento (I(d)). A Figura

3.22 e a Tabela 3.6 mostram os resultados dos ensaios.
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Figura 3.22 - Curva tensdo x deformacéo obtida pelo teste de tracdo com baixa taxa
de deformacéo. Ensaio realizado ao ar e em solugéo de NaCl em amostras com e sem
ECAP.

Fonte: [34].

Tabela 3.6 - Suscetibilidade a corroséo sob tensao da liga Al-Mg com e sem ECAP.

Alloy Emwvironment  Opg (MPa) O | (omax) [ {B)

Without ECAP A 145 0.613 0.28 0,31
MaCl solution 104 0.425

With ECAP Air 3r4 0,141 0.21 0.06
MaCl solution 296 0,133

Fonte: [34].

Os resultados mostram uma melhoria na suscetibilidade a corrosédo sob tenséo
no material processado por ECAP. Vemos valores menores para I(emax) e 1(9).
Na Figura 3.22 é claramente visivel a queda de alongamento no material de
gréo normal. Isto ja ndo acontece no material ap6s ECAP, onde os valores se
mantém mais constantes. A melhoria na suscetibilidade a corrosdo sob tensdo
foi atrelada a melhoria na corroséo por pite em material de grao ultrafino, pois a

regido do pite atua como pontos para iniciagao de trincas e corroséo.
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O efeito da DPS na corrosdo intergranular também apresentou
melhorias em relacdo ao material de grdo normal. Song et al. [35] avaliaram o
fendbmeno de corroséo intergranular em ligas de Al-Cu (AA2024) processada
por ECAP. O ensaio foi realizado por imersdo em solugéo de NaCl + H,O, com
posterior andlise de microestrutura e medidas eletroquimicas. O grupo analisou
nao so o efeito do ECAP, mas como também o nimero de passes no processo
na resisténcia a corrosao. A Figura 3.23 mostra a morfologia do material apés

ensaio de imersao.

Figura 3.23 - Morfologia da corroséo intergranular apos teste de imerséo: (a) material
original, (b) 01 passe, (c) 04 passes, (d) 06 passes no ECAP.
Fonte: [35].

hY

Claramente podemos observar uma melhoria na suscetibilidade a corrosédo
intergranular no material processado por ECAP devido a menor profundidade
de penetracdo da corrosdo ao longo dos contornos de grdo. O numero de
passes crescente também parece melhor este efeito. As analises
eletroquimicas sO confirmaram os resultados. A melhoria esta atrelada a
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quebra da estrutura de rede das particulas de Al-Cu com o processo ECAP,

guebrando a continuidade dos canais de propagacao da corrosdo intergranular.

Outros processos de deformacéo plastica severa também mostraram

melhoria da resisténcia a corrosao apés processamento. Nakano et al. [36]

estudaram o efeito do processo HPT na corroséo por pite de ligas de Al com

diferentes teores de ferro. As curvas de polarizacdo potenciodinamica mostram

a melhoria na resisténcia a corroséo, conforme Figura 3.24. Os valores de Epje

para as ligas Al-0,5%Fe e Al-2%Fe processadas por HPT foram de

aproximadamente 200 mV superiores em relacdo as nao processadas. No caso

da liga Al-5%Fe a melhoria de apenas de 50 mV.

10° 107
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Figura 3.24 - Curvas de polariza¢do potenciodinamica para ligas de Al com diferentes
teores de Fe com e sem processo HPT. Solucdo 0,1 mol/L de Na,SO, + 300 ppm de

Cl.
Fonte: [36].

Andlises por MEV apds imersdo em solucdo de NaCl por 40h mostram que a

corroséo inicia ao redor dos precipitados de Fe, como ilustrado na Figura 3.25.

No caso da liga Al-5%Fe foram observados precipitados muito maiores que nas

demais, conforme mostra a Figura 3.26. Nas Figuras 3.27 e 3.28 temos 0s

comparativos entre morfologia do material com e sem processamento no HPT.
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10pm

Figura 3.25 - Andlise de MEV ap6s ensaio de imers&o em solucéo de 0.6 mol / dm™ de
NaCl por 40h: (a) Al-0,5%Fe, (b) Al-5%Fe.
Fonte: [36].

Figura 3.26 - Analise de MEV da superficie das ligas de Al antes de processamento
em HPT: (a) Al-0,5%Fe, (b) Al-2%Fe, (c) Al-5%Fe.
Fonte: [36].
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2um

Figura 3.27 - Analise da morfologia por MEV da liga Al-0,5%Fe: (a) Sem HPT, (b) Com
HPT.
Fonte: [36].

Figura 3.28 - Analise da morfologia por MEV da liga Al-5%Fe: (a) e (b) Sem HPT, (c) e
(d) Com HPT.
Fonte: [36].

O autor cita teorias de melhoria na resisténcia a corrosdo por pite quanto
menor forem os precipitados catddicos presentes no material devido a
formacao de células galvanicas locais. A melhoria observada nos 03 materiais
foi atrelada a uma maior taxa de formacdo da camada passiva do aluminio
devido ao processo HPT e que a diferenca foi menor no material Al-5%Fe

devido aos precipitados de maior tamanho. Pelas imagens de MEV, podemos
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ver que o processo HPT parece nédo ter tido influéncia no tamanho dos
precipitados em nenhum dos 03 materiais. A resisténcia a corrosao pode até
melhorar devido a um filme passivo mais resistente oriundo da energia
acumulada e maior quantidade de contornos de grao resultantes do processo
HPT. Porém, novamente, sem olhar o numero de repeticdes realizadas e a
dispersédo destes valores, fica dificil afirmar que 50 mV foi uma melhoria. Se o
ensaio for repetido diversas vezes, a variacdo entre repeticbes no mesmo
material pode ser maior que este valor.

Demais estudos também apontam para uma melhoria na resisténcia a
corrosdo de ligas de aluminio ap6s sofrerem deformacéo plastica severa [37-
40].

Apenas AKIYAMA, E. et al. [41] encontrou resultados contraditérios. O
estudo avaliou ligas de Al-5%Cu, Al-5,4%Ni e aluminio de alta pureza (4N). As
ligas de aluminio foram processadas até 6X por ECAP e o aluminio de alta
pureza até 10X. Ensaios de polarizacdo potenciodinamica foram conduzidos
em solucdo de 0,075M de borato de sédio (Na;B4O7) e 0,3M de acido borico
(H3BO3) com 0,002M de NaCl. Nas ligas Al-5%Cu e Al-5,4%Ni, a resisténcia a
corroséo foi melhorada com a DPS. Porém, avaliando o aluminio de alta pureza
(4N), houve uma diminuicdo na resisténcia a corrosédo. A Figura 3.29 mostra os

resultados das analises.
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Figura 3.29 - Curvas de polarizacdo potenciodindmica nos materiais Al (4N) (a), Al-
5,4%Ni (b) e Al-5%Cu (c) por passe de ECAP.
Fonte: [41].

O estudo referencia outros trabalhos onde os resultados apontam para uma
melhoria na resisténcia a corrosdo para ligas de aluminio comercialmente
puras. A melhoria nestes casos é atribuida a presenca de impurezas de Si.
Estas impurezas atuam como &rea catddica, gerando células galvanicas
localizadas. A DPS quebra estas impurezas, diminuindo a area catodica. Este
mecanismo € ilustrado na Figura 3.30. Na Figura 3.30(a), temos o material o
inicial em uma solugdo agressiva. Neste exemplo uma liga AA1050 com
impurezas catédicas de Si. A corrosao € iniciada na interface Al / impurezas de
Si, principalmente em regides de poros no filme passivo. Na Figura 3.30(b)
temos o mesmo material apos sofrer DPS. Os precipitados sdo quebrados em
tamanhos menores. O mesmo mecanismo de corroséo € atuante, porém como
a relacdo de area catodica vs. anodica foi alterada, a taxa de corrosdo ou
dissolugcéo da matriz € menor. O aluminio de alta pureza, por ndo conter teores

significativos de Si, ndo apresentou melhoria na resisténcia a corrosao apos
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DPS [39]. Como nos exemplos anteriores, nenhuma menc¢ao foi feita em
relacdo a repeticdes, médias e desvios. Como as alteracfes entre curvas foram
pequenas, € necessario cuidado ao afirmar que houve melhoria com o

processo de ECAP.

-l L L v ok
solution y ” c
(cathode) oxide layer (cathode) oxide laye

Galvanic cell 2

ey

(a) (b)

Silicon-containing Aluminum 99.5% Silicon-containing

. . -
Impurities {cathode) Impurities (cathode) Aluminum 99.5%

Figura 3.30 - Mecanismo de melhoria na resisténcia a corrosdo em liga de aluminio
AA1050 devido a quebra de impurezas geradas pela DPS. (a) Material inicial. (b)
Material apos DPS.

Fonte: [39].

Os estudos analisados apontam para uma melhoria na resisténcia a
corrosdo das ligas de aluminio com gréos ultrafinos obtidos por deformacéo
plastica severa. Curvas de impedancia mostram uma maior estabilidade e
repassivacdo da camada de Oxido em meio salino. Isto ndo so6 dificulta a
formacao de pites, como também passiva os pites formados. De acordo com a
literatura, sdo estes 0os motivos para as melhorias observadas nas curvas de
polarizacdo. Este mecanismo € consequéncia direta da DPS. Com estes
processos, temos uma maior quantidade de contornos de grdo, fracdo de
contornos de grdo fora do equilibrio e tensao residual. Tudo isto contribui na
aceleracdo da taxa de oxidacdo ou formacédo do filme passivo do aluminio
[31,33,35-36].



37

4 MATERIAIS E METODOS

Nesse capitulo sdo descritos 0os materiais utilizados e o procedimento
experimental adotado na realizacéo desse trabalho. O fluxograma da Figura 4.1
apresenta uma vista esquematica dos experimentos realizados durante o

desenvolvimento da dissertagéo de mestrado.

Aluminio AA150

~ ! = a
o — Caracterizagao P
[ Caracterizacao [ Caracterizacao [ ¢ [ Resisténcia a ]

. . ropriedades N
quimica microestrutural prop . corrosdo
mecanica y

Composigdo

. MO
quimica

Polarizag3o
potenciodindmica

MEWV/EDS Microdureza

Imersdo (corrosdo
intergranular)

Figura 4.1 - Fluxograma das atividades experimentais desenvolvidas durante o
desenvolvimento deste trabalho.

Todos os ensaios e caracterizagdes acima foram feitas no material néo
processado e apds processamento (com diferentes graus de deformacéo ou

numero de passes no ECAP).

4.1 Materiais

Neste trabalho foi utilizada uma liga de aluminio AA1050, obtida por
processo TRC (twin roll caster), cedidas pela Companhia Brasileira de Aluminio
(CBA). A propria CBA realizou a caracterizacdo da composicdo quimica deste
material por espectrometria de emissdo Optica. Os resultados sao

apresentados na Tabela 4.1.

Tabela 4.1 - Composi¢éo quimica da liga de aluminio (% em peso).

Elemento (% em peso)

Material Al Si Fe Cu Ti
AA1050 | 9958 0086 028 0,002 0,028
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O material foi recebido na forma de chapa com 08 mm de espessura.
Esta chapa foi laminada com o objetivo de reduzir a sua espessura para 07
mm. Em seguida retiraram-se desta chapa, por eletroerosdo, 26 corpos de

prova para o ECAP. Estes corpos de prova apresentam dimensdes de

07x25x70 mm, conforme mostra a Figura 4.2.

T0mm
Tmm =J

———
23mm

Diregdo
Laminagio

i'rrInT

Figura 4.2 - llustracao da retirada dos corpos de prova da chapa original de aluminio.

Com a finalidade de padronizar o estado microestrutural inicial do
material a ser processado por ECAP, as amostras foram tratadas termicamente
a 350 °C por 4 h e resfriadas ao ar, até a temperatura ambiente. Por ultimo, os
corpos de prova foram limados para a remocéo de cantos vivos e lixados para
que entrassem na matriz do ECAP sem interferéncia. A Figura 4.3 mostra o
corpo de prova final.

Figura 4.3 - Corpo de prova final para processamento no ECAP.
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4.2 Processamento no ECAP

A matriz do ECAP utilizada neste trabalho foi desenvolvida em estudos
anteriores no Departamento de Engenharia de Materiais da UFSCar. Ela foi
construida em aco H13 sem revestimento superficial. A matriz possui canais de
seccdao transversal retangular com dimensdes 07 x 25 mm, com angulos ¢ e W
iguais a 120° e 25° respectivamente. O punc¢édo, de mesmo material, possui
secdo transversal ligeiramente inferior as medidas do canal. A Figura 4.4

mostra a matriz ECAP construida.

Figura 4.4 - Matriz ECAP utilizada para processamento das amostras.

As amostras foram processadas até 08 passes pelo ECAP, seguindo a rota
A, isto é, sem rotacdo da amostra entre passes. Como lubrificante foi utilizado
graxa a base de MoS,. A velocidade de deslocamento do puncédo foi de
aproximadamente 10 mm/min em temperatura ambiente utilizando um prensa
hidraulica da marca Kratos.

As variaveis de projeto do canal de extruséo estdo representadas na Figura
4.5. A deformacdo equivalente, €, resultante é decorrente da geometria da

matriz e pode ser estimada pela Expressao 3.1. Para a configuracdo da matriz
utilizada a deformacao equivalente sera da ordem de 0,67 por passe e 5,4 total

(en) com 08 passes.
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Lo

Extruséo

Figura 4.5 - llustracdo dos parametros de geometria da matriz de ECAP.
Fonte: [24].

Todas as analises serdo realizadas no plano Y das amostras, onde
podemos analisar a evolugcédo do refino de grao e mudanga de microestrutura
ao longo da espessura do corpo de prova. A Figura 4.6 apresenta 0 mecanismo
de alimentacédo e saida das amostras na matriz do ECAP junto a definicdo dos

planos presentes no corpo de prova.

Pressing

Initial
sample

Die

Deformed sample

Figura 4.6 - Representacéo e identificacdo dos planos nas amostras processadas por
ECAP.
Fonte: [49].
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4.3 Caracterizacdo microestrutural

A caracterizag@o microestrutural do aluminio AA1050 foi realizada pelas
seguintes técnicas abaixo. Todas as analises foram realizadas na superficie Y
nos passes de ECAP 0X, 1X, 4X e 8X:

e Microscopia otica (MO) com luz polarizada para avaliar a
evolucdo microestrutural e diminuicdo do tamanho de grdo em
funcdo do numero de passes no ECAP.

e Microscopia eletronica de varredura (MEV) junto a espectroscopia
por dispersdo de energia de raios-x (EDS) para caracterizar o
tamanho, geometria, localizacdo e composicdo quimica dos

precipitados presentes no aluminio.

4.3.1 Microscopia Optica (MO) e microscopia eletrébnica de varredura
(MEV)

Para a caracterizacdo microestrutural, os corpos de prova do ECAP
foram cortados em disco diamantado e embutidos em resina de poliéster. Os
corpos de prova foram cuidadosamente lixados em bancada manual com lixas
d’agua de granulometrias 240, 320, 400, 600, 1200, 2000 e 3000 mesh. Apds o
lixamento, os corpos de prova foram submetidos ao polimento mecéanico e
manual. Primeiramente foram polidos utilizando suspenséo de alumina 1,0 um
em politriz giratéria da marca Arotec modelo Aropol 2V. Em seguida, o
polimento foi realizado em politriz giratoria da marca Arotec, modelo Aropol E,
utilizando suspensdes diamantadas a base d’agua (tamanhos de diamante 01 e
0,25um) seguido de polimento final em politriz vibratoria da marca Buehler,
modelo Vibromet 2, com silica coloidal de 0,01um.

Primeiramente foram realizadas as analises em MEV / EDS com técnica
de elétrons retroespalhados. Os equipamentos utilizados foram os
microscopios eletronicos de varredura das marcas Philips XL-30 FEG acoplado
com detector de energia dispersiva de raios-X (EDS) e o FEI Inspect S50 com
EDS EDAX ApolloX.

Em seguidas as amostras foram preparadas para analise em MO. As

amostras do MEV foram anodizadas em reagente Barker (solu¢gdo aquosa com
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2%vol. de acido fluobdrico, HBF,) utilizando tensédo de 20V durante 07 minutos.
As microestruturas resultantes foram observadas em MO com luz polarizada da
marca Olympus modelo BX41M acoplado a uma camera e software de captura

de imagem Infinity 1.

4.4 Caracterizacdo das propriedades mecanicas

As avaliacbes das propriedades mecanicas do aluminio e suas
mudangas com os passes de ECAP foram realizadas utilizando as seguintes
técnicas abaixo:

e Ensaio de tracédo para obtenc&o das curvas tensdo x deformacao
do material. O ensaio foi realizado nos passes 0X, 1X, 4X e 8X.

e Microdureza Vickers para avaliar o perfil de dureza na superficie
Y por passe de ECAP. O ensaio foi realizado nos passes 0X, 1X,
4X e 8X.

4.4.1 Ensaio de tracao

As mudancas nas propriedades mecéanicas do aluminio por passe de
ECAP foram avaliadas por ensaio de tragdo. Foram obtidas as curvas tensao x
deformagéo para avaliar o limite de escoamento, limite de resisténcia,
alongamento uniforme, alongamento total e coeficiente de encruamento.

Os corpos de prova para o ensaio de tracdo foram retirados da amostra
de ECAP por eletroerosdo no sentido paralelo a direcao de extrusdo da matriz.

A Figura 4.7 mostra as dimensdes utilizadas no corpo de prova de tracéo.

|  —ri1s

1830

3.0
8.0

20 | =

240
Unit : mm

Figura 4.7 - Dimens@es do corpo de prova para ensaio de tracao.
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O ensaio foi realizado em equipamento de ensaios mecanicos INSTRON
5500R com video extensdmetro. A taxa de deformacédo utilizada no ensaio foi
de 10° s. Apenas um corpo de prova por passe foi ensaiado devido a

restricbes de material.

4.4.2 Microdureza Vickers

Para avaliar a influéncia dos passes de ECAP na dureza do aluminio foi
realizado um mapeamento de microdureza Vickers da superficie Y do material.
As medi¢des foram realizadas no microdurémetro Future Tech modelo FM800.

As medicBes foram realizadas no préprio corpo de prova do ECAP. As
amostras foram lixadas com lixas d’agua de granulometrias 240, 320, 400, 600
e 1200 mesh seguidas de polimento com pasta de alumina da marca Pérola e
suspensao diamantada a base d’agua de 3um. A Figura 4.8 mostra o corpo de

prova e a superficie Y onde as medidas foram realizadas.

Figura 4.8 - Corpo de prova do ECAP utilizado para medi¢cdo de microdureza Vickers
na superficie Y.

Foram realizadas medidas a cada 0,5mm a partir da borda do corpo de
prova até a varredura de toda superficie Y, totalizando 12 pontos, conforme
ilustra a Figura 4.9. A carga utilizada foi de 100 gf e tempo de aplicagéo de 15

segundos.
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L
mmummnwu\

Figura 4.9 - Posicbes das medidas de microdureza Vickers realizadas ao longo da
superficie Y.
Fonte: Autor

4.5 Ensaio de imerséo

Ligas da série 1000 ndo sdo muito conhecidas por sofrer corrosédo
intergranular, poréem o fenémeno ja foi observado em materiais com
intermetalicos AlFes nos contornos de grdo. Como a corrosao intergranular €
um fenébmeno associado ao contorno de grdo e o processo ECAP esta
mudando radicalmente a microestrutura do material, 0 ensaio de imerséo foi
realizado para avaliar a susceptibilidade ao fendmeno. O ensaio foi realizado

na superficie Y dos passes 0X, 4X e 8X.

4.5.1 Ensaio de corrosao intergranular

Com o objetivo de avaliar a resisténcia a corrosao intergranular da liga
AA1050, foi realizado ensaio de imersao em solucao de peréxido de hidrogénio
(H20,) e cloreto de sodio (NaCl), conforme a norma ASTM G 110 - Standard
Practice for Evaluating Intergranular Corrosion Resistance of Heat Treatable
Aluminum Alloys by Immersion in Sodium Chloride + Hydrogen Peroxide
Solution [42].

Os corpos de prova para o ensaio foram retirados das amostras do
ECAP por corte em disco diamantado seguido de embutimento em resina
poliéster. Ap0s o embutimento, a superficie foi lixada até granulacdo 3000
mesh e polida com pasta de alumina e suspenséo diamantada a base d’agua

de 3 uym.
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Todos os corpos de prova foram submetidos & limpeza e decapagem
acida através de imersdo em solucdo contendo acido nitrico (70%) e acido
fluoridrico (48%) em temperatura de 93°C por um minuto. Em seguida, o corpo
de prova foi lavado em agua e imerso em acido nitrico (70%) por um minuto.
Por ultimo o corpo de prova foi lavado e secado em ar seco.

Posteriormente ao procedimento de limpeza, os corpos de prova foram
imersos em solucdo contendo 57g de NaCl e 10mL de H,0O, (30%) diluidos em
1,0 L de agua. O ensaio foi realizado durante 24 horas na temperatura de 30°C.

A Figura 4.10 ilustra os equipamentos utilizados para o ensaio de imerséo.

Figura 4.10 - Ensaio de imersdo em solu¢do de NaCl + H,0O, a 30°C conforme norma
ASTM G110.

ApOs 0 ensaio, 0s corpos de prova foram limpos com agua e secos com
jato de ar. Um corte transversal foi realizado com disco diamantado na regiao
da superficie com corroséo visivel ao olha nu. Estes corpos de prova foram
retirados da resina e embutidos novamente com a regido transversal exposta
para visualizacdo com o intuito de facilitar o preparo metalografico. Em
seguida, os corpos de prova foram lixados com lixa d’agua até a granulometria
de 3000 mesh seguido de polimento em suspensao de alumina 1,0um e
suspensdes diamantadas a base d’agua de 01 e 0,25um. Para finalizar, houve
polimento final em politriz vibratéria com silica coloidal de 0,01pm.

As amostras foram entdo analisadas em MO com ampliacédo entre 100 e

500x para avaliar a presenca ou nao de corroséao intergranular.
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4.6 Ensaios eletroquimicos

Para avaliar a resisténcia a corrosao por pite do aluminio, o ensaio de
polarizacdo potenciodinamica foi realizado. Foi avaliada a superficie Y das
amostras de ECAP com 0X, 1X, 4X e 8X.

4.6.1 Polarizagdo potenciodinamica

Os corpos de prova para o ensaio de polarizagcdo potenciodinamica
foram retirados das amostras do ECAP. Cilindros com 05 mm de diametro
foram retirados perpendiculares ao sentido de extrusdo do ECAP por
eletroeroséo.

Os cilindros foram cortados com disco diamantado em corpos de prova
de 07 cm de altura. Estes corpos de prova foram lixados ao longo de toda sua
superficie com lixa d"agua de 600 mesh para remocédo de cantos Vvivos, riscos e
rebarbas de corte. Em seguida, um eletrodo foi acoplado ao cilindro
entrelacando os fios de cobre ao redor de seu corpo. O conjunto cilindro e
eletrodo foram entdo embutidos em resina de poliéster. A Figura 4.11 ilustra a
aparéncia final do corpo de prova do ensaio. Por ultimo, os corpos de prova
foram lixados com lixas d’agua 180, 320, 400 e 600 mesh logo antes de iniciar
cada ensaio.

15mm Smm

Figura 4.11 - Corpo de prova utilizado para ensaio de polarizacéo potenciodinamica.

Na realizacdo dos ensaios eletroquimicos foi utilizada uma célula

eletroquimica convencional de trés eletrodos, com contra-eletrodo de platina
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(area > 5 cm?) e um eletrodo de referéncia de prata/cloreto de prata (Ag/AgCl)
com solucédo saturada de cloreto de potassio (KCI). A Figura 4.12 ilustra o

sistema utilizado na realizacédo dos ensaios eletroquimicos.

Eletrodo de trabalho

s feré /
E_etio‘d_o_d‘e_r—_\ee‘rencla / (;onlra eletrodo

Figura 4.12 - Célula eletroquimica utilizada para ensaio de polarizagédo
potenciodinamica.

Para determinar o potencial de corrosédo (Ecor) € 0 potencial de pite
(Epite), foram realizados ensaios de polarizagcdo potenciodinamica em solugéo
de 0,1M de sulfato de sédio (Na,SO,4) e 300 ppm de cloreto de sodio (NaCl) a
25°C. O sulfato de sodio é adicionado para obter um aumento da regido
passiva, proporcionado uma distincdo melhor entre Ecor € Epie. De acordo com
Lee e colaboradores [48], os ions de sulfato retardam a incorporagéo dos ions
de cloreto no filme passivo devido a adsor¢cdo competitiva, resultando em um
atraso na ocorréncia da quebra do mesmo. Devido a alta irreprodutibilidade das
curvas potenciodindmicas do aluminio, foram feitas 06 medidas para cada
passe de ECAP.

Na primeira etapa do ensaio, a amostra € imersa na solucdo e
permanece por 60 minutos em circuito aberto até atingir um potencial estavel.
Este potencial foi utilizado como potencial de circuito aberto (Eoc). Logo em
seguida, inicia-se uma varredura de potencial partindo de 300 mV abaixo do
Eoc, NO sentido anddico, a uma taxa de 1mV/s. O ensaio é finalizado
automaticamente apoés atingir 800 mV ou manualmente alguns minutos apés a
quebra do filme passivo (formacdo dos pites) para evitar a formacao de pites
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profundos, dificultando o preparo para as proximas rodadas. O potencial no
qual ocorreu esta quebra do filme passivo, observado por uma mudanca brusca
e repentina na densidade de corrente, foi definido como Egie. As medidas foram
realizadas em um potenciostato Gamry, modelo Reference 3000, em conjunto
com os softwares DC 105™ DC Corrosion, para aquisicdo dos dados, e Echem
Analyst™, para a visualizac&o e tratamento dos dados.

Por dltimo, foi realizado mais um ensaio de polarizacédo
potenciodindmica em cada passe para analise de MEV. O objetivo dessa
andlise foi caracterizar os locais preferenciais de nucleacdo e a morfologia dos
pites apds o ensaio. As amostras foram preparadas da mesma forma como
anteriormente, ou seja, lixadas até lixa d’agua de 600 mesh. O ensaio foi
paralisado apds a curva de polarizacdo potenciodinamica chegar ao valor de
corrente de 100pA. Para a analise foi utilizado um microscépio eletrénico de
varredura da marca FEI Inspect S50 com EDS EDAX ApolloX. Foram utilizadas

técnicas de elétrons retroespalhados e elétrons secundarios para analise.

4.6.2 Planejamento experimental e andalise de dados do ensaio de
polarizacdo potenciodinamica

Pesquisando e analisando experimentos realizados com curvas de
polarizacéo, foi observado que temos diversos fatores que podem influenciar os
resultados finais. Alguns intrinsecos ao material como microestrutura, tamanho
e distribuicdo de precipitados. Outros relacionados ao procedimento
experimental como concentragdo da solucdo preparada, acabamento
superficial apds lixamento, posicionamento dos eletrodos e amostra dentro da
célula eletroquimica e degradacéo da solucéo ao longo do ensaio.

Por estes motivos, foi utilizado técnicas de planejamento experimental e
analise de dados baseados na metodologia 6 Sigma. Desta maneira, € possivel
mapear e quantificar as maiores fontes de variagdo, entender interagdes de
fatores, significancia estatistica e fontes de ruido no experimento.

Primeiramente foi realizado o planejamento do experimento conforme

FRD ou factor relationship diagram [43-44] da Figura 4.13.
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Potenciostato 1
Eletrodos i
Liga Aluminio 1
e e
- T~
Late Solugdo T 1 1 1 2 T2
Rodadas / Setup 1‘ 2\ 3‘ 4\ 5‘ 6\

Passes ECAP  0X 1X 4X 8X OX X 4X 8X 0X 1X 4X 8X OX 1X 4X BX 0X 1% 4X 8X OX 1K 4X 68X
Run order 2 3 4 1 2 1 3 4 1 4 2 3

Y = Epite (mV)
Y = Eoc (mV)

Figura 4.13 - FRD do planejamento experimental para o ensaio de polarizagéo
potenciodinamica.

O potenciostato e os eletrodos utilizados foram os mesmos ao longo de
todo o experimento. 06 réplicas foram realizadas para cada passe com 0
objetivo de analisar a variacdo dos resultados dentro de um Unico passe. As
réplicas foram realizadas em bloco. Entre cada bloco foi trocada a solugéo de
Na,SO, + NaCl, obtida de um lote preparado anteriormente. Este lote foi
suficiente para rodar 04 réplicas. Para a quinta e sexta réplica, um novo lote de
solugdo com as mesmas concentracdes foi preparado. Uma amostra de cada
passe foi ensaiada dentro de cada bloco, totalizando 04 ensaios dentro de cada
bloco. Entre blocos ocorreu a troca de solucdo e as amostras foram lixadas
para eliminar os pites formados. Por ultimo, a sequencia de rodada dentro de
cada bloco foi randomizada [44-46] para distribuir fontes de ruidos
desconhecidas e analisar um possivel efeito de degradacdo da solucdo ao
longo do tempo.

Os resultados foram analisados utilizando ferramentas como grafico de
variability, analysis of variance (ANOVA), analysis of means (ANOM), e
heterogeneity of variance. Todas as analises foram feitas utilizando software
estatistico JIMP (© SAS Institute Inc) [45-47].
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5 RESULTADOS E DISCUSSOES

Neste capitulo serdo apresentados inicialmente os resultados das
caracterizagcbes microestruturais por microscopia Optica e microscopio
eletrbnico de varredura. Em seguida, serdo apresentados os resultados dos
ensaios mecanicos de tragcdo e microdureza Vickers. Por ultimo, serdo
analisados os resultados obtidos nos ensaios de polarizagéo potenciodinadmica

e imersao.

5.1 Caracterizagdo microestrutural
5.1.1 Microscopia 6ptica (MO)

A Figura 5.1 mostra a evolu¢do da microestrutura com cada passe de
ECAP. Foi montada uma sobreposi¢cao com diversas microscopias (50x) para
ilustrar toda superficie Y do corpo de prova. Desta maneira foi possivel avaliar
as mudancas microestruturais ao longo de toda espessura do corpo de prova.
Algumas regides desta superficie foram escolhidas para anélise com ampliacéo
de 100x e 200x. Estas regides estdo destacadas na Figura 5.1 com numeracéo
de 1 a 13. Estas imagens sé&o apresentadas nas Figuras 5.2 a 5.5.
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Figura 5.1- MO da superficie Y das amostras de ECAP. (a) 0X; (b) 1X; (c) 4X; (d) 8X.
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Figura 5.1 (continuagdo) - MO da superficie Y das amostras de ECAP. (a) 0X; (b) 1X;
(c) 4X; (d) 8X.
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Figura 5.2 - MO das amostras ECAP 0X. (a) Regido 1; (b) Regido 2;
Regido 1, (e) Regiéo 2.

(c) Regiédo 3; (d)



55

Figura 5.3 - MO das amostras ECAP 1X. (a) Regido 4; (b) Regido 5; (c) Regido 6; (d)
Regido 4, (e) Regiéo 5.
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Figura 5.4 - MO das amostras ECAP 4X. (a) Regido 7; (b) Regido 8; (c) Regido 9; (d)
Regido 10; (e) Regido 7; (f) Regido 9.
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Figura 5.5 - MO das amostras ECAP 8X. (a) Regido 11; (b) Regido 12; (c) Regido 13;
(d) Regido 11; (e) Regiéo 12.
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Analisando as imagens de MO, podemos chegar as seguintes

conclusoes:

O material inicial 0X apresenta graos menores nas extremidades e graos
maiores e alongados no meio. Isto é devido ao processo produtivo via
caster e a laminacéo inicial para reducdo de espessura;

Podemos ver claramente o refino de grdo por passe de ECAP. Nas
imagens dos materiais processados por ECAP é possivel ver gréos
menores contidos dentro dos grdos maiores iniciais. Na amostra 8x
temos regifes que mesmo com 200x fica dificil distinguir os gréos devido
ao seu tamanho reduzido;

Nos materiais 4x e 8x podemos ver diferentes zonas com tamanhos e
geometrias de grdo diferentes ao longo da superficie Y. Também
conseguimos observar algumas regibes com mudancgas repentinas na
orientacdo dos graos. Isto é devido a rota A de processamento, onde
temos a atuacdo alternada entre passes de ECAP dos planos de

cisalhamento ortogonais entre si.

5.1.2 Microscopia eletronica de varredura (MEV/EDS)

A Figura 5.6 apresenta as imagens obtidas através de MEV para os

passes 0X e 8X. O objetivo é comparar a morfologia geral dos dois extremos
do ECAP.
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AccV Spot Magn Det WD 1 100 um
300kV 50 250x BSE 96 UFSCar- DEMa-LCE - FEG

T lnccV  SpotMagn  Det WD ———————1 100 um
“4300kV 5.0 250x  BSE 10.8 UFSCar- DEMa- LCE - FEG

Figura 5.6 - Micrografias obtidas por MEV das amostras de Al AA1050. (a) 0X; (b) 8X.

Analisando a Figura 5.6, podemos observar que o material 0X apresenta
algumas regibes com concentragdes de precipitados alinhados no sentido dos
contornos de grdo alongados observados no MO, provavelmente oriundo do
processamento inicial da amostra. O ECAP parece quebrar esta estrutura e
dispersar os precipitados ao longo do material. O material 8X apresenta
distribuicdo mais homogénea e uniforme dos precipitados ao longo da

superficie.
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A Figura 5.7 apresenta as imagens obtidas por MEV para todos os

passes.

AccV  Spotl Magn Dot WD ] 50

260KkW50 BOOx BSE 149 UFSCar - DEMa - LCE - FEG

det WD spot| mag ode 5 s det WD |spot ' m
BSED Omm| 40 | 1000 cuum LCE-DEMa-UFSCar-Ins| i BSED [12.7 mm| 4.0 1

Figura 5.7 - Imagens obtidas por MEV das amostras de Al AA1050. (a) 0X; (b) 1X; (c)
4X; (d) 8X.

Neste caso, podemos ver a evolu¢cdo da morfologia por passe, iniciando em
uma microestrutura com linhas continuas de precipitados (0X), resultado do
processamento inicial antes de passar pela matriz do ECAP, até chegar a
morfologia final com os precipitados dispersos (8X).

Ja as figuras 5.8 a 5.11 mostram a morfologia de cada passe. Diversas
regibes foram escolhidas para fazer uma microanalise semi-quantitativa por
EDS para determinar a composi¢ao quimica dos precipitados. Os resultados do

EDS sao mostrados na Tabela 5.1.



WD  |spot|mag O de o WD [spot |ﬁag =]
9.9 mm | 40

WD |spot| mag O de | —5pum—

9.9 mm | 4.0 |10 000 x | High vacuum LCE-DEMa-UFSCar-Insped]

Figura 5.8 - Imagens de MEV das amostras de Al AA1050 ECAP 0X.
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e
cuum LCE-DE!

W E e d — 10 pm —
9.7 mm | 4.0 [1 x|High LCE-DEN ar-Inspec 5 X | Hi Ul nspect

Figura 5.9 - Imagens obtidas por MEV das amostras de Al AA1050 ECAP 1X.
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0 ym —
UFSCar-Inspec

WD |spot| rr 10 WD | spot| mag OO R R —

)110.1 mm| 4.0 |1 -| t 10.1 mm| 40 |1

Figura 5.10 - Imagens obtidas por MEV das amostras de Al AA1050 ECAP 4X.

pect S50
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Figura 5.11 - Imagens de MEV das amostras de Al AA1050 ECAP 8X.
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Tabela 5.1 - Andlise de EDS das regifes destacadas nas imagens obtidas por MEV.

Composicdo (% em peso)

Passe  Ponto A Fe Si Cu Ti
X a 83,10 072 - - 16,18
X b 88 83 8,76 241 - -
1% C 91,00 4 68 1,89 2,43 -
X d 93,76 3,97 - 227 -
4X = 89 76 6,49 1,89 1,86 -
4X f 90,02 570 2,09 2,19 -
ax h 94 27 4 39 1,34 - -
ax q 89 98 - - - 10,02

Analisando o0s resultados acima, podemos chegar as seguintes

conclusoes:

e Nas imagens do passe 0X podemos observar concentracdes de
precipitados distribuidas pelo material, alinhados nos sentido dos
contornos de gréo alongados observados em MO, resultado do processo
produtivo e processamento prévio do material. Com a evolucdo dos
passes de ECAP, podemos ver a quebra destes conjuntos de
precipitados e sua distribuicdo ao longo do material, conforme ilustrado
nas Figuras 5.6 e 5.7,

e O passe 0X apresenta alguns precipitados mais grosseiros, conforme
Figura 5.8. Estes precipitados parecem estar presentes em pequenas
guantidades e dispersos pelo material. Estes precipitados ja ndo sao
observados nos materiais processados por ECAP;

e Conforme j& mencionado anteriormente, o ECAP parece homogeneizar
o tamanho e dispersao dos precipitados ao longo do material;

e A analise por EDS mostra que estes precipitados sdo compostos de Al,
Fe, Si e Cu, como era esperado, pois S0 as impurezas mais comuns
para ligas de aluminio [1,4,7]. Foram encontrados também alguns
precipitados a base de Ti, que também é um elemento de impureza

comum em menor quantidade nas ligas da série 1XXX [4].



66

5.2 Caracterizacao de propriedades mecanicas
5.2.1 Andlise de microdureza

A Figura 5.12 mostra e a evolugédo da microdureza Vickers por passe de
ECAP na superficie Y. Os dados apresentados sdo as meédias, junto com suas
respectivas dispersdes, das medidas realizadas em 12 pontos igualmente
espacados no plano Y, obtidas na propria superficie em contato com a parede
da matriz.

50

45

/

L1

40

Microdureza Vickers (VHN, 100 gF)

35

1 (a)

0X 1X 4% 8X Passe ECAP

2,5

2,0

1,0

Desvio Padrao

0,5
(b)

0,0

0X X 4X 8x Passe ECAP

Figura 5.12 - Microdureza Vickers. (a) Valores médios por passe de ECAP, (b) desvio
padrdo das medidas dos 12 pontos.

Podemos observar que temos um aumento na microdureza de quase 10
HV do 0X para o 1X. Em seguida, o valor aumenta em menor proporgéo do 1X
para o 4X. Entre 0 4X e 8X os valores tendem a ser iguais e estabilizar.
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A Figura 5.13 mostra os valores de microdureza por passe de ECAP

para cada uma das 12 posi¢des na superficie Y.
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Figura 5.13 - Microdureza Vickers por posicéo ao longo da superficie Y.

Podemos observar novamente que os valores aumentam do 0X ao 4X e
depois tendem a estabilizar. Apés 4X, j& comecamos a ter um refino de grédo
acentuado e uma homogeneizagcao na distribuicdo dos precipitados. Por estes
motivos, ndo vemos aumentos significativos de microdureza entre os passes
4X e 8X. Isto é condizente com outros estudos de DPS ou ECAP em liga
AA1050 [19,21].

Todos 0s passes apresentaram um comportamento semelhante onde a
dureza foi maior no centro e menor nas extremidades do corpo de prova. Isto
ocorre devido ao atrito de ambas as superficies do corpo de prova com a matriz

durante o processamento do material.

5.2.2 Ensaio de tracao

A Figura 5.14 mostra a curva tensao x deformacdo para os passes de
ECAP. Na Tabela 5.2. Temos os valores do limite de escoamento, limite de

resisténcia e alongamento total para cada passe de ECAP.
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Tensao (MPa)

Deformacéo (%)

Figura 5.14 - Curva tensao x deformacgéo para o Al AA1050 processado por ECAP.

Tabela 5.2 - Propriedades mecénicas obtidas por passe de ECAP no Al AA1050.

Passe ECAP  Limite Escoamento (Mpa) Limite Resisténcia (Mpa) Alongamento total (%)

) 77 96 58
1X 1m 114 39
4% 124 137 46
BA 122 143 53

Podemos observar que houve um aumento de quase 25 MPa no limite
de escoamento entre 0 0X e 1X e entre 0 1X e 4X. Do 4X para o 8X os valores
parecem ter um incremento menor. O aumento da resisténcia mecéanica esta
muito relacionado com o efeito Hall-Petch. Nos primeiros passes de ECAP
temos mudancas significativas na microestrutura e tamanho de grdo. Apos o
4X o refino de gréo ja € acentuado e as mudancas sao menores, tendo menor
impacto no aumento das propriedades mecanicas. Estes resultados sédo tipicos

para materiais que sofreram deformacéo plastica severa [16,18,19].
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No alongamento total houve uma diminuigéo de quase 19% entre o 0X e
1X. Isto era esperado devido ao encruamento que o material sofre durante o
processamento no ECAP. Com a evolucao dos passes de ECAP os valores de
alongamento comecam a subir. Os valores para o passe 8X j& chegam
proximos ao material OX. Isto ocorre devido ao material adquirir
superplasticidade com graos ultrafinos. Alguns estudos mostram que materiais
com tamanho de grdo na escala sub-micrométrica comecam a exibir
superplasticidade em temperaturas mais baixas e taxas de deformacédo mais
elevadas [19,50]. Podemos observar também a perda do alongamento
uniforme para os materiais processados no ECAP em comparagdo ao material
0X.

5.3 Resisténcia a corrosao
5.3.1 Ensaio de imersao

As Figuras 5.15, 5.16 e 5.17 mostram os resultados do ensaio de
imersdo em solucéo de NaCl e H,O,. As imagens sdo da secéao transversal da

amostra apoés preparo metalografico.

Figura 5.15 - Microscopia Optica da secao transversal apés ensaio de imersao. Al
AA1050 0X.



70

Figura 5.16 - Microscopia Optica da secdo transversal apds ensaio de imersao. Al
AA1050 4X.

Figura 5.17 - Microscopia Optica da secao transversal apds ensaio de imersao. Al
AA1050 8X.

Pela analise das microscopias, podemos concluir que ndo houve a
presenca de corrosao intergranular em nenhuma das amostras analisadas.
Para uma liga AA1050 n&o era esperado a ocorréncia de corrosédo
intergranular. Para que o fendmeno ocorra, € necessario ter a precipitacao
continua de intermetdlicos de modo que a corrosdo intergranular possa
propagar. A liga AA1050 tem uma quantidade pequena de impurezas e
precipitados, diferente de ligas endurecidas por precipitacdo. Os poucos casos
reportados de corrosdo intergranular em ligas da série 1XXX tiveram
associados quantidades elevadas de intermetalicos de Fe com temperatura

elevada e um meio especifico [3]. O ECAP, em analise de MO, nestas
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condicbes, ndo alterou este comportamento, mesmo com as alteracdes
significativas de tamanho de gréo e distribuicdo de precipitados.

As linhas marrons observadas nas microscopias sao resultantes da
reacdo da silica coloidal com o aluminio durante o polimento. Estas linhas
estdo presentes em toda superficie da amostra e ndo iniciam nos pites
presentes na borda da amostra, ndo sendo indicativas de corrosao

intergranular.

5.3.2 Ensaio de polarizacdo potenciodinamica

A Tabela 5.3 resume os valores obtidos para Epite, Ecor € Eoc NO €ensaio
de polarizagédo potenciodinamica. Todos os valores de E,ie foram obtidos na

mesma densidade de corrente (100u A/cm?).

Tabela 5.3 - Parametros eletroquimicos (Epie, Ecor € Eoc) Obtidos no ensaio de
polarizacdo potenciodindmica em solugédo contendo 0,1M de Na,SO, e 300 ppm de
NacCl.

0x 1X 4% 8X

RéP“Cﬂ Eoc (mV) Egorr th]Epite (mV)| Ege (mV) Ecorr th]Epite (mV)| Ege (mV) Ecorr th]Epite (mV)| Ege (mV) Ecorr th]Epite (mV)

1 -559 6527 -20,2 -612 6806 -122 -592 6658 81,65 -563 -658.9 33

2 -563 642 -237 -528 6023 -31 -574 6461 -66 -591 6723 8

3 -651 -7 110 -A78 6211 244 570 6477 11 -h90 6589 40

4 -586 6527 183 -463 -476.5 112 -606 6653 115 -571 -636,1 255

5 -569 6357 27 -401 -406,7 398 -543 5301 59 -5B65 6505 3404

6 -635 -T11,7 -130 -515 546 6 362 557 5785 132 -586 6589 274
Media -h93.8 -6BGB6 -16,2 -517.0  -BE5B 160,5 -A737 6223 554 -A78,5  -BE5 Y9 158.4

Desvio padrao| #395 2360 #1471 | 58 21006 £2111 | 229 565 +73.3 +11,8 120 #1471

A Figura 5.18 mostra as curvas obtidas no ensaio de polarizagéao
potenciodindmica. As curvas apresentadas sdo as representativas das médias

obtidas das 06 réplicas executadas.
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Figura 5.18 - Curvas de polarizagdo obtidas no ensaio de polarizagdo

potenciodinamica para o material AA1050 processado por ECAP.

Analisando as médias dos dados e as curvas obtidas, podemos observar
um aumento nos valores de Eq. e Epie para 0s materiais processados por
ECAP em relacdo ao ndo processado (0X). Porém, ndo foi observado um
aumento sequencial por passe conforme artigos e publicagcdes sobre o tema
para esta liga e meio [31,32,33]. De acordo com a Figura 5.18 temos que 0s
valores de Epie apresentam a sequencia 8X>1X>4X>0X.

Entrando nos resultados do FRD, a primeira andlise realizada é por
variability chart. Este grafico mostra de uma maneira visual e simples os dados
separados em grupos do FRD e permite fazer comparagcdes ou enxergar

padrdes e tendéncias. A Figura 5.19 mostra o variability para o Epie.
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Figura 5.19 - Variabilty chart para o potencial de pite mostrando a diferenga entre

passes.

Deste primeiro variability, colocando passes ECAP como nivel base,

podemos tirar as seguintes conclusdes:

e As médias do Epie foram maiores para o material processado no ECAP,

porém o aumento ndo foi sequencial por passe de ECAP (conforme

analise anterior);

e A variacao obtida dentro de cada passe foi relativamente grande;

e A variacao dos valores de Epe foi menor no 4X e maior no 1X.

Um segundo variability pode ser obtido colocando run order como nivel

base. A Figura 5.20 mostra o resultado desta analise.
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Potencial pite (mV)

Figura 5.20 - Variability mostrando o efeito do run order no potencial de pite.
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A ideia desta andlise é buscar por algum efeito sistematico de degradacao da

solucdo quanto mais amostras sao rodadas em uma Unica solucdo. Neste

caso, nenhum efeito foi observado, pois as médias de cada run order foram

proximas e com distribuic&o aleatoria.
Por ultimo, podemos alterar rodada / setup para o nivel base para

comparar os resultados de cada bloco. Neste caso obtemos o variability da

Figura 5.21
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Figura 5.21 - Variability mostrando o efeito da rodada / setup no potencial de pite.
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Deste variability podemos tirar duas conclusodes:

e Parece haver um efeito sistematico nos resultados. A média de cada
bloco parece aumentar com cada rodada,;

e A média parece estabilizar nas rodadas 05 e 06, porém a variacao foi
maior. Também parece ter um efeito sistematico dentro do bloco 05 e
06. O comportamento entre passes foi 0 mesmo (do OX para 8X os
valores aumentam, diminuem e voltam a subir). Vale lembrar que as

rodadas 05 e 06 foram realizadas com um novo lote de solucao.

Baseado nestas analises foi gerado um gréafico de bivariate fit, onde os
dados do potencial de pite foram colocados na sequencia em que foram
rodados. Isto foi realizado para cada passe de ECAP. O grafico obtido é

mostrado na Figura 5.22.

Passes ECAP
& 0X
400 A & 1X
- - & 4y
300 & BX

Potencial de Pite (mV)

5 10 15 20 25
Sequéncia

Figura 5.22 - Bivariate fit sequencial dos dados do potencial de pite por passe de
ECAP.

Podemos ver de forma mais clara que existe uma tendéncia de aumento
dos valores do potencial de pite até o quarto setup (16 ensaios). A partir do

quinto setup os valores ja se tornam mais aleatorios.
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Em seguida, uma andlise estatistica foi realizada para comparar as
médias obtidas. A primeira analise realizada foi a de heterogeneity of variance
test. Para poder fazer comparacdes de meédias, primeiro precisamos garantir
gue as variancias de cada passe do ECAP séo estatisticamente equivalentes.
Isto é feito comparando o desvio padrdao geral com o desvio padrao de cada
passe. A Figura 5.23 mostra o resultado do teste.

250
UDL=219,19
200
0
'
©
o
o 150 ) 3 Avg = 152,64
>
7]
o)
()
100
LDL=73,085
50
0X 1X 4X 8X
Passes ECAP
a=0,1

Figura 5.23 - Heterogeneity of variance test para os valores de potencial de pite.

De acordo com o teste, vemos que todos os desvios padrées estdo dentro dos
limites inferiores e superiores, indicando equivaléncia estatistica.

Em seguida, as médias de cada passe de ECAP foram comparadas
utilizando ferramentas de ANOVA e ANOM. As Figuras 5.24 e 5.25 mostram os

resultados de cada analise respectivamente.
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Figura 5.24 - Andlise de ANOVA para os dados do potencial de pite.
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Figura 5.25 - Anédlise de ANOM para os dados do potencial de pite (a = 0,1).

A partir das analises acima, chegamos a conclusao que estatisticamente
nao podemos afirmar que houve uma melhoria na resisténcia a corrosao para
0s materiais processados pelo ECAP. Na anélise de ANOVA, os intervalos de
confiangca das médias por passe se sobrepdem. Ja no caso da analise por
ANOM, os valores da media por passe todos estao dentro dos limites inferiores

e superiores, indicando que 0s materiais estatisticamente sao iguais.
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Todas estas andlises foram realizadas considerando a = 0,1 (10%). O a
ou erro do tipo | é necessario para executar um teste de hipétese. E o risco que
se esta disposto a correr ao rejeitar a hipétese nula (HO: Efeito do
processamento ndo muda a resisténcia a corrosao do material). Cometer um
erro do tipo | significa chegar a um resultado que tem significancia estatistica
quando na verdade aconteceu por acaso. O erro também é conhecido como
falso positivo [46]. Alterando os valores de a para 0,21 (21%), temos o

resultado da Figura 5.26.
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Figura 5.26 - Andlise de ANOM para os dados do potencial de pite (a = 0,21).

Para essa andlise, como os limites inferiores e superiores sao calculados
a partir do a, a diferenca entre ambos os limites € menor. Isto nos leva a um
resultado onde a média do material 0X fica fora dos limites calculados. Neste
caso, podemos afirmar que o material 0X apresenta média estatisticamente
diferente dos materiais processados por ECAP (1X, 4X 8X). Para este a, é
possivel rejeitar a hipotese nula de que o processamento no ECAP ndo muda a
resisténcia a corrosdo. JA4 entre os materiais processados por ECAP,
continuamos com meédias estatisticamente iguais. Porém, como a foi
aumentado para 0,21, qualquer tentativa de reproduzir este experimento,
resultara em uma probabilidade de 0,21 (21%) de se falhar em rejeitar a

hipétese nula.
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Conforme analise detalhada, uma variagdo muito grande foi observada
entre as replicas de cada passe de ECAP para os valores do Epie. Muitos
passes apresentaram mais de 300 mV de variacao, chegando a 520 mV no 1X.
Quando comparamos estes valores com o aumento médio entre 0s passes 0X
e 8X, que foi de 174 mV, vemos que a variacdo € bem maior. Os estudos
publicados sobre o tema analisados nesta dissertacdo reportaram melhoria
devido a DPS baseada em valores de 50 mV a 300 mV [31,32,33]. De acordo
com os resultados obtidos, ndo havendo informagbes como numero de
réplicas, média e desvio padrdo, ndo podemos afirmar que os processos de
DPS melhoram a resisténcia a corrosdo por pite. Nenhuma dos artigos reportou
média ou desvios e apenas 01 citou que pelo menos 03 curvas foram
realizadas [32]. Isto mostra a importancia de ter um planejamento experimental
bem executado e uma andlise estatistica dos dados antes de chegar a
conclusdes.

As variacdes encontradas neste estudo podem ter diversas explicacfes
entre elas:

e A quantidade de ruidos ndo controlados presentes no método de
execucao do ensaio de polarizacdo potenciodinamica e preparacdo das
amostras como lixamento, concentracdo da solucdo e posicionamento
do corpo de prova na célula eletroquimica;

e Variacdo inerente da matéria prima. A distribuicdo de precipitados nas
amostras é bem aleatdria, principalmente na 0X e 1X. Cada passe de
lixa dado no corpo de prova como preparo para um novo ensaio pode
revelar uma microestrutura completamente diferente da anterior;

e Matéria prima inicial. Muitos dos autores dos artigos fundiram o material
no préprio laboratério com a composi¢cao quimica desejada e usinaram
0s corpos de prova para o processo de deformacédo plastica severa. No
caso deste estudo, o material foi fornecido pela CBA e processado por
twin roll caster. Em seguida o material foi laminado para chegar na
espessura necessaria do corpo de prova para processamento na matriz
do ECAP. Todo este processamento pode ter quebrado grande parte

dos precipitados iniciais, diminuindo a efetividade do ECAP para este
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fim. Desta maneira, a resisténcia a corrosao do material 0X deste estudo
pode ser superior quando comparada com o mesmo material produzido
em condic¢des laboratoriais devido ao tamanho dos precipitados em cada
condicéo.

5.3.3 Microscopia eletronica de varredura (MEV/EDS) ap6s ensaio de
polarizacdo potenciodinamica
A Ultima rodada de ensaio de polarizacdo potenciodinamica foi realizada
para posterior analise em MEV e EDS com o objetivo de avaliar a morfologia
dos pites e caracterizar os locais de nucleacdo. As Figuras 5.27 a 5.30
mostram os resultados da andlise em MEV. Ja as analises de EDS séo

apresentadas na Tabela 5.4.

Figura 5.27 - Analise em MEV dos pites formados nas amostras ECAP 0X.
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Figura 5.27 (continuacao) - Analise em MEV dos pites formados nas amostras ECAP
0X.



82

Figura 5.27 (continuacéo) - Analise em MEV dos pites formados nas amostras ECAP
0X.
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Figura 5.28 - Analise em MEV dos pites formados nas amostras ECAP 1X.
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Figura 5.28 (continuacéo) - Analise em MEV dos pites formados nas amostras ECAP
1X.
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Figura 5.29 - Andlise em MEV dos pites formados nas amostras ECAP 4X.
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Figura 5.29 (continuacéo) - Analise em MEV dos pites formados nas amostras ECAP
4X.

Figura 5.30 - Andlise em MEV dos pites formados nas amostras ECAP 8X.
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Figura 5.30 (continuacéo) - Analise em MEV dos pites formados nas amostras ECAP
8X.
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Tabela 5.4 - Andlise de EDS dos precipitados destacados nas Figuras 5.27 a 5.30.

Composicdo (% em pesa)

Passe Ponto Al 0 Fe Si Cu Ti Ca Mg c K Mn Zr Ce Cr Mb
0X a B395 16,96 543 175 - 1A - - - - - -

0X b 9232 240 528 - - -

0x c 8199 1396 404 - - - - -

0x d 6541 2877 - 0,35 - 1,71 246 130 - -

0X e 3796 2651 437 325 - 0.76 - - 2676 0,39

0x f 8169 363 843 289 - - - 3,36 -

0x g 49,08 2495 16,79 585 - 1,33 - - - 0,67 1.33

0X h 1462 141 67,35 1526 - - - - - 1,35 -

0X i 837 2892 032 - - 18,52 115 - - - 243 3929

1X j 76,94 1475 - - - - 3,74 - - - - - 457

1% k  79.65 8.63 - - - M7z -

1% | 8323 598 - 295 - 7.83

1% m 8817 387 4,96 3,00 - - -

4% n 55,60 628 3659 049 - - - - - - - 1,04

4% o 4577 17,99 - - 11,76 1,25 - - - 2,04 2119

4% p 75,65 446 1137 495 - - 3.57 -

4% q 7391 2375 - - 0,70 1,64 -

4% ro 6525 19,81 13,70 1,24

4% s 8526 643 697 128 - - - - - -
8X t 26,28 3346 0,55 - S I A - 6,56 - - - 1,34
8X u 71,05 10,95 - - 441 0,82 - - - - 1277

8X v 8891 415 474 22

Avaliando as figuras obtidas por MEV e as analises de EDS, podemos

chegar as seguintes conclusées:

e Quase todos os pites avaliados foram iniciados proximos de

precipitados. Nos pites com niveis de corrosdo mais avancados, como
os das Figuras 5.27(d) e 5.28(b), ndo foi possivel observar o local de
iniciacdo. Muito provavelmente devido ao pite estar profundo e
volumoso, os subprodutos de corrosdo impossibilitaram a visualizacao
dos precipitados;

Nos pites onde 0 processo corrosivo esta no inicio, como os das Figuras
5.28(f) e 5.29(d), podemos ver o mecanismo atuante mais claramente.
Nas analises por elétrons retroespalhados, podemos ver o inicio da
corrosdo ao redor dos precipitados na forma de manchas pretas. Esta
corrosdo avanca com a dissolugdo da matriz de Al devido a célula

galvanica formada localmente, chegando a morfologia obtida nas
Figuras 5.27(d) e 5.28(b);
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e No material 0X foi possivel observar uma maior quantidade de pites

disperso pela amostra. Os pites também eram maiores em relacdo aos
observados nas amostras processadas por ECAP. Muitos eram
alongados, possivelmente acompanhando o sentido de lixamento do
material. Estas marcas de lixa podem ter atuado como concentradoras
de tenséo e locais de estagnacdo de solucéo, contribuindo para o inicio
e propagac¢ao da corroséo;

Foi possivel observar claramente a quebra dos precipitados de Fe e Si
pelo processo ECAP, como mostra as Figuras 5.29(i) e 5.30(g). Isto
pode ser um dos fatores de melhoria na resisténcia a corrosdo destes
materiais, pois a relacao de area anddica x catddica entre matriz de Al e
precipitado é alterada,;

As analises de EDS mostram que quase todos os precipitados eram
compostos de Al, Si, Fe e Ti. O Si e Fe sdo impurezas comuns e
inerentes a este material, e por serem catédicas em relacdo ao Al,
geram um ceélula galvanica local. Porém, foram observados diversos
outros elementos ndo esperados como Mn, Mg, Cr, Ca, Zr, entre outros.
Estes elementos ndo foram observados na andlise de composicéo
guimica, provavelmente por estarem em pequenas quantidades. Suas
fontes devem estar ligadas a contaminagbes presentes durante o
processo produtivo do Al. Possivelmente a disperséo destes elementos
ao longo do material pode ser um dos fatores para explicar a variagao do
Eite Observada entre passes de ECAP;

Na amostra 0X também foi possivel observar uma contaminacao de Fe,
conforme Figura 5.27(k). Este Fe ndo estava na forma de precipitado

devido a composicéo quimica (% em peso) observada.
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6 CONCLUSOES

1. O processo de ECAP mostrou um aumento na resisténcia mecanicas do
aluminio, como era esperado. Com o0 aumento do nimero de passes de
ECAP foram observados aumentos nos valores de dureza, limite de
escoamento e limite de resisténcia (respectivamente 29%, 56% e 49%
apos 08 passes), acompanhados de uma reducdo da capacidade de
deformacéo uniforme, tipica dos materiais processados por DPS.

2. Por passe de ECAP observou-se um refino de grdo no MO. Andlise de
MEV mostrou uma quebra e dispersdo dos precipitados,
homogeneizando sua distribuicdo ao longo do material.

3. Nao houve presenca de corrosédo intergranular em nenhuma das
amostras avaliadas, em analise de MO, nas condi¢des ensaiadas.

4. A resisténcia a corrosdo por pite, para este estudo em especifico,
mostrou uma melhoria através dos valores médios de Egie obtidos no
ensaio de polarizagédo potenciodinamica para o material processado por
ECAP em comparacdo ao material ndo processado. O aumento nao foi
sequencial por passe de ECAP, como os artigos e publicacdes a
respeito indicavam. Porém, analisando estatisticamente os dados e suas
variagbes, ndo podemos afirmar que o ECAP melhora a resisténcia a
corrosdo do material devido a grande variacdo dos dados obtidos para

cada passe.
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7 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

1.

Caracterizar o material AA1050 como recebido, apos laminacdo e apos
tratamento térmico para avaliar mudancas no tamanho de grdo e nos
precipitados. Realizar estudos de corrosdo em cada uma das trés
condigoes.

Realizar estudo do tamanho e profundidade dos pites no ensaio de
corrosao intergranular em MEV.

Efetuar o mesmo estudo para ligas de aluminio conhecidas por sofrerem
corrosdo intergranular para avaliar o efeito do ECAP na resisténcia a
COIToSao.

Realizar o estudo via polariza¢do potenciodindmica em ligas e aluminio
endurecidas por precipitacdo para avaliar o efeito do ECAP e quebra de
precipitados na resisténcia a corrosao.

Conduzir um experimento planejado em relagdo a polarizacao
potenciodindmica com uma liga AA1050 e possiveis outras utilizando as
ferramentas e metodologia 6 Sigma para entender melhor as fontes de
variacao e ruidos presentes no ensaio, possibilitando maior robustez em
futuras analises no departamento.

Realizar estudos de corrosdo sob tensdo em materiais processados por

ECAP, por se tratar de outro fenbmeno associado a contorno de gréo.
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