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RESUMO

O refino de gréos € um importante mecanismo de endurecimento de ligas
metalicas, especialmente quando estes sdo reduzidos a escalas sub
micrométricas. Um dos caminhos ja consolidados para esse refino sdo as
técnicas de deformagado plastica severa (DPS), dentre as quais esta o
processamento por extrusdo em canal angular (ECA). A relagdo entre o tamanho
de gréo e a resisténcia a corrosdo de um material, no entanto, € um assunto
ainda controverso. Esse trabalho tem como objetivo analisar a microestrutura, o
comportamento mecanico e a resisténcia a corrosdo sob tensado (CST) das ligas
de aluminio AA1050 e Al-4%Cu com granulacdo ultrafina obtida por ECA. As
mudancgas microestruturais foram avaliadas por técnicas de microscopia Optica
(MO), eletrbnica de varredura (MEV) e de transmissao (MET) e as propriedades
mecanicas por ensaios de tracao e dureza. A resisténcia a CST foi avaliada por
ensaios de tracdo em baixa taxa de deformagédo (BTD) e em carga constante
(CC), em solugao aquosa com 3,5% em peso de NaCl. Com o processamento
até 8 passes de ECA houve drastica redugdo no tamanho médio dos graos até
valores abaixo de 1 um e, no caso da liga Al-4%Cu, fragmentacao e reorientagao
das particulas grosseiras de Cu, presentes na condigdo inicial. Os ensaios de
tracdo e de dureza indicaram grande aumento na resisténcia mecanica dos
materiais processados. Nos ensaios de tracdgo em BTD, com tempos
relativamente curtos de exposi¢cao ao meio, a CST foi detectada apenas na liga
de Al-4%Cu. Nos ensaios em CC ocorreram fraturas abaixo do limite de
escoamento em ambas ligas, indicando suscetibilidade a CST em longos tempo
de exposig¢do. Na liga AA1050 ndo foram observados efeitos significativos do
processamento ECA na resposta aos ensaios de CST. Na liga Al-4%Cu verificou-
se que a presencga, assim como o tamanho e a distribuicdo, das particulas de
segunda fase de Cu afeta sensivelmente a resisténcia a CST, sendo que esses
fatores podem ser modificados, e eventualmente controlados, por meio do

processamento ECA.

Palavras-chave: ligas de aluminio, deformagé&o plastica severa - DPS, extrusao

em canal angular - ECA, corroséo sob tensao — CST.



Vi



Vii

ABSTRACT

Grain refinement is an important hardening mechanism in metallic alloys,
notably when the grain size reaches the submicrometer scale. For this purpose,
several techniques of Severe Plastic Deformation (SPD) have been employed,
among which is the Equal-channel Angular Pressing (ECAP). However, the
relation between grain size and corrosion resistance remains a controversial
subject for most metallic materials. The aim of the present work is to evaluate
the microstructure, the mechanical strength and the stress corrosion cracking
(SCC) resistance of two ulfrafine grained aluminum alloys, AA1050 and Al-4%Cu,
severely deformed by ECAP. Microstructure was analyzed by optical microscopy
(OM), scanning (SEM) and transmission (TEM) electron microscopy, while the
mechanical strength was evaluated through conventional hardness and tensile
tests. Constant load and slow strain rate (SSR) tensile tests were carried out in
an aqueous solution containing 3.5wt% of NaCl, in order to evaluate the SCC
resistance of the alloys. After ECAP, OM and MEYV revealed a significant grain
size reduction in both alloys, with a fragmentation and redistribution of coarse
second phase particles in the case of Al-4%Cu alloy. Hardness and tensile tests
indicated a remarkable increase in the mechanical strength of the processed
materials. In SSR tensile tests, with a relatively short time of exposure to the NaCl
environment, CST was detected only in the Al-4% Cu alloy. In constant load tests,
fractures occurred at stress levels lower than the yield stress, indicating CST
susceptibility for long exposure times, in both alloys. In the absence of Cu
particles (AA1050), no significant effects of ECAP processing were observed on
the response to CST tests. In the case of Al-4% Cu alloy, it was found that the
presence, as well as size and distribution, of the second phase particles affects
the CST resistance, and that these factors can be modified, and possibly
controlled, by means of ECAP processing.

Keywords: aluminum alloys, severe plastic deformation SPD, equal channel

angular extrusion — ECAP, stress corrosion cracking — SCC.
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1 INTRODUGAO

O aluminio € o metal ndo ferroso mais utilizado em todo mundo. Por
combinar uma elevada resisténcia mecanica, baixa densidade e boa resisténcia
a corrosao suas ligas possuem uma ampla aplicacdo, destacando-se nas
industrias aeronautica e automobilistica. Outro ponto positivo para o uso do
aluminio é sua capacidade de combinar-se com diferentes elementos, podendo
formar assim uma grande variedade de ligas, as quais associadas a tratamentos
termomecanicos proporcionam uma vasta amplitude em suas propriedades
mecanicas permitindo, por exemplo, sua resisténcia a tracao variar entre 45MPa
até 700MPa.

Dentre as ligas existentes a Aluminum Association (AA) denomina a
classe AA1xxx como sendo aluminio comercialmente puro, com grau de pureza
variando entre 99,00% e 99,99%, podendo conter em sua composi¢cao
impurezas como ferro, silicio, cobre, manganés e magnésio. Ja as ligas Al-Cu
sdo englobadas na classe AA2xxx, as quais sdo endureciveis por precipitacao,
sendo subdivididas em ligas trabalhaveis (2xxx) ou para fundigdo (2xx.x).

Mesmo apresentando em geral uma boa resisténcia mecanica a busca
por melhoras nas propriedades das ligas de aluminio € uma constante na Ciéncia
e Engenharia de Materiais. Um dos caminhos ja consolidado para essa melhora
€ a diminuicdo de tamanho de grdo e mais recentemente estudos vém sendo
desenvolvidos para obtencao de materiais com granulagéo ultrafina, isto é, na
escala submicrométrica (abaixo de 1um). Uma das maneiras de se obter esse
refino de grdo em metais e ligas é o processamento por Deformagao Plastica
Severa - DPS (ou do inglés Severe Plastic Deformation - SPD), dentre os quais
esta a Extrusdo em Canal Angular — ECA (ou do inglés, Equal-Channel Angular
Pressing - ECAP), que consiste em forcar a passagem de uma amostra
previamente lubrificada por dois canais com seccdo transversal idéntica, os
quais formam entre si um angulo ®, geralmente igual a 90° ou 120°, resultando
assim em uma deformacao equivalente resultante (eeq) que pode ser estimada

em funcao dos parametros geométricos da matriz.



O processo ECA busca a imposigdo de elevados graus de deformacéo
predominantemente cisalhante na passagem da amostra entre os planos de
interseccdo dos canais. Uma importante caracteristica desse processo € que,
devido aos canais apresentarem secgoes transversais idénticas, as dimensdes
finais das amostras processadas sao semelhantes as iniciais, sendo possivel
atingir assim grandes deformagbes acumuladas executando varios passes
sucessivos. E possivel a aplicacdo da ECA em uma grande gama de ligas de
diferentes materiais onde em geral se observa, apdés o processamento, uma
melhora significativa na resisténcia mecénica devido a diminuicdo do tamanho
de gréo. Além das propriedades mecanicas, as modificagdes microestruturais
proporcionadas pelo processo ECA podem afetar outras propriedades do
material como, por exemplo, a resisténcia a corrosio.

Em geral o aluminio apresenta uma boa resisténcia a corrosdo devido a
formacgao de um filme de 6xido protetor (filme passivo) na superficie do material.
Em alguns casos, porém, esse filme pode se tornar termodinamicamente
instavel, deixando o material suscetivel a alguns mecanismos de corrosao.

Dentre os tipos de corros&do mais comuns nas ligas de aluminio pode-se
destacar a corrosdo sob tensao - CST, que ocorre quando se combina um
material suscetivel a esse fendbmeno e tensdes trativas superiores a um valor
limiar em um ambiente propicio a corrosdo. A CST em ligas de aluminio € um
fendmeno muito importante a ser estudado ja que, uma vez que ocorre de forma
lenta e sem perda de massa, torna-se extremamente dificil de ser previsto,
podendo provocar uma fratura fragil catastréfica em tensées bem abaixo do limite
de escoamento do material. Historicamente a CST é responsavel por varios
acidentes em plantas industriais, principalmente em equipamentos como vasos
de pressao, dutos e tubulagdes

O estudo da resisténcia a CST em materiais severamente deformados e
com granulacao ultrafina torna-se importante, ja que o aumento na densidade de
contornos de grao e a mudancga na morfologia dos precipitados ocorridas durante
o processamento (principalmente via ECA) podem afetar diretamente o
comportamento da liga. A literatura atual sobre esse tema € escassa e néo

conclusiva no que diz respeito a resposta a corrosdo ocasionada por essas



mudancgas, com resultados ainda controversos mesmo dentro de uma mesma
classe de ligas. E, portanto, oportuna a realizacdo de uma analise cuidadosa do
comportamento mecanico em meio assistido de ligas severamente deformadas
tanto em materiais originalmente imunes ao fendbmeno de CST, como no caso
das ligas da classe AA1xxx, quanto em materiais classicamente suscetiveis a
esse tipo de corrosédo, como as ligas Al-Cu da classe AA2xxx.

Logo, o objetivo deste trabalho € avaliar a microestrutura, o
comportamento mecanico e a resisténcia a corrosao sob tensdo das ligas de

aluminio AA1050 e Al-4%Cu com granulagao ultrafina obtida por ECA.






2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Aluminio: Ligas e Propriedades

O aluminio € o metal n&do ferroso mais utilizado em todo o mundo, com um
consumo crescente que, conforme pode ser observado na Figura 2-1, atinge
atualmente valores de aproximadamente 30.000 toneladas por ano, sendo que
desse total mais de 75%, denominado de aluminio primario, é extraido

diretamente do minério enquanto o restante provém de processos de
reciclagem [1, 2]. Apesar do aluminio ser o segundo metal mais abundante na
crosta terrestre e de seus compostos ja serem conhecidos desde a antiguidade
suas ligas s6 comegaram a ser produzidas em larga escala no final do século
XIX com o desenvolvimento do processo Hall-Héroult e desde entdo vém tendo
uma aplicagado cada vez maior, nos mais diversos ramos industriais [3].

Mais recentemente processos alternativos para eletrolise do aluminio
foram desenvolvidos buscando, principalmente, uma maior eficiéncia energética
durante a producao do metal. Dentre esses processos podem ser destacados o
Processo Toth (1968) e o Processo Alcoa (1973) [1].
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Figura 2-1: Evolugdo da capacidade mundial de produgdo de aluminio (em
toneladas) de 1973 a 2016 [2].



Dentre suas principais caracteristicas o aluminio se destaca pela sua
baixa densidade (2,7g/cm3), que é cerca de trés vezes menor que a de outros
metais amplamente utilizados como o ago (7,83g/cm?®) e o cobre (8,93g/cm?3) [3].
Além disso, apresenta uma boa resisténcia a corrosdo na maioria dos ambientes,
desde agua (incluindo agua salgada) até diversos sistemas quimicos mais
agressivos. Essas sdo caracteristicas valiosas para aplicagdo desse metal e
suas ligas, especialmente nas industrias de transportes, aviagao e construgéao
civil [3, 4]. O aluminio pode também se combinar com diferentes elementos,
formando uma grande variedade de ligas, as quais associadas a diferentes tipos
de tratamentos termomecanicos proporcionam uma vasta amplitude em suas
propriedades mecanicas, permitindo, por exemplo, sua resisténcia a tracao
variar de 45MPa para o aluminio puro até 700MPa em ligas termicamente
trataveis [1, 5] .

As ligas de aluminio podem ser classificadas em dois grandes grupos: as
ligas trabalhaveis e as ligas para fundigdo. No primeiro grupo é possivel obter
por meio de processos de deformacgao plastica como laminagao, extrusao e
forjamento, produtos muito préximos a sua forma final; para as ligas do segundo
grupo pegas podem ser produzidas por meio de vazamento e solidificagdo em
moldes [1, 3]. Para ambos os casos a Aluminum Association - AA criou uma
classificagdo baseada nos principais elementos de liga presentes, conforme
pode ser observado na Tabela 2-1. Para as ligas trabalhaveis sdo utilizados
quatro digitos numeéricos, enquanto as ligas de fundicdo s&o representadas por
trés digitos e um valor decimal. Os valores numéricos estao relacionados com a
composi¢ao quimica da liga, enquanto o decimal nas ligas de fundi¢ao é aplicado

para identificar a composigéo dos lingotes [6].



Tabela 2-1: Classificagao da Aluminium Association - AA para ligas de aluminio

trabalhaveis e para fundicao [1, 3, 6].

Ligas trabalhaveis Ligas para fundigao
Série Principais elementos Série Principais elementos
1XXx >99% em peso de Al 1XX.X >99% em peso de Al
2XXX Al-Cu 2XX.X Al-Cu
3XXX Al-Mn 3XX.X Al-Si-Mg, Al-Si,Cu,

Al-Si-Mg-Cu

4XXX Al-Si 4XX.X Al-Si
5xxx Al-Mg 5xX.X Al-Mg
BXXX Al-Mg-Si BXX.X Sem uso
XXX Al-Zn-Mg-(Cu) 7XX.X Al-Zn-Mg-(Cu)
8xxx Al-Sn/Al-Li 8xx.x Al-Sn/Al-Li

A presencga de elementos de liga no aluminio em geral melhora suas
propriedades mecanicas, mas pode ter efeitos deletérios em outras propriedades
como usinabilidade, conducao térmica e na resisténcia a corrosao [4], como é

possivel observar na Tabela 2-2.



Tabela 2-2:

Influéncia dos elementos de liga nas propriedades do aluminio [4].

Elemento

Influéncia

Cu

Permite endurecimento por envelhecimento
Melhora as propriedades mecanicas
Diminui a resisténcia a corroséo

Diminui a condutividade elétrica

Melhora a usinabilidade

Melhora a resisténcia a fluéncia

Dificulta a soldagem

Favorece tratamentos de superficie

Mm

Permite endurecimento por deformagao
Melhora as propriedades mecanicas

Melhora a resisténcia a corrosao

Mg

Permite endurecimento por deformagéao

Melhora as propriedades mecanicas (depende da quantidade de Mg)
Melhora a resisténcia a corrosao

Permite a soldagem

Favorece tratamentos de superficie

Si

Permite endurecimento por envelhecimento (para ligas com 0,3-0,6% de
Mg)

Melhora a fundibilidade (para um maximo de 13% de Si — composigéo
eutética)

Diminui a usinabilidade

Permite a soldagem (para ligas sem Cu)

Melhora a resisténcia a corrosao (para ligas sem Cu)

Si + Mg

Permite endurecimento por envelhecimento
Melhora as propriedades mecanicas
Melhora a resisténcia a corroséo

Favorece tratamentos de superficie

Zn

Melhora as propriedades mecanicas (apresenta as melhores
propriedades mecanicas dentre todas as ligas de aluminio)
Permite a soldagem (para ligas sem Cu)

Diminui a resisténcia a corrosao




2.1.1 Liga AA1050

As ligas da classe AA1xxx sdo consideradas como aluminio
comercialmente puro, com grau de pureza podendo variar entre 99,00% e
99,99%, sendo esse grau indicado pelo segundo digito de sua nomenclatura,
assim, a liga AA 1050 corresponde a um aluminio com 99,50% de pureza [6].

A liga AA 1050 ndo possui elementos de liga, apenas impurezas que
devem ser controladas durante a produgao, como ferro (até 0,40%), silicio (até
0,25%) e outros elementos como cobre, manganés e magnésio (até 0,05%
cada), as quais ndao devem exceder um total de 0,50% [1], conforme pode ser
observado na Tabela 2-3.

Em geral, devido a baixa solubilidade do ferro e do silicio no aluminio em
temperatura ambiente essas impurezas podem se precipitar na matriz na forma
de intermetalicos do tipo Ali2FesSiz, AlsFe ou AloFe2Siz2 [7] sendo seu tamanho,
morfologia e distribuigdo inerentes a rota de processamento empregada,
podendo ocasionar efeitos deletérios as propriedades mecanicas quando

distribuidos de forma grosseira ou concentrados no contorno de grao [3, 7].

Tabela 2-3: Composi¢ao quimica nominal da liga AA 1050 [3].

Liga Composic¢ao, % em peso
AA Si Fe Cu Mn Mg Cr Ni Zn Ga \% Ti Outros Al,
1050 elementos  minimo
025 040 0,05 005 005 - - 005 - 0,05 0,03 0,03 99,5

2.1.2 Liga Al-4%Cu

Ligas do sistema Al-Cu, classificadas pela Aluminum Association como as
ligas da série 2xxx (trabalhaveis) e 2xx.x (para fundigéo), sao ligas de aluminio
endureciveis por precipitagdo que possuem ampla aplicagao industrial, sendo
muito utilizadas no ramo aeronautico e para fundigao [6].

A presenga do cobre e de outros elementos de liga em teores superiores

ao limite de solubilidade no aluminio resultam na formacao de outras fases, as
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quais alteram diretamente as propriedades mecanicas do material, sendo
possivel assim obter um significativo endurecimento da liga por meio de
tratamentos térmicos de envelhecimento [1, 3, 7].

Em contrapartida, ligas endurecidas por precipitagdo podem apresentar
algumas desvantagens quando comparadas com outros tipos de ligas de
aluminio, como uma resisténcia a corrosdo relativamente mais baixa e
conformabilidade e soldabilidade limitadas [4].

O principal efeito endurecedor nas ligas do sistema AlI-Cu se da em
conjunto pela formagéo de uma solugéo sélida supersaturada e pela precipitagéo
de um binario destes elementos (Al2Cu). A precipitacdo dessa segunda fase,
fendbmeno conhecido como envelhecimento, pode ocorrer em temperaturas e
tempo controlados (envelhecimento artificial) ou mesmo em temperatura
ambiente (envelhecimento natural) [7]. Esse fendmeno ocorre devido a formagéo
das chamadas zonas de Guinier Preston (GP), que podem se formar de maneira
natural em temperatura ambiente ou no inicio do processo de envelhecimento
artificial, servindo de precursores para a formacao de precipitados metaestaveis
0" e 0, os quais sdo responsaveis pelo maior endurecimento dessas ligas [1, 7].

Em algumas ligas dessa classe podem ainda estar presentes outros
elementos de liga, em especial 0 magnésio e o silicio que, dependendo do teor,
acabam por resultar em outros tipos de precipitados como o Al2CuMg e o
AlsCu2MgsSiz. Sendo assim, nesse trabalho utilizou-se uma liga Al-4%Cu
buscando reduzir a complexidade dos precipitados e direcionar a analise ao

efeito daqueles do tipo Al2Cu na resisténcia a CST.

2.2 Deformacgéo Plastica Severa

Desde os trabalhos de Hall e Petch na década de 1950 pesquisas sobre
materiais com granulacao ultrafina vém se destacando no cenario da Ciéncia e
Engenharia de Materiais. Isso porque sabe-se que a diminuigdo do tamanho de

grao tende a aumentar a resisténcia mecéanica do material, além de proporcionar
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um potencial para que se possa desenvolver o fendbmeno de superplasticidade
em temperaturas moderadas combinadas com alta taxa de deformacao [8].

Sao considerados materiais de granulaggo ultrafina (ou do inglés ultrafine
grained materials — UGF), materiais policristalinos que possuem tamanho médio
de grao submicromeétricos, ou seja, graos menores que 1um, podendo em alguns
casos atingir até escalas nanométricas, com tamanhos de até 10nm [8, 9].

Um dos principais grupos de processamento que permite a obtencao de
graos submicrométricos € a deformacéo plastica severa - DPS (ou do inglés
severe plastic deformation - SPD). Nesse tipo de processamento € possivel
atingir elevados graus de deformagdo em baixas temperaturas (temperatura
ambiente ou até aproximadamente 40% da temperatura de fusao),
proporcionando assim uma diminuicdo excepcional do tamanho de graos [10,
11].

Para que um processo seja considerado de deformacéo plastica severa é
necessario que se atenda trés requisitos: sejam obtidas estruturas com graos
submicrométricos que apresentem contorno de alto angulo; a microestrutura
formada seja uniforme; o produto final ndo apresente danos mecanicos ou
fissuras inerentes ao processo [8].

Dentro do grupo de processamento que atingem essas especificagbes
existem duas principais rotas: a bottom-up, em que o material é constituido ja a
partir de particulas nanométricas; e a top-down, onde o tamanho de grao é
reduzido gradativamente até se atingir a escala desejada [12]. Atualmente a rota
top-down é a mais difundida, destacando-se os processos de extrusdo em canal
angular — ECA (ou do inglés equal-channel angular pressing — ECAP), tor¢c&o
sob alta pressédo (ou do inglés high pressure torsion — HPT) e laminagao

assimétrica (do inglés asymmetric rolling — ASR) [8].
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2.1.1 Processo de Extrusdo em Canal Angular (ECA)

Como visto, a extrusdo em canal angular — ECA é um dos principais
processos de deformacgéo plastica atualmente empregados e, dentre eles, um
dos que apresenta maior perspectivas para aplicacédo industrial [8].

Essa técnica comegou a ser desenvolvida no final da década de 1970 na
extinta Unido Soviética por Segal et al. [13, 14] e consiste em forgar uma amostra
previamente lubrificada por dois canais com seccdo transversal idéntica, os
quais formam entre si um angulo ® que pode atingir valores entre 90° e 157°
[15], como esquematizado na Figura 2-2, sendo mais comum matrizes com

angulos de 90° ou 120°.

Inserto externo Inserto interno
4 .

Tampa da Matriz
)

(b)

Figura 2-2: (a) Esquema desenvolvido por simulagdo computacional de uma
matriz ECA [16]; (b) Representagdo esquematica do canal interno
de uma matriz com suas variaveis geométricas, onde @ é o angulo

entre os canais e Y o angulo externo (angulo de curvatura) [17].

O processo ECA busca a imposigao de elevados graus de deformacéao
predominantemente cisalhante na passagem da amostra entre os planos de
interseccdo dos canais. A magnitude dessa deformagao, desprezando-se os

efeitos do atrito, pode ser aproximada pela Equagao 2.1, desenvolvida por
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Iwahashi et al. [18], que engloba o numero de passes (N), o &ngulo entre os

canais (®) e o angulo de curvatura (g).
N 2cot (p+ v + Cb+ d 21
v = 15 200t (34 ) + weosee (34 7)) @1

A condicdo de maior severidade para o processo ECA se da quando o
angulo de curvatura g € igual a 0°, ja que nesse caso a solugédo da Equacgéao 2.1
para valores hipotéticos de ® sdo sempre maiores que para quando y < 0°.
Conforme aumenta-se o angulo gy um segundo plano de cisalhamento é criado,
como pode ser observado na Figura 2-3, diminuindo assim a tensdo necessaria

para deformagao e tornando-a mais heterogénea [19, 20].

(a) (b)
Figura 2-3: Influéncia do angulo y no grau de deformagédo nas regides de

cisalhamento para: a) g = 0°, b) gy =45° e ¢) y = 120° [20].

Uma importante caracteristica desse processo € que, devido aos canais
apresentarem seccdes transversais idénticas, as dimensdes finais das amostras
processadas sdo semelhantes as iniciais, sendo possivel assim atingir grandes
deformacdes acumuladas ao executar-se varios passes sucessivos [19]. Para
tanto, €& possivel utilizar-se rotas distintas, que podem acarretar em
microestruturas significativamente diferentes.

Sao definidas quatro principais rotas de processamento para a ECA,
conforme indicado na Figura 2-4: na rota A a posi¢ao de entrada da amostra é a
mesma em todos os passes; para rota Ba a amostra € girada 90° alternadamente
em sentido horario e anti-horario; na Bc gira-se a amostra 90° no mesmo sentido

apoOs cada passe; ja para rota C esse giro € de 180° [15, 19, 20].
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Figura 2-4: Representacdo esquematica das quatro principais rotas de

processamento para ECA [15].

Para rota A é de se esperar a formagdo de uma microestrutura com
orientagao cristalografica na dire¢gao dos dois planos de cisalhamento que séo
ativados durante o processamento (formando 90° entre si). Ja paras rotas Ba e
Bc a tendéncia € de se obter uma microestrutura mais homogénea (com graos
equiaxiais), ja que planos de cisalhamento em variadas diregdes agem apos
varios passes. Para rota C planos de deslizamento paralelos entre si sao
ativados, restaurando a deformacao apdés multiplos passes [10, 12, 14, 15]. A
diferenga da microestrutura resultante de diferentes rotas esta exemplificada na
Figura 2-5.
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Figura 2-5: EBSD da microestrutura da segéo transversal de uma amostra de
liga AA1050 processada via ECA apds 8 passes: (a) via rota Bc; (b)
via rota C [21].

Além do numero de passes e da rota de processamento outros fatores
como a velocidade de deformacgédo e a temperatura também podem afetar a
microestrutura final da amostra apds o processamento ECA. A velocidade de
deformacgao pode variar em até 3 ordens de grandeza dependendo do material,
mas em geral ndo apresenta influéncia tao significativa na microestrutura final
quanto os outros parametros [22].

Ja a influéncia da temperatura € muito mais percebida na microestrutura
resultante: para temperaturas elevadas tende-se a observar um maior tamanho
médio de grao apds o processamento, bem como uma maior incidéncia de
contornos de baixo angulo se comparado ao processo em temperatura ambiente
[23]. Para o processo ECA em temperaturas criogénicas a severidade da
deformacgao é aumentada, ja que os mecanismos de recuperagao dindmica sao
suprimidos, esperando-se assim obter uma microestrutura mais refinada [24, 25].

E possivel a aplicacdo da ECA em uma grande gama de ligas de
diferentes materiais onde em geral, apds o processamento, observa-se devido a
diminuicdo do tamanho de grdo uma melhora na resisténcia mecéanica e,
consequentemente, uma diminui¢ao da ductilidade [10, 12]. Para a liga AA1050,

por exemplo, sdo relatados aumentos significativos na dureza, limite de
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escoamento e limite de resisténcia a tracdo, que podem ser claramente

observados ja apds o primeiro passe [24, 26, 27], como mostrado na Figura 2-6.
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Figura 2-6: Influéncia do processo ECA nas propriedades mecanicas para a liga
de aluminio AA1050: (a) Dureza Vickers, (b) Curvas tensao-

deformacéo [27].

Para ligas endureciveis por precipitagéo, trabalhos anteriores indicam que
o processamento por ECA resulta em uma microestrutura deformada e com

quebra de precipitados, os tornando pouco estaveis termicamente, assim
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fendbmenos de precipitacdo e recuperagcao podem ser acelerados nessas
condicdes. Ha indicios também de que tratamentos térmicos pds-deformacgao
realizados na liga podem causar uma predominante recuperagao estatica da
microestrutura, seguida por um endurecimento por precipitagdo [28].

Além das propriedades mecanicas, as modificagbes microestruturais
proporcionadas pelo processo ECA podem afetar outras propriedades do
material, tais como as propriedades opticas, magnéticas e elétricas [15, 19], além

da resisténcia a corrosao, a qual sera discutida mais detalhadamente a seguir.

2.3 Processos de Corrosdo em Ligas de Aluminio

O aluminio é, dentre os metais para uso estrutural, um dos mais
termodinamicamente reativos, porém, diferente do esperado, este apresenta
uma excelente resisténcia a corrosdao nos mais diversos meios. Isso ocorre
devido a formagao de um filme de 6xido protetor (filme passivo) constituido de
alumina (Al203) que se forma de maneira natural em toda superficie do material
e, se danificado, tem a capacidade de se regenerar quase que instantaneamente
[4, 29].

Um filme passivo extremamente fino (a partir de 1nm de espessura) ja é
altamente eficaz para proteger a liga de aluminio de fendmenos de corroséo,
porém normalmente esse filme protetor se apresenta na forma de duas camadas
sobrepostas, conforme esquematizado na Figura 2-7, que podem atingir uma
espessura total variando entre 4 e 10nm [4, 29].

A camada de o6xido mais interna € compacta e amorfa e forma-se
imediatamente apds o contato do metal liquido com o ar (ou um meio oxidante),
sendo que sua espessura esta diretamente relacionada com a diferenca de
temperatura do metal liquido com o ambiente [29]. Essa camada possui
propriedades dielétricas e sua formacdo independe da pressao parcial de
oxigénio, sendo, portanto, a regido que se regenera rapidamente quando o filme
passivo é danificado [4].



18

A segunda camada, mais externa e que se forma sobre a camada
compacta de 6xido, é mais espessa e permeavel, sendo formada geralmente por
oxidos hidratados de aluminio. Por estar em contado com o meio externo essa
camada pode interagir com o mesmo, adsorvendo umidade ou residuos de
processamento, como 6leos ou outros lubrificantes [4]. Essa camada é de grande
importancia para o estudo dos fenébmenos de corroséo, ja que a maior parte da
intepretacdo dos processos corrosivos no aluminio foram desenvolvidos

baseando-se nas propriedades quimicas dessa camada [29].

Contaminacdo superficial: Filme externo:
Agua adsorvida Boemita ou
Residuos de 6leo de laminagdo gibbsita
Residuos de desengraxantes hidratada
P
4 e L 4
|

: -

\ -

‘\\

Oxido amorfo e compacto
Espessura inicial 2-4nm

@ Fase intermetalica

Figura 2-7: Vista esquematica das camadas de oxido e do fenbmeno de

adsorgao para um filme passivo em uma liga de aluminio [4].

A resisténcia a corrosdo do aluminio se da, portanto, devido a um
equilibrio dindmico entre forcas opostas que tendem a quebrar ou formar o filme
passivo protetor [29]. Logo, em alguns casos, quando o oxido superficial ndo é
termodinamicamente estavel, o aluminio podera se tornar suscetivel [4, 29, 30].

A estabilidade do 6xido do filme passivo depende diretamente do pH, da
temperatura do meio e do potencial de eletrodo, o que pode ser representado
esquematicamente por meio de diagramas de Pourbaix (Figura 2-8), que
relacionam o pH e o potencial de eletrodo do sistema eletroquimico atuante. Para

o aluminio, em temperatura ambiente, a camada de 6xido é termodinamicamente
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estavel em uma faixa de pH entre 4 e 8,5, sendo que esse intervalo pode variar
em fungao da temperatura. Para meios com pH muito acido existe a corrosao
devido a formacdo de ions AI**, enquanto em meios fortemente alcalinos a

corrosao ocorre devido a formagéo de ions aluminato (AlO27) [30, 31].

CorrasBo

Patencial {E), V [BHE)

1
Imunidade t-______‘

24 t _—
4

-2 1] 2 & a 10 2 14 16

[+ 2]
Figura 2-8: Diagrama de Pourbaix para aluminio, mostrando as regides de

corrosao, imunidade e passivacgao a 25°C [31].

A corrosao do aluminio, na maioria dos meios, esta associada ao fluxo de
corrente entre as regides anoddicas e catddicas, portanto a relagdo entre o
potencial do aluminio e dos outros constituintes microestruturais da liga € muito
importante. A composicado, quantidade e distribuicdo de solugdes solidas ou
segunda fase na liga afeta diretamente o potencial de corrosdo (Ecorr), ja que
podem ser formadas células galvanicas entre essas fases e a matriz [30]. A
maioria das ligas comerciais de aluminio apresenta um ou mais elementos de
liga adicionados a matriz, o que acaba por modificar o seu potencial
eletroquimico, podendo tanto aumenta-lo quanto diminui-lo, influenciando
portanto sua resisténcia a corroséo [4, 30].

O cobre e o zinco sao os elementos que mais modificam esse potencial,
logo as ligas de aluminio contendo esses metais (respectivamente as séries 2xxx

e 7xxx) s&o as que apresentam maior suscetibilidade a corrosdo, enquanto as
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ligas da série 1xxx, consideradas aluminio comercialmente puro, sdo aquelas
mais resistentes aos processos corrosivos [4, 29] como pode ser observado na
Tabela 2-4.
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Tabela 2-4: Avaliagéo relativa da resisténcia a corroséo para ligas de aluminio

forjado das séries 1xxx, 2xxx e 7xxx [29].

Liga Tratamento Térmico Resistencia a Corrosao®®
1060 Todos A
1100 Todos A
1350 Todos A
2011 T2, T4, T451 D®)
T8 D
2014 0
T3, T4, T451 D)
T6, T651, T6510, T6511 D
2017 T4, T451 D®)
2018 T61
2024 0
T4, T3, T351, T3510, T3511, T361 D®)
T6, T861, T81, T851, T8510, T8511 D
T72
2025 T6 D
2036 T4 C
2117 T4 C
2218 T61,T72 D
2219 0
T31, T351, T3510, T3511, T37 D®)
T81, T851, T8510, T8511, T87 D
2618 T61 D
7001 0 [o10)
7075 T6, T651, T652, T6510, T6511 co
T73, T7351 C
7178 T6, T651, T6510, T6511 c®

(a) Classificagbes relativas e em ordem decrescente de mérito, baseando-se na exposigdo da liga a
solugdo de NaCl por pulverizagdo ou imersio. As ligas com classificagdes A e B podem ser usadas
em atmosferas industriais e maritimas sem protegcdo, ja as ligas com classificagbes C, D e E
geralmente devem ser protegidas.

(b) Em seccbes relativamente finas a avaliagao pode ser E.
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Para o aluminio, além da corrosdo em meios acidos e basicos, conforme
indicado no diagrama de Pourbaix, outro tipo muito comum de corros&o, que se
da na regido de passivacao, € a corrosao por pites. Essa forma de corroséo
localizada ocorre quando, devido a um rompimento localizado do filme passivo,
se tem um ataque intenso em areas muito pequenas (da ordem de mm?3),
permanecendo o metal ao seu redor sem sofrer corrosao [32].

Os pites apresentam uma reacao anddica tipica, caracterizada como um
processo auto-catalitico, isto €, o processo de corrosdo dentro de um pite produz
condigbes propicias para a continuagdo da atividade do mesmo. Essas
condicdes, para o aluminio, se ddo em ambientes contendo ions haletos, em
especial cloretos, e sdao também favorecidas pela presenca de fases
intermetalicas que agem como sitios catédicos para reagao, como ¢€ ilustrado na
Figura 2-9. [29, 30, 32].
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Figura 2-9: Esquema do mecanismo de corrosao por pites em ligas de aluminio
[33].

Em regides onde o potencial de eletrodo é muito mais ativo que o potencial
de pite (Ep) a camada de 6xido mantém sua integridade a polarizagéo anddica é
facilitada e a corros&o, portanto, se da de maneira lenta e uniforme. Porém, logo
acima de Ep a polarizacdo anddica € mais dificil, a densidade de corrente

aumenta drasticamente e o 0xido se rompe em pontos enfraquecidos do filme
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protetor ndo sendo possivel sua regeneragédo, assim, os pites quase sempre
tendem a nuclearem em heterogeneidades do material que, no caso do aluminio,
estao associadas a fases intermetalicas ou precipitados [30, 31].

Outros tipos comuns de corrosdo que podem ocorrer no aluminio sdo a
corrosdo intergranular e a CST. A corrosao intergranular, exemplificada na
Figura 2-10, é uma forma de ataque localizado na superficie metalica na qual um
caminho estreito ao longo dos contornos de gréo é corroido. Ela se inicia sobre
a superficie e ocorre devido a células de acdo local, na vizinhangca imediata de
um contorno de grdo. A forga motriz para esse tipo de corroséo € a diferenga de
potencial de corrosdo que se desenvolve entre o contorno de gréo e o volume
dos graos adjacentes [32].

A corrosao intergranular € mais comumente relatada em ligas de aluminio
tratadas termicamente, principalmente da classe 2xxx e 7xxx, ja que esta
relacionada diretamente a regides empobrecidas de soluto ou a precipitados
anodicos depositados no contorno de grao. Como esse tipo de corrosao se limita
aos contornos € muito dificil de ser detectada sem ajuda de microscopia. Apesar
de se propagar mais rapido que a corrosdo por pites, a corros&o intergranular
atinge uma menor profundidade devido a limitagdo de oxigénio e dos ions que

participam das reacdes [29, 32, 33].

Figura 2-10: Imagem ilustrativa da ocorréncia de corrosdo intergranular na segéo

transversal de uma liga Al-Mg [33].



24

2.3.1 Corrosdo Sob Tenséo em Ligas de Aluminio

A CST é um processo de degradagéo que pode ocorrer em algumas ligas,
geralmente em aluminio ou agos, € que se da quando trés fatores agem
simultaneamente no material: os elementos da liga sao suscetiveis a CST, as
tensbes de tracao presentes sdo superiores a um valor limiar e 0 ambiente é

propicio a ocorréncia de corrosédo [34, 35], como ilustrado pela Figura 2-11.

Material
suscetivel

Meio
corrosivo

Tensoes
de tracdo

Figura 2-11: Fatores necessarios para ocorréncia de CST em uma liga.

Esse tipo de corrosdo é extremamente dificil de ser prevista, ocorrendo
de forma lenta, sem perda de massa e podendo provocar uma fratura fragil e
catastrofica em tensdes bem abaixo do limite de escoamento do material.
Historicamente a CST é responsavel por varios acidentes em plantas industriais,
principalmente em equipamentos como vasos de pressdo, dutos e tubulagdes
[36, 37].

A composicao da liga tem um efeito determinante para o comportamento
da CST, pois, além de afetar a formacao do filme passivo os elementos de liga
podem influenciar a morfologia dos contornos de grao e gerar tensdes residuais.
Assim, para as ligas de aluminio, sdo mais suscetiveis a CST aquelas que
apresentam uma quantidade significativa de elementos de liga soluveis,
principalmente cobre, magnésio, silicio e zinco [34, 37]. Do mesmo modo como
ocorre com a resisténcia geral a corrosao, as ligas da série 2xxx sdo aquelas

que apresentam maior tendéncia a sofrer os efeitos da CST, enquanto ligas da
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série 1xxx se mostram pouco suscetiveis a esse tipo de corrosdo [29], como

pode ser observado na Tabela 2-5.
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Tabela 2-5: Avaliacao relativa da resisténcia a CST para ligas de aluminio

forjado das séries 1xxx, 2xxx e 7xxx [29].

Liga Tratamento Térmico Resistencia 8 CST(®
1060 Todos A
1100 Todos A
1350 Todos A
2011 T2, T4, T451 D
T8 B
2014 0
T3, T4, T451 C
T6, T651, T6510, T6511 C
2017 T4, T451 C
2018 T61
2024 0
T4, T3, T351, T3510, T3511, T361 C
T6, T861, T81, T851, T8510, T8511 B
T72
2025 T6 c
2036 T4
2117 T4 A
2218 T61, T72 C
2219 0
T31, T351, T3510, T3511, T37 C
T81, T851, T8510, T8511, T87 B
2618 T61 C
7001 0 C
7075 T6, T651, T652, T6510, T6511 C
T73, T7351 B
7178 T6, T651, T6510, T6511 C

(a) As classificagbes de resisténcia a CST sdo baseadas em experiéncias em servico e testes
laboratoriais de espécimes imersos em solucdo de 3,5% em peso de NaCl. Para A ndo séo
relatados falhas em servigo ou laboratério; B ndo se tém relatos de falhas em servigo, apenas
algumas falhas laboratoriais em amostras com pequena segédo transversal; C relatam-se algumas
falhas em servigo para tensGes atuando na dire¢do transversal a orientagdo dos grdos e a
ocorréncia de falhas em laboratério mesmo para amostra com grande segao transversal; D sédo
relatadas falhas em servico para tensdes atuando tanto na diregéo transversal quanto longitunial

a orientagéo dos graos.
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A CST se propaga na maioria das vezes pelo contorno de gréao
(intergranular) e, assim como na corrosao por pites, ela ocorre nas ligas de
aluminio geralmente em solu¢gdes aquosas com ions haletos, principalmente
cloretos, porém, em casos especificos pode também acontecer em atmosferas
umidas ou mesmo em agua destilada [34, 35]. Além disso, parametros como
temperatura, pH, potencial eletroquimico e concentragao de soluto e oxigénio em
intervalos especificos também podem favorecer a ocorréncia desse tipo de
corrosao [37].

Para se ativar os mecanismos de CST um estimulo critico de tens&o deve
estar presente, porém esse ndo necessariamente precisa se originar de forgas
externas aplicadas ao material. Tensdes residuais provocadas por tratamentos
térmicos ou trabalho a frio ja podem ser suficientes para se induzir o inicio da
CST [34, 36].

Existem atualmente trés teorias (dentre das quais estdo englobados mais
uma infinidade de submodelos) que tentam explicar a ocorréncia da CST em
ligas de aluminio: a primeira teoria pressupde que a trinca no material se propaga
devido a uma corroséo preferencial ao longo dos contornos de grao (dissolugéo
anodica); a segunda teoria postula que a presenga de atomos de hidrogénio, de
alguma forma, acabam por enfraquecer os contornos de grao, permitindo que
ocorra a fissura (fragilizagdo por hidrogénio); a terceira teoria atribui a
propagacéo da trinca a ruptura do filme passivo, que ocorre geralmente ao longo
dos contornos de grao [29, 30, 37]. Esses modelos estdo representadas
esquematicamente na Figura 2-12 e serdo discutidas detalhadamente em

seguida.
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(a) (b) (c)

Figura 2-12: Representacao esquematica das teorias existentes para ocorréncia
de CST para ligas de aluminio: (a) Dissolugdo anddica, (b)

Fragilizagcao por hidrogénio, (c) Ruptura do filme passivo [37].

A taxa de propagacéo das tricas durante a CST é muito baixa, entre 10
e 10" s', no entanto, mesmo a esta baixa taxa é possivel ocorrer uma falha
mecanica catastrofica devido ao enfraquecimento das estruturas [4].

Durante a propagacgéao das trincas trés estagios podem ser distinguidos,
conforme pode ser observado na Figura 2-13: o estagio |, conhecido como
iniciagcao (ou ainda incubacao), onde a tensao e o ambiente corrosivo interagem
até que as condigdes locais em algum defeito pré-existente (trincas superficiais,
poros ou pites, por exemplo) inicie a propagagao de uma fissura; o estagio Il, ou
propagacéao, onde a taxa de propagacédo das trincas é independente da tenséo
aplicada e se mantém constante, sendo a magnitude dessa taxa dependente
apenas de fatores como tipo de carregamento, potencial eletroquimico da
solugdo e umidade relativa do ar; e o estagio 3, ou de ruptura, onde o material

torna-se instavel e ocorre a falha [4, 34].
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Estagio Il

Estagio |

Estagio Il

Taxa de propagagdo

Intensidade da tensdo, K

Figura 2-13: Os trés estagios da propagacao de uma trinca devido a CST [34].

Varios testes padronizados estdo disponiveis para se avaliar a
susceptibilidade das ligas de aluminio a CST. Em geral os corpos de prova s&o
submetidos a esforgos de tracdo ou flexdo, dependendo do tipo de teste e a
carga aplicada é normalmente igual a 70% do limite de escoamento do material,
sendo possivel realizar testes com cargas mais baixas (50% ou 25%), para se
determinar os limites de tens&do abaixo dos quais ja passa a ndo se observar
mais a ocorréncia CST. Em laboratério os testes sido feitos em solucdes
contendo 3,5% em peso de NaCl e tem duragdo maxima de 30-60 dias,

dependendo da liga e das condigbes de carregamento [4, 35] .

2.3.1.1 Dissolugdo Anddica

Os mecanismos de CST baseados em dissolugao anddica estao limitados
a regides proximas a ponta de trincas e necessitam que atomos dessa regido
sejam removidos, preferencialmente em uma dire¢cao proxima a diregdo normal
a tensdo aplicada [38]. Essa dissolugdo pode ocorrer por meio de caminhos
quimicamente ativo, como precipitados anddicos, e segregag¢des ao longo dos
contornos de grao ou entdo por caminhos gerados pela concentragao de tenséo
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na ponta das trincas. Em ambos os casos ocorre a ruptura do filme passivo em
uma regiao extremamente localizada, que pode ser causada por modificagdes
na concentragcédo de elementos de liga, tensdes/deformagdes na ponta da trinca
ou um gradiente de concentragdo do meio corrosivo ao logo da trinca [35].

O modelo de CST mais comum devido ao mecanismo de dissolugao
anoddica é a dissolugao/escorregamento, esquematizado na Figura 2-14, que
envolve a ruptura do filme passivo em planos de deslizamento na ponta da trinca,
a dissolugao ao longo de contornos de graos ou planos cristalograficos de baixo
indice e posteriormente a repassivagcao. O rompimento do filme passivo nos
planos de deslizamento tendem a aumentar a abertura na ponta da trinca,
permitindo que os ions se difundam mais rapidamente, de modo que a
dissolugdo nédo seja prejudicada pela formagao de filmes salinos ou outros
produtos de corrosdo. Esse fenomeno pode nao ocorrer quando a taxa de
deformagao na ponta da trinca for relativamente alta em comparacéo a taxa de

repassivacgao [35, 38].

Deslizamento localizado

Filme passivo
5
S —_—
e a . ) Ccuntu::nrncn de gracu {+ segregacao)

e
/
Dissolugdo (M — M*+e’) em

locais de ruptura do filme passivo
seguido por repassivagdo

Figura 2-14: Esquema do mecanismo dissolugao/escorregamento para CST
envolvendo a ruptura do filme passivo na ponta da trinca,

deslizamento localizado e repassivagao [35].
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2.3.1.2 Fragilizag&o por Hidrogénio

A ocorréncia de mecanismos de CST baseados nos efeitos do hidrogénio
na deformacéo e na fratura sao aceitas em varios tipos de materiais, desde acos
de alta resisténcia até ligas de niquel, aluminio e magnésio. Para isso, porém, é
necessario que hidrogénio seja gerado na ponta das trincas por meio de
dissociagao de moléculas de agua ou de alguma outra reagao eletroquimica [35].

As caracteristicas de fratura provocada por CST e fragilizagdo por
hidrogénio sdo muitas vezes similares, assim, acredita-se que os mecanismos
de CST baseados no hidrogénio sejam os mesmos que atuam na fragilizagcéo
por hidrogénio, envolvendo a presenga de hidrogénio adsorvido, dissolvido ou
hidretos na ponta das trincas.

Os mecanismos baseados na presengca de hidrogénio adsorvido
geralmente envolvem o enfraquecimento das ligagdes interatdmicas no
substrato, levando a um deslocamento preferencial ou a um efeito de decoesao
na ponta das trincas. Como o hidrogénio pode se difundir facilmente na maioria
dos metais, essa adsor¢ao pode ocorrer ndo s6 em trincas internas, mas também
em defeitos internos, como vacancias [39, 40].

Ja os mecanismos para o hidrogénio dissolvido podem ser divididos em
duas categorias: na primeira o hidrogénio dissolvido enfraquece as liga¢des
interatdbmicas, facilitando a decoeséo na ponta da trinca (semelhante ao que
acontece para o hidrogénio adsorvido); ja na segunda o hidrogénio dissolvido
facilita a movimentacédo de discordancias na zona plastica da ponta da trinca,
promovendo o crescimento da mesma por um processo de escorregamento

localizado/coalescéncia de vazios [39, 41].

2.3.1.3 Ruptura do Filme Passivo

O primeiro modelo de CST baseado na ruptura do filme passivo foi
proposto por Newman em 1985 para materiais CFC [42]. Nele ocorre

repetidamente, devido ao ambiente corrosivo, a formacao de um filme fragil na
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ponta das trincas, seguido por uma fratura rapida e fragil, a qual se estende para
além da espessura do filme (10-1000x a espessura do filme) até que sua
propagacao seja interrompida por alguma barreira (Figura 2-15). Sendo assim,
o crescimento da trinca & descontinuo e a fratura nesse tipo de falha geralmente
apresenta marcas de estria.

Esse modelo supbe que a trinca se propaga em uma velocidade muito
elevada (da ordem de centenas de metros por segundo) até encontrar uma
barreira que impecga seu deslocamento, podendo ocorrer de forma intergranular

ou transgranular [35, 42].

Filme fragil
(~100nm de espessura) Banda de deslizamento
\ L 1-100 pm
x
Marcas de estrias (1) Fratura == (3) Parada da trinca
do filme
— e e

%&gem ou fratura fragil infergranular

do substrato em altas velocidades (100's m/s)

Figura 2-15: Esquema do mecanismo de ruptura do filme passivo para CST [35].

2.3.2 Influéncia do Tamanho de Grao no Processo Corrosivo

Conforme ja visto, o refino de grdo € um método bastante conhecido para
se obter melhoras nas propriedades mecanicas dos materiais, porém, o
processo inerente para obtencao desse refino acaba muitas vezes por alterar o
volume e a superficie do material, levando a mudangas significativas na
densidade de contornos de grdo, podendo causar também texturizagdo e o

acumulo de tensdes residuais [43].
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As mudancgas que ocorrem durante o processamento tém um impacto
direto no comportamento eletroquimico do material, afetando sua suscetibilidade
a corrosao, fato que é corroborado por um grande numero de estudos sobre o
efeito de tamanho médio de grdo nos processos corrosivos, abrangendo uma
grande gama de materiais e ambientes. A literatura existente, porém, é muitas
vezes contraditéria no que diz respeito a resposta a corrosdo ocasionada por
essas mudancas, com resultados contraditérios mesmo dentro de uma mesma
classe de liga [43, 44].

Em geral a literatura sugere uma diminuicdo na susceptibilidade a
corrosdo para as ligas de aluminio a medida que o tamanho de grdo diminui [45-
50]. No entanto, o comportamento oposto também é relatado em alguns
trabalhos [51, 52].

Os estudos que sugerem melhora na resisténcia a corrosdo afirmam que
ligas de aluminio com gréos refinados podem apresentar uma maior resisténcia
a corrosao por pites [45, 47, 50], diminuicdo na cinética das reacdes catodicas
[46, 48, 53], melhores resultados em ensaios de perda de massa e até mesmo
melhora na resisténcia a CST [43, 44].

Esses resultados s&o atribuidos a dois efeitos distintos provocados pela
diminui¢do no tamanho de grao: primeiramente a capacidade de materiais com
granulagao ultrafina de se passivarem mais facilmente devido a maior densidade
de contornos de gréo [44, 45]; um segundo efeito € a separacgdo fisica das
particulas de segunda fase e intermetalicos abaixo de um tamanho critico, que
impede que essas particulas atuem como regides catddicas, iniciando assim um
ataque localizado [43, 44, 49].

Para ligas de aluminio comercialmente puras, ou seja, da classe 1xxx,
estudos apontam para um enobrecimento do potencial de corroséo (Ecorr),
acompanhando por uma queda da densidade da corrente de corrosao (lcorr) em
amostras com granulagdo ultrafina, evidenciando uma diminuicdo na
suscetibilidade a corrosdo nessas condigdes, como ilustrado na Figura 2-16 [45-
47].
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Figura 2-16: Parametros de corrosao para uma liga de aluminio comercialmente
pura em um eletrélito 0,1M de NaCl. Amostras como recebida (as
cast) e processada por ECA. (a) Curva de polarizagdo para um pH

4.4, (b) Densidade de corrente média em diferentes valores de pH
[46].

Nesse caso, a melhora na resisténcia a corrosdo apontada por esses
parametros se da devido a uma agao em conjunto de uma maior quantidade de
contorno de graos e tensdes residuais provocadas pelo processamento ECA,
aumentando a reatividade da superficie e assim promovendo uma maior
estabilidade da camada passiva formada pelos 6xidos [46-48].
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E observado ainda que para materiais com granulacéo ultrafina nessa
classe de ligas pode ocorrer ainda uma diminuigdo na suscetibilidade a corrosédo
por pites, como pode ser visto na Figura 2-17. Nota-se um aumento do potencial
de pites (Epite), bem como uma diminui¢do na quantidade e tamanho dos pites
presentes apos ensaios de imersdo em solugbes agressivas de NaCl. Essas
melhoras sao atribuidas a uma maior estabilidade do filme passivo, conforme ja
descrito, e também a quebra de precipitados provocados pelo processamento
ECA [45-47].

Figura 2-17: Imagens de microscopia eletrénica de varredura (MEV) da
morfologia dos pites nas superficies de uma liga de aluminio
comercialmente pura apds ensaio de imersao. (a) Amostra com

granulagao ultrafina; (b) Amostra como recebida [45].
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Em outro trabalho esses resultados sdo corroborados por Quartiermeister
[27], indicando uma melhoria na resisténcia a corrosao por pite por meio dos
valores médios de Epite Obtidos em ensaio de polarizagdo potenciodindmica para
a liga AA1050 processada por ECAP em comparagdo ao material nao
processado, destacando porém que esse aumento nao ocorre de forma
sequencial por passe de ECAP.

Para outras ligas de aluminio (séries 2xxx, 5xxx e 7xxx), os efeitos do
tamanho de grao na resisténcia a corrosdao em geral sdo semelhantes aos do
aluminio comercialmente puro, destacando-se ainda mais nesses casos a
melhora da resisténcia devido ao efeito da quebra de segundas-fase e
precipitados durante o processamento de deformacao plastica severa [48, 49],

como mostrado na Figura 2-18.

Figura 2-18: Quebra dos precipitados de Al2CuMg, em uma liga de aluminio
AA2024 apds processamento ECA. a) Secéao longitudinal de uma
amostra como recebida; b) Amostra apds 4 passes no ECA (rota
Bc) [49].

Alguns estudos, porém, relatam o comportamento oposto da resisténcia a
corrosdo na medida em que se diminui o tamanho de grdo, ou seja, uma
diminuigdo da mesma para ligas com gréos ultrafinos, demonstrado por ensaios
de polarizagado potenciodinamica [51] (Figura 2-19) e perda de massa [52].
Nesses casos, porém, podem ter sido negligenciados outros efeitos que também
influenciam na resisténcia a corrosdo, como tensoes residuais e texturizagao do

material [43].
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Figura 2-19: Curvas de polarizagao para uma liga de aluminio de alta pureza em

meio com 3% em peso de NaCl a temperatura ambiente - eletrodo

de calomelano saturado (SCE) . Comparacao entre microestruturas

refinada e grosseira. a) Amostra com graos colunares; b) Amostras

com graos equiaxiais [51].

Em relagdo a corrosao intergranular e sob tensao, diferente do que

intuitivamente pode parecer, 0 aumento na densidade de contornos de grédo em

materiais com granulagdo ultrafina aparentemente ndo aumenta a

suscetibilidade a esses tipos de corrosdo, pelo contrario, varios estudos

evidenciam uma melhora na resisténcia a corrosao intergranular e sob tenséo

[54-58].
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Ensaios de imersdo para uma liga AA2024 (Al-Cu) em uma solugéo de
NaCl e H202 mostraram que a profundidade de penetracéo da corrosao ao longo
dos contornos de grédo é menor em materiais processados via ECA devido,
principalmente, a uma maior dificuldade de propagagédo do processo corrosivo,
que esta relacionado a um caminho maior a ser percorrido em decorréncia da
maior densidade de contornos de gréo e ao colapso dos canais de propagacéao
provocado pela quebra dos precipitados de Al-Cu [52].

Ensaios em baixa taxa de deformagdo combinados com analises
potenciométricas em ligas de Al-Mg (classe 5xxx) mostraram resultados que
corroboram a ideia da diminuicéo da suscetibilidade & CST [54, 56]. E possivel
observar em ensaios em meio aquoso de NaCl uma queda menos acentuada no
alongamento do material processado por ECA se comparado com seu resultado
ao ar [54] (Figura 2-20). Além disso, uma menor variagdo no tempo até a
ocorréncia da fratura é relatada para materiais de granulagao ultrafina nesse tipo
de liga [55] (Figura 2-21).
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Figura 2-20: Curvas tensao-deformacao para uma liga Al-Mg obtidas a baixa taxa
de deformagao. Comparacao dos resultados ao ar e em solucéo de
NaCl [54].
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Figura 2-21: Tempo de duragdo dos ensaios de CST em baixa taxa de
deformagado — BTD (do inglés Slow Strain Rate Technique — SSRT)
ao ar e em solucgao de 3,5% em peso de NaCl para uma liga de Al-
Mg com graos grosseiros — laminado a quente (BM), refinados — 1
passe FSP (FG) e ultra refinados — 2 passes FSP (UFG) [55].

A melhora na resisténcia a CST pode ser atribuida a um conjunto de
fatores. A diminuicdo na suscetibilidade a corrosdo por pites e,
consequentemente, a menor formacgao de pites na superficie acaba por diminuir
o0 numero de regides que podem atuar como pontos para iniciagdo das trincas
[55]. Além disso a propagacgao das trincas, que ocorre nos contornos de grao,
acaba dificultada de maneira analoga ao que ocorre no mecanismo de corrosao
intergranular [55, 56].

Por fim, os precipitados e segundas fases que s&o quebrados durante o
processo de ECA podem se alocar nos contornos de grao, dificultado a difusdo
do hidrogénio nesses contornos e aprisionando as bolhas ja existentes,
impedindo assim a ocorréncia da fragilizagdo por hidrogénio. Vale lembrar,
porém, que para isso os precipitados devem permanecer ainda acima de um
tamanho critico, ja que para tamanho abaixo desse valor deixam de ser eficientes

para essa funcgao [43, 57].
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3 MATERIAIS E METODOS

Nesse trabalho foram estudados o comportamento mecanico e de CST de
duas ligas de aluminio processadas por ECA: um aluminio comercialmente puro
(AA1050) e uma liga Al-Cu (Al-4%Cu). Apds o processamento o material foi
caracterizado mecanicamente por meio de ensaios de dureza e de tensao
convencional, e microestruturalmente por meio de técnicas de microscopia
Optica e eletrénica de varredura e transmissao. Por fim foram realizados ensaios
de CST em baixa taxa e carga constante em uma solugdo aquosa com 3,5 em
peso % de NaCl. Todo procedimento esta esquematizado no fluxograma da
Figura 3-1 e explicado detalhadamente nos tépicos dessa secéo.

Tamanho de
Gréao
Caracterizagao
™| Microestrutural
Precipitados
( Ox )
Al-4%Cu
Dureza
A Tratamento Processamento| Caracterizagéo
Laminagao |—»{ Térmico [ " ECA Mecanica
Tragao
AA1050 ¢
BTD
Andlise de
—~{ CST Fratura
Carga
Constante

Figura 3-1: Fluxograma esquematico da metodologia do projeto.
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3.1 Materiais

3.1.1 Liga AA1050

A liga AA1050 utilizada nesse trabalho foi produzido pela Companhia
Brasileira de Aluminio — CBA e fornecida na forma de chapas de 8mm de
espessura obtidas por lingotamento continuo (ou do inglés twin roll caster —
TRC). Os ensaios para determinagao da composi¢gao quimica do material foram
realizados pela préopria empresa fornecedora e os resultados estao indicados na
Tabela 3-1.

Tabela 3-1: Composi¢ao quimica da liga AA1050.

Composig¢ao, % em peso

Al Si Fe Cu Ti
Composigao
nominal >99,5 <0,25 <0,40 <0,05 <0,05
Liga
AA1050 99,58 0,086 0,28 0,002 0,028

As chapas recebidas foram laminadas a frio, tendo sua espessura
reduzida para 7mm (redugao de 12,5%), com o objetivo de adequar a espessura
da chapa ao processamento ECA realizado posteriormente. Apds a laminagao
realizou-se um tratamento térmico de recozimento com o intuito de minimizar os
efeitos do processamento e referenciar assim o estado inicial do material. Para
isso as amostras foram mantidas a 350°C por 1 (uma) hora e entédo resfriadas
em agua. Nessas condigdes, para liga AA1050, o material foi denominado de Ox.

3.1.2 Liga Al-4%Cu

A liga Al-4%Cu utilizada foi previamente desenvolvida em outro trabalho
desse mesmo grupo de pesquisa sobre “Efeitos da Deformacgao Plastica Severa

em Metais” do Departamento de Engenharia de Materiais da Universidade



43

Federal de Sao Carlos — DEMa/UFSCar [28], sendo fundida em um forno de
indugdo a partir de um aluminio com 99,7% de pureza e cobre eletrolitico e
vazada em molde de areia em um lingote cilindrico com 165mm de diametro. A
composi¢cédo quimica da liga foi obtida por meio de teste de espectrometria de
emissdo Optica por centelha, realizado pelo Centro de Caracterizagado e
Desenvolvimento de Materiais — CCDM cujo resultado esta indicado na Tabela
3-2.

Tabela 3-2: Composi¢ao quimica da liga Al-4%Cu.

Liga Composic¢ao, % em peso
Al Cu Fe Si Ti
_AO,
AH4%CU g5 75 4,10 0,07 0,05 0,03

Do lingote foram retiradas se¢des com 15mm de espessura, as quais
foram laminadas a quente (530°C) até atingir a espessura de 7mm (reducgéao de
53%). Depois de laminado o material foi submetido a um tratamento térmico de
solubilizacdo, sendo mantido por 3 (trés) horas a 530°C e posteriormente
resfriado no forno, visando assim obter particulas grosseiras de segunda fase,
precipitados Al2Cu e um empobrecimento de soluto na matriz de aluminio.

Nessas condigdes a liga Al-4%Cu foi denominada de Ox.

3.2 Processamento ECA

Para o processamento por ECA foram retiradas das chapas laminadas de
ambas as ligas amostras com secgao retangular de 25x7mm? e comprimento
70mm, sendo que a maior dimensao (70mm) encontrava-se sempre na direcéo

de laminag¢ao, como esquematizado na Figura 3-2.
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Direcdo de
laminagao

Figura 3-2: Desenho esquematico da retirada de amostras para processamento

por ECA de chapas laminadas.

O processamento foi realizado em uma matriz também desenvolvida pelo
grupo de pesquisa sobre os “Efeitos da Deformacéao Plastica Severa em Metais”,

a qual esta exposta na Figura 3-3.

Figura 3-3: Matriz utilizada para processamento ECA de chapas.
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Essa matriz foi construida em ago H13 (aco ferramenta para trabalhos a
quente) possuindo um revestimento superficial do canal interno de nitreto de
titdnio (TiN), para assim reduzir o atrito da amostra com a matriz, diminuindo o
desgaste e aumentando a eficiéncia da deformagao por cisalhamento. Os canais
internos da matriz possuiam seccgdo transversal retangular com dimensdes
7x25mm? e os angulos ¢ e W (Figura 2-2(b)) respectivamente iguais a 120° e
25°. O puncéo utilizado também foi confeccionado em aco H13 revestido de TiN,
com dimensdes ligeiramente menor que a secgdo do canal (6,9x 24,9mm?).

A rota de processamento A foi utilizada devido a geometria dos corpos e
prova e a prensagem foi realizada em uma maquina Kratos com capacidade de
30.000kgf no DEMa/UFSCar. Durante todo o processo os parametros de carga,
tempo e deslocamento foram monitorados pelo software TRC, fornecido pelo
proprio fabricante da prensa, sendo que a carga se manteve sempre abaixo de
3.500kgf para o AA1050 e 12.500kgf para o Al-4%Cu, como pode ser visto na
Figura 3-4; a velocidade de deslocamento do pungao foi proxima a 20mm/min
para o AA1050 e 10mm/min para o Al-4%Cu.
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Figura 3-4: Curvas de carga [kgf] deslocamento [mm] durante cada passe do
processamento ECA para (a) liga AA1050 e (b) liga Al-4%Cu.

Para diminuir o efeito do atrito durante o processamento as amostras
antes de cada passe foram lixadas em lixas de até 600mesh e lubrificadas com
graxa a base de bissulfeto de molibdénio (MoSz).

Foram realizados até 8 passes em cada amostra, com o eixo de extrusao
sempre paralelo ao sentido de laminagao sendo que, a cada passe, as amostras
foram denominadas da seguinte forma: n° de passes seguido de x. Para
referenciar as analises feitas no material foram definidos ainda os planos na
amostra apds o processamento da maneira como pode ser observado na Figura
3-5.
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Figura 3-5: Identificagcdo dos planos nas amostras apos processamento por ECA
[17].

Para os parametros da matriz utilizada, por meio de Equagédo 2.1
desenvolvida por lwahashi et al. [18] foi possivel estimar a magnitude da
deformagdo esperada no processo sendo essa, apdés 8 passes, de
aproximadamente 5,4, ou seja, cerca de 0,675 por passe.

3.3 Caracterizagdo Mecénica

3.3.1 Ensaios de Dureza

Para a liga AA1050 foram realizados ensaios de microdureza Vickers nas
condi¢des Ox e apds cada passe de ECA, para assim acompanhar a evolugéo
da dureza do material durante o processamento. Nesse caso as medigdes foram
realizadas no plano Y das amostras, em um microdurdmetro Future Tech,
modelo FM800 no DEMa/UFSCar. As amostras foram previamente lixadas em
lixas de até 1200mesh e polidas em pasta de alumina com granulagao de 3um e

entao foram medidos 10 pontos igualmente espagados na superficie de cada
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uma das amostras, conforme esquematizado na Figura 3-6. A carga utilizada

para indentacao foi de 100gf, com tempo de aplicagéo de 15s.

29 70

Figura 3-6: Modelo esquematico utilizado para medi¢gdo da microdureza Vickers

nas amostras de AA1050.

Ja para as amostras da liga Al-4%Cu, devido a presencga de particulas
grosseiras de segunda fase na liga, os ensaios de dureza realizados foram do
tipo Brinell. Nesse caso as medi¢des foram realizadas no plano X (devido a
limitagbes dimensionais do plano Y das amostras) em um durébmetro VEB,
modelo HPO250. As amostras foram previamente lixadas em lixas de até
1200mesh e foram medidos 5 pontos em cada uma das superficies do plano X
de cada amostra. Nesses ensaios utilizou-se uma esfera de ago de 2,5mm de
didmetro e a carga aplicada foi de 31,25kgf (HBW 2,5/31,25). Para efeitos
comparativos, por meio da norma ASTM E140-12b [59], os valores de dureza

Brinell foram convertidos para Vickers.

3.3.2 Ensaios de tragdo convencional

Para analisar o efeito do processamento ECA nas propriedades
mecanicas do material foram realizados também ensaios de tragdo nas ligas
AA1050 e Al-4%Cu. Em ambos os casos o material foi ensaiado nas condi¢cdes
nao processado (0x) e apds 1, 4 e 8 passes de ECA (1x, 4x e 8x), cujas amostras

de onde foram retirados os CP’s podem ser vistas na Figura 3-7.
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Figura 3-7: Aspecto das amostras da liga Al-4%Cu nas condigdes néao
processada (0Ox) e ap6s 1, 4 e 8 passes de ECA (1x, 4x e 8x).

Dimensao inicial de 25x7x70mm3.

Para esses ensaios foram usinados CPs cilindricos baseados na norma
NACE TMO0111-2011 [60] (cujos parametros estdao em conformidade com a
norma ASTM E8/8M-13 [61]), retirados no sentido paralelo ao eixo de extruséo.
Devido a limitagdo dimensional das amostras processadas os CP’s foram
confeccionados em tamanho sub-size, conforme esquematizado no desenho

técnico indicado na Figura 3-8.

<— 4 o 15.0 ""3*\‘* 4

Figura 3-8: Esquema do corpo de prova utilizado para ensaios de tragao.



50

Os ensaios foram realizados em ftriplicata, sem extensometria e com uma
taxa de deformagédo de 103s' (0,9mm/min). Os CP’s da liga AA1050 foram
ensaiados em uma maquina INSTRON, modelo 5544 com uma célula de carga
com capacidade de 200kgF, enquanto os CP’s de Al-4%Cu foram ensaiados em
um modelo 5500R, com célula de carga com capacidade de 500kgF.

3.4 Caracterizagdo Microestrutural

3.4.1 Microscopia Optica

Inicialmente foram analisadas, por microscopia Optica, amostras dos
materiais antes e apos o processamento ECA. Para isso foram retiradas do plano
Y amostras nas condigdes 0x, 1x, 4x e 8%, as quais foram embutidas a frio em
resina poliéster. Essas amostras foram lixadas, em sequéncia, em lixas de
granulometria de 280, 400, 600, 1200 e 2000mesh e entdo polidas em
suspensdes diamantadas a base d’agua com granulometria de 3, 1 e 0,25um. O
polimento foi finalizado com silica coloidal de granulometria de 0,04um em uma
politriz vibratéria. Para revelar os grédos do material foi realizado a anodizagao
das amostras utilizando-se reagente Barker (solu¢ado aquosa de 2vol% de acido

fluoborico -HBF4) por cerca de 5 minutos a 20 Volts.

3.4.2 Microscopia Eletrénica

A liga Al-4%Cu foi submetida a uma analise microestrutural mais completa
devido a presenga de segunda fase e precipitados de Al-Cu. Para isso foram
realizadas observagdes por meio de microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)
e de Transmissao (MET). Em todos os casos foi analisado apenas o plano Y das
amostras.

As analises de varredura foram realizadas no Laboratorio de
Caracterizacado Estrutural — LCE do DEMa/UFSCar em amostras idénticas as

utilizadas para microscopia Optica em um microscopio Philips XL-30 FEG
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operado a 25kV. Complementarmente, para caracterizagdo da segunda fase,
realizou-se uma microanalise quimica dos mesmos por meio de técnica de
espectroscopia por energia dispersiva (do inglés, energy dispersive X-ray
spectroscopy - EDS) em um sistema da marca Oxford.

Além disso, para uma melhor analise de tamanho de grdo e orientagao
cristalografica foram realizadas anadlises por difracdo de elétrons
retroespalhados (do inglés electron back-scattering diffraction — EBSD) em um
microscopio do tipo FEI Inspect S 50. Para as analises EBSD as amostras foram
submetidas a polimento eletrolitico a 20V por 15s em temperatura ambiente em
uma solugéo contendo 34ml acido perclorico (HCIO4), 50ml butilglicol (CeH1402),
350ml etanol (C2HsO), 60ml H20.

A imagens por microscopia de transmissao também foram obtidas no LCE
do DEMa/UFSCar em um microscopio FEI TECNAI G2 S-TWIN (LaBs). As
amostras para transmissao foram também preparadas por meio de polimento
eletrolitico, com a mesma solugdo e parametros das amostras utilizadas para
MEV. Para as amostras com alto grau de deformagéo devido ao processamento
por ECA utilizou-se o equipamento ASTAR (marca Nanomegas) acoplado a esse
mesmo microscopio para uma analise mais precisa de tamanho de gréo e

orientagao cristalografica.

3.4.3 Difragdo de Raios X (DRX)

A técnica de difracao de raios X foi aplicada apenas nas amostras de Al-
4%Cu buscando determinar, por meio do método de Williamson-Hall (W-H), a
densidade de discordancias no material apdés o processamento por ECA. As
analises foram realizadas no Laboratorio de Caracterizag&o Estrutural — LCE do
DEMa/UFSCar em um difratbmetro da marca Bruker, modelo D8 Advace ECO
com uma radiacdo aplicada CuKa (A = 1,54A). Todos os ensaios foram
realizados plano Y das amostras processadas; o step de varredura foi de 0,02°
com a leitura variando de 20° a 120° (26). Como parémetro de referéncia foi
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utilizada uma amostra submetida a 4 passes de ECA recozida a 530°C por 3

horas e entao resfriada no forno.

3.5 Corroséo Sob Tenséao (CST)

Para os ensaios de CST inicialmente foi desenvolvido um sistema que
permitisse manter o corpo de prova imerso em solu¢cao durante todos os ensaios.
Esse sistema baseou-se em uma camara de policarbonato (PC) que abrangeu
apenas a sec¢ao util do CP, evitando o contato das garras e outros componentes
do sistema com o eletrolito, como pode ser observado na Figura 3-9. A camara
desenvolvida possuia formato cilindrico, com volume interno de 3500mm?
(3,5mL) e a circulagdo dentro desse aparato se deu por meio de uma bomba

d’agua promovendo uma circulagao constante de aproximadamente 15mL/min.

Figura 3-9: Camara desenvolvida para realizagdo dos ensaios de CST.

Todos os ensaios de CST foram realizados em solugéo aquosa com 3,5%
em peso de NaCl baseada na norma ASTM G44-13 [62] contendo 3,5 + 0,1g de

NaCl para 96,5mL de H20. Os ensaios foram realizados em temperatura
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ambiente, sem controle de temperatura, com um total de 500mL da solucéo
mantida em um recipiente fechado para evitar assim perdas por evaporacgao.

Os CPs utilizados tiveram dimensdes semelhantes aos utilizados nos
ensaios de tragdo convencional, porém para os ensaios de CST os mesmos
foram entalhados, com entalhes de dimensdes também baseadas na norma
NACE TM0111-2011 [60] (que esta também em conformidade com a norma
ASTM E602-03 [63]), como pode ser observado na Figura 3-10.
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Figura 3-10: Esquema do entalhe nos corpos de prova utilizados para ensaios
de CST.

Para avaliagdo do comportamento do material perante a CST foram
realizados 2 tipos de ensaio em solucdo aquosa de NaCl: para o primeiro tipo
aplicou-se uma baixa taxa de deformacgao, ja para o segundo o material foi
submetido a uma carga constante [64]. Esses ensaios foram realizados no
material antes do processamento ECA (0x) e apds 8 passes (8x).

Para os dois tipos de ensaio foram realizadas analises de fratura com
microscopia eletrénica de varredura (MEV) nos CP’s fraturados. Essas analises
foram realizadas no Laboratério de Caracterizacao Estrutural — LCE, do
DEMa/UFSCar em um microscopio Philips XL-30 FEG operado a 25kV. Além
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disso, para os CP’s fraturados da liga Al-4%Cu foram realizadas analises por

meio de microscopia Optica em secgdes transversais da superficie de fratura.

3.5.1 Ensaios de CST em Baixa Taxa de Deformacéao

Para esse tipo de teste foram realizados ensaios de tragdo com baixa taxa
de deformacgao — BTD ao ar e em solucdo salina. Em ambos os casos a taxa de
deformagcéo aplicada durante o ensaio foi de 10-%s-! (0,0009mm/min). Para a liga
AA1050 os ensaios foram realizados no DEMa/UFSCar em uma maquina
INSTRON modelo 5544 com uma célula de carga com capacidade de 200kgF,
com o sistema para circulagao de solugao adaptado a maquina.

Ja para a liga Al-4%Cu os ensaios foram realizados em um equipamento
INSTRON modelo 5500R, com célula de carga com capacidade de 500kgF, com
o sistema de circulacdo de solugdo também adaptado a essa maquina durante

0 ensaio em meio, como pode ser visto na Figura 3-11.

Figura 3-11: Sistema para ensaio de CST adaptado a maquina INSTRON modelo
5500R.
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3.5.2 Ensaios de CST com Carga Constante

Para esse tipo de ensaio maquinas de ensaio de fluéncia do laboratério
de fluéncia do DEMa/UFSCar foram adaptadas com o sistema para circulagéo
da solugao, conforme pode ser observado na Figura 3-12. As mesmas foram,
antes do ensaio, aferidas e calibradas com um dinamdmetro marca VEB com
capacidade de 400kgF.

Figura 3-12: Sistema para ensaio de CST adaptado a maquina de fluéncia.

O ensaio iniciou-se com uma carga de 70% da tensao de escoamento do
material, a qual foi baseada nos ensaios ao ar em BTD realizados anteriormente.
Nessas condi¢gdes o material foi mantido por até 20 dias para a liga AA1050 e 10
dias para liga Al-4%Cu [65]. Quando n&o ocorreu a fratura do CP durante esse
periodo a carga foi aumenta para 80% da tensao de escoamento. O processo se
repetiu apoés esse mesmo periodo de tempo com um aumento para 90% da
tensao de escoamento. A duragdo maxima desse tipo de ensaio, portanto, foi de
60 dias para a liga AA1050 e 30 dias para o Al-4%Cu.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 AA1050

Esse trabalho iniciou com o estudo da liga AA1050 que, assim como as
ligas da série AA1xxx, é considerada um aluminio comercialmente puro, n&o
sendo de se esperar, portanto, a presenga significativa de outras fases ou
precipitados. O objetivo dessa primeira parte do trabalho foi observar o efeito das
alteracdes microestruturais promovidas pelo processamento ECA, em particular

o refino de gréo, na resisténcia a CST do material.

4.1.1 Caracterizagdo Mecanica

4.1.1.1 Ensaios de Dureza

Com a realizacdo de medidas de microdureza Vickers foi possivel
acompanhar a evolugao dessa propriedade na liga AA1050 apds cada passe de
ECA. As medidas foram realizadas no plano Y, conforme indicado na Figura 3-6
e os resultados obtidos estdo apresentados na Figura 4-1.
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Figura 4-1: Valores médios de dureza a cada passe de ECA para liga AA1050
— microdureza Vickers 100gF/15s.

E possivel notar que apds o primeiro passe de ECA ocorre um aumento
acentuado na dureza, enquanto que nos passes seguintes ha uma tendéncia de
estabilizacdo dessa propriedade, com variagdes mantendo-se préximos da
dispersao estatistica das medidas, apesar de haver um aparente aumento apos
0 quarto passe do processamento. Essa saturacdo nos valores de dureza que
ocorre apos uma determinada deformagao equivalente € uma caracteristica dos
materiais submetidos a DPS e esta relacionado aos processos de recuperacao
e recristalizacdo dinamica que leva a formagédo de contornos de alto angulo,

conforme ja foi apontado em trabalhos anteriores do grupo [26, 27].

4.1.1.2 Ensaio de tragcdo convencional

A partir dos ensaios de tracdo em amostras nas condicdes 0x, 1x, 4x e 8x

da liga AA1050 foram tragcadas as curvas tensao-deformacéao plastica nominal
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(de engenharia) mostradas na Figura 4-2(a). Considerando que esses ensaios
foram realizados sem extensometria, o alongamento total registrado pelo
equipamento inclui uma parcela significativa de deformacéao elastica, a qual foi
subtraida na construgcédo das curvas tensao-deformacgao plastica apresentadas.
Foram determinados os valores de limite de escoamento, resisténcia a tragao,
deformacao plastica total e uniforme para cada um dos casos, conforme indicado

na Tabela 4-1 e na Figura 4-3.
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Figura 4-2: Curvas representativas dos testes de tragao (a) tensao-deformacao
plastica nominal; (b) tensdo-deformacdo plastica verdadeira.
Amostras da liga AA1050 processadas até 8 passes ECA. Taxa de

deformacao inicial 103 s,
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Tabela 4-1: Propriedades mecanicas nominais em tracdo da liga AA1050

processada até 8 passes ECA. ¢ =103 s', CP sem entalhe.

D - . Limite de Deformacao Deformacgao
eformagcdo Limite de PP Py L .
Equi Resisténcia Plastica Plastica
quivalente Escoamento 3 Tracs Total Unif
[MPa] a Tragao ota niforme

(£ea) [MPa] [%] [%]
Ox - 73+3 100+ 3 432 +0,8 23,4+0,9
1x 0,675 139 + 1 152 +3 7,8+0,2 1,2+0,1

4x 2,700 138,6 + 0,4 167 + 1 9,6 +0,1 3,0+0,2
8x 5,400 142,7 + 0,7 172+ 2 228+0,2 3,1+0,2
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Figura 4-3: Comparativo dos resultados obtidos nos ensaios de convencionais
de tragdo (102 s') para amostras da liga AA1050 (a) Limite de
escoamento; (b) Limite de resisténcia a tragéo; (c) Deformacéao

plastica total; (d) Deformacéo plastica uniforme.
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Analisando os resultados dos ensaios nota-se um aumento significativo
na resisténcia a tragdo logo no primeiro passe ECA e um crescimento menos
acentuado nos os passes seguintes (4x e 8x) similar ao que foi observado nas
medidas de dureza. Quanto ao alongamento total na ruptura € evidente a sua
reducdo no primeiro passe (1x) em relagdo a amostra 0x, porém nos passes
seguintes a resisténcia mecanica e o alongamento passam a aumentar
simultaneamente, o que € um comportamento tipico em materiais de granulagéo
ultrafina processados por DPS [8]. Outra caracteristica a ser observada é que as
amostras processadas apresentam uma grande propor¢ao de deformagéo nao-
uniforme, (apds o inicio da estricgado) e, por outro lado, uma pequena capacidade
de deformacgao uniforme, outra caracteristica de materiais severamente
deformados por ECA [66].

A partir dos ensaios de tragdo convencional foram estimados os
parametros de encruamento para cada uma das condigdes analisadas. Neste
caso a determinacédo do grau de encruamento do material pode ser um fator
significativo para os estudos de CST, visto que para se ativar os mecanismos de
CST um estimulo critico de tensdo deve estar presente e tensdes residuais
provocadas pelo processamento podem ser suficientes para se induzir o inicio
desse tipo de corroséao [34, 36].

Para os metais a regidao de deformagéao plastica uniforme em uma curva
tensdo-deformagao pode ser expressa por diversas equagdes [67], dentre as
quais a equacado de Hollomon é a forma mais simplificada, modelando essa

regido com uma relagao potencial simples, conforme a Equacéao 4.1.

o = ken (4.1)

O modelo considera os valores de tensédo e deformacao verdadeiras, ja
subtraida a parcela elastica da deformagao (Figura 4-2(b)). Se o modelo for
valido, um grafico duplo logaritmico da tensdo verdadeira (o) em fungédo da
parcela plastica da deformagéo verdadeira (€), no intervalo do escoamento até a
carga maxima, resulta numa linha reta, como mostrado na Figura 4-4. Na forma

linearizada mostrada na Equacgao 4.2, o coeficiente angular da reta é o parametro
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de encruamento (n) e o coeficiente linear o paradmetro de resisténcia (k). O
primeiro representa a capacidade de deformacdo uniforme, e o segundo

representa uma tensao verdadeira hipotética correspondente a € = 1.

logo = logk + nloge (4.2)

O parametro de encruamento de um material pode variar de n = 0 (sélido
perfeitamente plastico) até n = 1 (sélido elastico), sendo que para a maioria dos
metais o valor do parametro de encruamento esta situado entre 0,10 e 0,50 [68].
Seu valor representa a capacidade de deformacéao plastica uniforme durante o
teste de tragéo, o que também pode ser interpretado como um indicativo do grau
de encruamento do material na condigdo ensaiada. Ou seja, quanto menor o
valor de n, mais encruado encontrava-se o material no inicio do ensaio. Para a
liga AA1050, nas condi¢des 0x, 1x, 4x e 8x, os valores de n e k obtidos estdo
indicados na Tabela 4-2.
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Figura 4-4: Curvas log da tensdo verdadeira (0)-log da deformagéao verdadeira

(¢) na regiao de deformacao plastica uniforme em amostras da liga

AA1050 para determinacédo dos parametros de encruamento (n) e

de resisténcia (k) nas condi¢cdes Ox e apos 1(1x), 4(4x) e 8(8x)

passes de ECA.

Tabela 4-2: Valores do parametro de encruamento (n) e resisténcia (k) para liga

AA1050 nas condigdes Ox e apds 1(1x), 4(4x) e 8(8x) passes de

ECA.
Parametro de Parametro de
cp Encruamento Resisténcia
(n) [k]
0x 0,145 151,0
1x 0,022 173,7
4x 0,032 188,4
8x 0,041 203,1

Por meio dos valores de parametro de encruamento encontrados em cada

uma das condi¢cdes analisadas pode-se notar que o valor de n cai sensivelmente

apos o primeiro passe, devido ao alto grau de encruamento introduzido pelo
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processamento ECA. Nos passes posteriores, o valor de n tende a crescer
novamente em consequéncia da tendéncia de recuperacdo dindmica com o
aumento o numero de passes.

Para investigar mais a fundo a ocorréncia da recuperagdo dinamica
durante o processamento ECA foram calculados por meio do método de Kocks-
Mecking (K-M) as taxas de recuperagao dindmica do material nas condigdes 0x,
1x, 4x e 8x.

O método proposto por Kocks e Mecking [69] parte do principio que a
tensdo de escoamento (t) esta relacionada com a densidade de discordancias
(p) por meio da Equacéo 4.3, sendo esse um modelo bem aceito principalmente
para materiais CFC, como o aluminio [70].

T= 19+ (xGb\/B (4.3)

Nesse caso, a € uma constante, G é o mdédulo de cisalhamento, b o vetor
de Burgers do material. Além disso, a evolugédo da densidade de discordancias
esta relacionada a soma de contribuicbes dos processos de endurecimento
(armazenamento de discordancias) e de amolecimento (aniquilagdo de

discordancias), conforme descrito na Equacéo 4.4.

b_ % b

dY - dy |endureciment0 - dY |amoleciment0 (44)

A taxa de endurecimento na Equacao 4.4 é inversamente proporcional ao
espacamento médio entre as discordancias, que por sua vez é inversamente
proporcional a raiz quadrada da densidade de discordancias (Equacgao 4.5). Ja
0 processo de amolecimento € um processo cinético de primeira ordem, logo é

diretamente proporcional a densidade de discordancias (Equacgao 4.6).

d
d_i |lendurecimento = kl\/; (4.5)
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dp

ﬁ |amotecimento = kzP

(4.6)

Substituindo as Equagbdes 4.5 e 4.6 na Equacédo 4.4 chegamos na

Equacgao 4.7:

d_p = k1\/5— k2p (4.7)
Y

Agora, combinando a Equagao 4.7 com a derivada da Equagao 4.3:

_dy  d;d, aG _ aGbk;  aGbk,
0= = - \/_( wWp—kep)= —————p (4.8)

Substituindo entdo a Equacao 4.3 na Equacgao 4.8, tem-se que:

0= 0,—Krt (4.9)

Onde, na Equacéo 4.9, 0 e K substituem respectivamente as constantes
aGbK1/2 (endurecimento) e aGbK2/2 (amolecimento). Assim, para um metal
cristalino essa equagao pode ser simplificada para valores de tensao e equagao
reais por meio do fator de Taylor [71], resultando finalmente na Equacé&o 4.10:

0=-2=6,—Ko (4.10)

Logo, por meio de um grafico da derivada da tenséo real pela deformagao
real (do/de)-tensao real (o) abrangendo do escoamento até a carga maxima,
(conforme tragado na Figura 4-5), ao aplicar-se uma regressao linear na curva
obtida é possivel estimar por meio do valor de sua inclinagao o parametro K, que
no caso é a contribuicdo de amolecimento descrita nos passos acima, ou seja, o
parametro de recuperagao dindmica do material processado, sendo que, quanto

maior esse valor, maior a tendéncia do material recuperar-se dinamicamente.
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Foram entdo determinados para a liga AA1050 os valores do parametro
de recuperacgao dinamica K (d8/do) e valores para o parametro inicial maximo de
encruamento (Bo) para as condi¢des 0x, 1x, 4x e 8x, 0s quais estdo expostos na
Tabela 4-3.

16000 —
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14000 ' 22,1+2419 L
- | w y=-22,1+
| * M, R*=0,966 4x
] A — 8x
12000 y= -607,5x+97088
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@ 10000 - s
o) | Yy =-5,9x + 827
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4000 ¥ =-414,6x + 69419
1 R? = 0,355
2000 y=-1162,4x+ 177936
R?= 0,958
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140 145 150 155 160 165 170
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Figura 4-5: Curvas da derivada da tensdo verdadeira pela deformacao
verdadeira (do/de) em fungdo da tensdo verdadeira (o) na regiao
de deformacgéo plastica uniforme em amostras da liga AA1050 para
determinagdo dos parametros de recuperacdo dinamica (K) pelo
método de K-M nas condi¢gdes Ox e apds 1(1x), 4(4x) e 8(8x)
passes de ECA.
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Tabela 4-3: Valores do parametro de recuperagdo dinamica para liga AA1050
nas condi¢des Ox e apds 1(1x), 4(4x) e 8(8x) passes de ECA.

Parametro de
CP Recuperagao

* 3
Dinamica ©0"10
(K = do/do)
Ox 22.1/5.9 2408
1x 1162.4 177.9
4x 607.5 97.1
8x 4146 69.4

Por meio dos valores de parametro de recuperagédo dinamica (K) obtidos
nas curvas K-M para cada uma das condi¢des pode-se observar que em passes
com menor grau de deformagdo estdo presentes taxas mais altas de
recuperacao dinamica em relagcdo aos passes subsequentes, como ja foi
observado nos resultados obtidos para os parédmetros de encruamento de
Hollomon.

Para a condig¢ao Ox foi possivel identificar com maior clareza a existéncia
de dois diferentes estagios na curva de encruamento/recuperagao dinamica.
Conforme propdée o modelo de Kocks-Mecking [69] para materiais CFC
policristalinos a taxa de endurecimento (do/de) pode ser dividida em varios
estagios, correspondentes a diferentes mecanismos de deformagao, como pode
ser visto na Figura 4-6. E importante atentar que apesar de cada estagio
apresentar um mecanismo dominante, estes podem ocorrer de forma simultanea

durante toda a deformagao.



69

Policristal

Monocristal

:
1 T1Ty

Figura 4-6: Esquema das curvas taxa de endurecimento por deformagéo-tensao
cisalhante, ilustrando os estagios de endurecimento para materiais

policristalinos e monocristalinos [69].

No estagio | ocorre a ativagdo de um unico sistema de escorregamento,
suficiente para atuar quando as discordancias constituem obstaculos fracos, por
ainda estarem esparsas. Ja no estagio |l a deformagéo envolve escorregamento
multiplo dos defeitos, que se interceptam produzindo obstaculos fortes
conhecido por florestas de discordancias. No estagio Ill ocorre a diminuigdo na
taxa de endurecimento devido a recuperagdao dinamica. Por fim, em altas
deformagdes sao observados um regime secundario de endurecimento (estagio
IV) seguido por um regime de recuperacao (estagio V). Para a condigao Ox pode
ser observado as condic¢des lll e IV, enquanto que para as demais condi¢cdes os
mecanismos do estagio Il sdo dominantes.

Portanto, o que pode ser visto ao final dos ensaios de dureza e de tragao
€ que o processamento ECA da liga AA1050 proporciona um significativo
aumento na resisténcia mecanica, principalmente apds o primeiro passe. Os
aumentos foram da ordem de 40% na dureza e superior a 100% no limite de

escoamento. Por outro lado, logo no primeiro passe ha uma drastica diminuigéo
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da ductilidade, tanto na deformacdo uniforme quanto na deformacéao total,
porém, com a evolugao dos passes esse feito tende a ser minimizado. Da mesma
forma, o aumento da capacidade de encruamento quando se evolui de 1 para 8
passes € detectado tanto pelo aumento do valor do expoente (n) da expressao
de Hollomon, quanto pela diminuigcdo no parametro recuperagéo (K) das curvas
K-M.

4.1.2 Caracterizagao Microestrutural

Na Figura 4-7 sao apresentadas imagens obtidas por microscopia Optica
(MO) em amostras 0x, 1x, 4x e 8x, sempre observadas no plano Y (Figura 3-5),
com o objetivo de acompanhar a evolugao da microestrutura da liga AA1050

durante o processamento ECA.
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Figura 4-7: MO do plano Y das amostra da liga AA1050. (a) Amostra antes do
processamento ECA (0x); (b) Apds 1 passe ECA (1x); (c) Apos 4
passes ECA (4x); (d) Apos 8 passes ECA (8x). Imagens com luz
polarizada e ataque eletrolitico de anodizagédo com reagente de

Barker.

Nas analises em microscopia optica foi possivel observar claramente o
refino de grao resultante do processamento ECA. O material parte de uma
condigao inicial (Ox) com graos aparentemente uniformes e com didmetro médio
de aproximadamente 150um, estimado pelo método dos interceptos (ASTM
E112) [72]. Para o material processado ja se torna dificil distinguir os graos
devido ao seu tamanho reduzido, sendo possivel observar uma orientagao
oriunda do processamento, com a presenga de bandas de deformagédo bem

orientadas, os graos deformados nessa mesma diregao e a formagao de graos
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menores dentro dos grdos maiores iniciais, o que é esperado para materiais
processados por ECA por meio da rota A [12, 15].

A observagao acima esta obviamente limitada ao nivel da MO, mas em
estudo recente realizados em amostras do mesmo lote e processadas de forma
idéntica ao presente trabalho [26] foram avaliados mais detalhadamente os
efeitos da DPS nas propriedades mecanicas e na microestrutura da liga AA1050.
O estudo incluiu analises da textura e da natureza dos contornos de grao, e
concluiu que a ECA reduziu a textura cristalografica e promoveu o aumento da
fragdo de contornos de grédo de alto angulo, em relacdo a laminagao, por
exemplo. Ainda, por meio de imagens obtidas por MET foi observado, apos 8
passes neste mesmo material, um tamanho médio de gr&o em torno 1um, com
a presenca de contornos de subgrao da ordem de 500nm.

Outro estudo recente com essa mesma liga AA1050 [27] mostra que,
apesar de se tratar de um aluminio comercialmente puro a presenca de
impurezas acaba por ocasionar a formagéo de precipitados na liga, os quais séo
constituidos majoritariamente por ferro e silicio. Foi visto ainda que esses
precipitados se distribuem de forma pouco uniforme na condi¢cao referenciada
0x, porém apos 8 passes de ECA com rota A esses precipitados sao quebrados
e se distribuem de forma mais homogénea, com uma tendéncia a se
encontrarem alinhados na dire¢cao das bandas de deformacéo provocadas pelo
processamento, como pode ser observado na Figura 4-8.

Os resultados que seguem procuram verificar o efeito dessa condig&o

microestrutural na resisténcia a CST.
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Figura 4-8: Imagens obtidas por MEV das amostras da liga AA1050. (a) Amostra
antes do processamento ECA (0x); (b) Apos 8 passes ECA (8x) [27].

4.1.3 Ensaios de Corrosédo Sob Tenséo (CST)

Os ensaios de CST para a liga AA1050 foram realizados em amostras nos
dois extremos do processamento, ou seja, antes de ser processada (0x) e apos
8 passes de ECA (8x). Por meio de ensaios de tracdo em baixa taxa de
deformagao (BTD) e carga constante (CC), ambos em meio aquoso com 3,5%
em peso de NaCl pretendeu-se investigar se as modificagbes microestruturais
resultantes do processamento ECA agem de forma a modificar a resisténcia a
corrosdo sob tensdo de uma liga tradicionalmente ndo suscetivel a esse

fendmeno, como é o caso das ligas da classe AA1Txxx [29].
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4.1.3.1 Ensaios de CST em Baixa Taxa de Deformagéo

Os ensaios de tragdo em BTD foram realizados em CP’s entalhados e
utilizando os mesmo parametros tanto para amostras Ox quanto para as 8x. A
partir desses ensaios foram obtidas curvas tensdo-deformagao plastica nominal
(0-gplast) , @s quais podem ser observadas na Figura 4-9. Os valores de limite de
escoamento, resisténcia a tracdo, deformacgao plastica total e uniforme obtidos
por meio dessas curvas para cada um dos casos, bem como o tempo até a
fratura em cada ensaio, estao indicados na Tabela 4-4. Os valores de dispersao

foram obtidos com ensaios em triplicata.

240 -
220 ] — AA1050 Ox - ar
-=---AA1050 0x - 3,5% em peso de NaCl
B0 —— AA1050 8x - ar
< 1804 - - --AA1050 8x - 3,5% em peso de NaCl
S 160
w 1404
R=
g€ 1204
(o]
Z 1004
Q ]
‘D 80-
c J
2 604
40
20 -
D T T T T T T T T T 1

Deformacgao Plastica (%)

Figura 4-9: Curvas nominais representativas tensdo-deformacgéo plastica para

ensaios em BTD (€ = 10 s') em amostras da liga de AA1050 nas

condicdes 0OX e 8X. Ensaios ao ar e em meio aquoso com 3,5% em
peso de NaCl.
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Tabela 4-4: Propriedades mecéanicas nominais em tracédo da liga AA1050 para

ensaios em BTD (CP com entalhe e ¢ = 10-°s™') para amostras nas

condigdes Ox e apds 8 passes de ECA (8x). Ensaios ao ar e em

meio aquoso com 3,5% em peso.

Limite de Limite de Deformacdo Deformacéao Tempo

. Resisténcia Plastica Plastica até a
CcP Meio Escoamento 5 Tracs Total Unif Frat
[MPa] a Tragao ota niforme ratura
[MPa] [%] [%] [h]
Ar 77+2 1103 17,1+0,3 95+0,3 59+2
Ox 3,5% NaCl 75+3 1118 16,9+04 9,2+0,3 59+3
Ar 1714 207 7 11,4+0,3 3,6+0,2 632
8x 3,5% NaCl 1704 194 + 13 10,5+0,6 3,8+0,1 604

Nos ensaios de CST em BTD para liga AA1050 os resultados obtidos,
dentro de um mesmo grupo de amostras, mostraram-se bastante semelhantes
tanto para os ensaios realizados ao ar quanto para os ensaios em meio aquoso.
Para amostras na condigao Ox esses resultados sdo ainda mais proximos, com
as curvas tensido-deformagdo quase sobrepostas entre si, sendo possivel
afirmar que (para o conjunto de ensaios realizados) a presenga do meio NacCl
nao influenciou os resultados.

Quando as amostras processadas por ECA (8x) pode-se observar uma
pequena queda nos valores de limite de resisténcia a tragdo e alongamento
quando o ensaio é realizado em meio aquoso. Apenas por essas pequenas
variagoes, proximas do limite da dispersao estatistica, ndo se pode afirmar que
esteja ocorrendo o fendbmeno de CST no material, pelo menos n&do de forma
significativa para afetar o resposta a esse tipo de ensaio Para melhor
visualizagédo dessas variagdes foram montados graficos comparativos, conforme

expostos na Figura 4-10.
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Figura 4-10: Comparativo dos resultados obtidos nos ensaios de CST em BTD
(10° s1) para amostras da liga AA1050 ensaiadas ao ar e em meio
aquoso com 3,5% em peso de NaCl. (a) Limite de escoamento; (b)
Limite de resisténcia a tragdo; (c) Deformagao plastica total; (d)

Deformacao plastica uniforme; (e) Tempo até a fratura.

Baseando-se apenas nos resultados obtidos nos ensaios de CST em BTD

nao é possivel afirmar que nas condi¢des testadas esteja ocorrendo o fenbmeno
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de CST de forma significativa. Embora se tenha notado uma leve tendéncia de
queda de resisténcia e de ductilidade nas amostras 8x em meio NaCl, o conjunto
de ensaios realizados nao apontou mudanca significativa de comportamento que
possa ser atribuida a CST, sugerindo que, nestas condi¢cdes de teste, a liga
AA1050 tende a se manter imune ao fendbmeno, mesmo apds processada por
ECA.

Ainda assim, os CP’s utilizados nos ensaios foram separados para que
fossem feitas analises de MEV em sua superficie de fratura e prosseguiu-se 0s

testes de resisténcia a CST com os ensaios com carga constante.

4.1.3.2 Ensaios de CST com Carga Constante

Os ensaios de CST com carga constante (CC) foram realizados, assim
como os ensaios em BTD, em amostras nas condigdes Ox e 8x, utilizando cargas
iniciais constantes correspondentes a tensdes entre 70% e 90% do limite de
escoamento. Essas cargas eram aumentadas gradativamente a cada 20 dias em
caso da ndo ocorréncia de fratura. Os resultados desses ensaios podem ser visto

na Figura 4-11.
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Figura 4-11: Resultado dos ensaios de CST com carga constante em amostras

da liga de AA1050 nas condigdes Ox e apos 8x.

Conforme pode ser observado nos resultados obtidos nos ensaios de CST
com carga constante ocorreram fraturas em 1 (um) CP na condig&o Ox e 2 (dois)
CP’s na condicao 8x. Em todos os casos a fratura ocorreu com carga de 90% do
limite de escoamento e apds longos tempos de exposi¢ao ao meio (336h, 408h
e 384h respectivamente), ja proximos ao tempo pré-determinado para
interrupgédo do teste. Os CP’s nao fraturados, como exemplificado na Figura
4-12, foram analisados visualmente e foram notados poucos sinais de corrosao
no material, sem diferengas significativas quanto ao aspecto das amostras Ox e
8x. As superficies de fratura dos CP’s rompido foram posteriormente observadas
ao MEV.
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Figura 4-12: Aspecto do CP da liga AA1050 na condi¢ao Ox nao fraturado em
ensaio de CST com carga constante em meio salino apés 480h de

ensaio em 90% do limite de escoamento.

A ocorréncia de fraturas em ambas as condigdes (Ox e 8x) sob
carregamento estatico em niveis de tens&do abaixo do limite de escoamento é
uma evidéncia que houve fragilizagdo no material apdés longos tempos de
exposi¢cao ao meio salino, o que pode estar relacionado com fendbmenos de CST.
Infere-se, portanto, que a exposi¢cao ao meio por longos periodos de tempo seja
necessaria para que passe a agir algum dos mecanismos de CST, ja que nos
ensaios de tracdo em BTD néo foi possivel detectar efeito significativo do meio
nas propriedades do material.

Assim como nos ensaios anteriores (em BTD) os CP’s fraturados nos
ensaios em CC foram separados para que fossem feitas analises de microscopia
eletrénica em sua superficie de fratura a procura de indicios da ocorréncia do

fendbmeno de CST.
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4.1.3.3 Analises de fratura

As analises das superficies de fratura foram realizadas por meio de
microscopia eletronica de varredura (MEV) nas amostras submetidas aos
ensaios de CST em BTD e CC. Nessa etapa procurou-se determinar o tipo de
fratura ocorrido em cada caso bem como procurar por indicios da ocorréncia de
CST em alguma das condi¢des. Na Figura 4-13 e Figura 4-14 tem-se uma viséo
geral das superficies de fratura das amostras 0X e 8X, respectivamente.
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Figura 4-13: Andlise em MEV da superficie de fratura de amostras de AA1050
na condigdo Ox: (a) apds ensaio em BTD (10 s') ao ar; (b) apos
ensaio em BTD (10 s”') em solugdo aquosa com 3,5% em peso

de NaCl; (c) apds ensaio com carga constante (90%o0y/336h) em
solucao aquosa com 3,5% em peso de NaCl.
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Figura 4-14: Andlise em MEV da superficie de fratura de amostras de AA1050
na condigéo 8x: (a) apos ensaio em BTD (10 s') ao ar; (b) apos
ensaio em BTD (10 s”') em solugdo aquosa com 3,5% em peso
de NaCl; (c) apds ensaio com carga constante (90%o0y/384h) em
solucao aquosa com 3,5% em peso de NaCl.
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Para os ensaios realizados em BTD ao ar, na amostra Ox (Figura 4-13(a))
€ possivel observar uma fratura predominantemente ductil, caracterizada pela
presenca de microcavidades denominadas ‘dimples’ em toda area de fratura. Ja
amostra 8x, submetida ao mesmo ensaio, apresentou menor ductilidade e fratura
mista ductil-fragil (Figura 4-14(a)). Isso pode ser visto mais detalhadamente na
Figura 4-15, onde se notam diferengas na morfologia dos dimples e a clara
presenca de regides de fratura mista ductil-fragil nas amostras processadas por
ECA (8x). Como esperado para a liga AA1050, existe grande deformacao
plastica e acentuada estric¢cao da regido da fratura, que tendem a ser reduzidas
pelo processamento por DPS).

Figura 4-15: MEV da superficie de fratura apds ensaio em BTD (10 s') ao ar
para amostras de AA1050 nas condigbes (a) Ox e (b) 8x.
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As fraturas para os ensaios em BTD em meio aquoso com NaCl (Figura
4-13(b) e Figura 4-14(b)) tem caracteristicas bem préximas das fraturas ao ar,
indicando n&o haver influéncia significativa de mecanismos de corrosao nesse
tipo de ensaio para a liga AA1050. As fraturas sdo também predominantemente
ducteis no primeiro caso, com tendéncia a fragilizagdo no segundo. A
comparacgao é feita na Figura 4-16, que apresenta caracteristicas semelhantes
aquelas encontradas nos ensaios em BTD ao ar: é tipicamente ductil na amostra
0x e mista com regides ductil-fragil na amostra 8x. Os aspectos ovalizados das
areas fraturas nos ensaios de tracdo em BTD sao indicativos de anisotropia,
decorrente do processamento de laminagdo no caso da amostra Ox e do

processamento ECA pela rota A, no caso da 8x.

(b)
Figura 4-16: Analise em MEV da superficie de fratura detalhada apds ensaio em

BTD (10-% s”') em solugéo aquosa com 3,5% em peso de NaCl para

amostras de AA1050 nas condi¢do (a) Ox e (b) 8x.
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Para os ensaios realizados com carga constante (CC) em meio aquoso
com NaCl as caracteristicas das fraturas se diferem das obtidas nos ensaios em
BTD. Nesse caso, para as duas condigdes (0x e 8x), o que se observou foi uma
fratura mista, com regides de fratura fragil préximo as bordas do entalhe, o que
pode ser indicio da ocorréncia de corrosdo nessas regides, e caracteristicas
ducteis no centro do material, como pode ser visto na Figura 4-17 e Figura 4-18.
Além disso, ocorre baixa deformacéo plastica até a fratura, e pouca reducao de

area em comparacgao ao observado nos ensaios BTD.
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()

Figura 4-17: MEV da superficie de fratura apds ensaio CC em solugao aquosa
com 3,5% em peso de NaCl para amostras de AA1050 na condigcéo
Ox. As setas em amarelo indicam areas com fratura fragil e em

vermelho areas com fratura ductil. Amostra fraturada apés 336h a
90% oy.
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(b)

Figura 4-18: MEV da superficie de fratura apds ensaio CC em solugdo aquosa
com 3,5% em peso de NaCl para amostras de AA1050 na condigéo
8x. As setas em amarelo indicam areas com fratura fragil e em
vermelho areas com fratura ductil. Amostra fraturada apds 384h a
90% oy.
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A liga AA1050, bem como todas as outras ligas da classe AA1xxx, s&o
reconhecidamente resistentes aos mecanismos de CST [29], porém existem
relatos de que fendbmenos de fragilizagdo por hidrogénio podem ocorrer em ligas
dessa classe [73]. Sdo poucos, portanto os estudos a cerca desse tema e, em
menor numero, os estudos que buscam relacionar a diminuicdo do tamanho de
grao com a corrosao desses materiais.

Dentre os trabalhos nessa area especifica para essa classe de ligas
destacam-se as pesquisas sobre a variagao da resisténcia a formacao de pite e
a corroséao intergranular, o que pode se relacionar em partes com a CST, ja que
os pites podem ser agentes iniciadores de trincas e a CST se propaga, quase
sempre, de maneira intergranular [35, 55, 56].

Alguns estudos apontam para uma melhora na resisténcia a corroséo para
materiais de granulacgédo ultrafina devido a uma agdo em conjunto de uma maior
quantidade de contorno de gréos e tensdes residuais provocadas pelo processo
de ECA, aumentando a reatividade da superficie e assim promovendo uma maior
estabilidade da camada passiva formada pelos 6xidos [46-48], o que poderia,
consequentemente, melhorar sua resisténcia a CST.

Em contrapartida ha estudos que mostram que ndo existem evidéncias
estatisticas para que se possa apontar uma variagdo significativa nos
parametros que avaliam a resisténcia a corrosdo do material e, portanto, néo é
possivel apontar uma melhora ou piora nessas propriedades [27, 46, 74].

Os resultados encontrados até essa parte do trabalho sugerem que, para
tempos curtos de exposicdo ao meio aquoso com 3,5% em peso de NaCl, os
fendmenos de CST parecem néo ser significativos na liga AA1050. Muito embora
0os ensaios em BTD pudessem sugerir uma pequena queda de resisténcia
provocada pela agado do meio, a variagao nas propriedades analisadas foi muito
pequena e estatisticamente ndo significativa. Além disso, na analise de
superficie de fratura das amostras ensaiadas em BTD em meio salino, ndo foram
encontradas evidéncias da ocorréncia de CST.

Para os ensaios em CC com longos tempos de exposi¢do ao meio salino
houve, em alguns casos, a fratura do corpo de prova sob tensbdes abaixo da

tensao de escoamento, sugerindo a ocorréncia de CST. Essa fratura, como pode
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ser visto nas analises de fratura, se inicia em regides da borda do entalhe,
provocando uma fratura fragil que se propaga na secgao transversal do CP. Essa
fratura pode ter origem em um pite formado devido a exposigdo ao meio, que
pode se formar em regides aleatdrias da area do material em contato com o
meio, explicando a ocorréncia de fratura em apenas alguns dos casos. A
ocorréncia de fragilizagdo por hidrogénio ndo pdde ser aferida pelos métodos
utilizados, mas pode ser também um dos mecanicos que colabora para a fratura
do material.

Assim, 0 que se pode afirmar é que existe um significativo aumento na
resisténcia mecanica do material apds o processamento por ECA, evidenciado
pelo aumento da dureza, do limite de escoamento e resisténcia a tragcao apos
cada passe. Outro fator importante de ser destacado € uma recuperacao parcial
da ductilidade perdida no primeiro passe, na medida em que o grau de
deformagao é aumentado até 8x, onde observa-se também uma diminui¢ao nas
condi¢des de encruamento do material.

Logo, o que se observa € que para a liga AA1050 por meio do
processamento por ECA é possivel obter um material com resisténcia mecanica
superior preservando niveis aceitaveis de ductilidade. Quanto a sua resisténcia
a corrosao, apesar de que a primeira vista possam haver indicios de que apds a
DPS o material se torne mais sucessivel aos fenbmenos CST, nao é possivel
afirmar, dentro dos ensaios realizados, que a resisténcia a CST varie
significativamente nas diferentes condi¢des de processamento.

Por outro lado, ficou claro que apds longos tempos de exposig¢ao a liga
AA1050 sofre sim o efeito meio aquoso com 3,5% em peso de NaCl, o que levou
a fragilizagéo e a ocorréncia de fraturas em niveis de tensdo menores que o
limite de escoamento do material. Os mecanismos que governam o processo de
fragilizacao, entretanto, ainda ndo puderam ser claramente identificados com os

conjuntos de experimentos até aqui realizados.
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4.2 Al-4%Cu

Dando prosseguimento ao trabalho, buscou-se estudar agora o
comportamento perante a CST em uma liga que seja suscetivel a esse
fenbmeno, comparando seu desempenho antes e apos o processamento por
ECA.

Ja que tradicionalmente para o aluminio a maior parte dos estudos nessa
area sao realizados em ligas com precipitados de cobre, silicio ou magnésio e
os mecanismo de CST para esses casos ja sdo conhecidos [35, 75], foi escolhida
para esse trabalho uma liga Al-Cu, semelhante as ligas da classe AA2xxx, porém
estando presente apenas 4% em peso de cobre (Al-4%Cu) como elemento de
liga, buscando assim simplificar a composi¢ao quimica, limitando-se a particulas
de segunda fase e precipitados de Al-Cu, tipicamente o Al2Cu.

Como visto anteriormente na liga AA1050 apenas a mudanga na
granulometria do material ndo nos da resultados suficientemente claros de que
exista uma modificagao significativa do comportamento da uma liga perante a
CST. E visto em outros estudos, porém, que o processamento ECA acaba por
quebrar e redistribuir os precipitados no material [43, 48, 49], portanto, para a
liga Al-4%Cu, busca-se estudar se (e como) essa modificagdo microestrutural

das particulas de Cu pode interferir na resisténcia a esse tipo de corrosao.

4.2.1 Caracterizagdo Mecanica

4.2.1.1 Ensaios de Dureza

Assim como para liga AA1050, foi possivel acompanhar a evolugao da
dureza na liga Al-4%Cu apds cada passe de ECA. Nesse caso, porém, devido a
presencga de particulas grosseiras de segunda fase a dureza foi medida pelo

método Brinell, com resultados expostos na Figura 4-19.
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Figura 4-19: Valores médios de dureza a cada passe de ECA para liga Al-4%Cu
— dureza Brinell (HBW 2,5/31,25).

Como é caracteristico do processamento ECA, apds o primeiro passe
ocorre um aumento acentuado na dureza. E visto também um aumento discreto
apos o segundo passe de ECA e nos passes seguinte nota-se uma tendéncia de
saturacao e consequentemente a estabilizagcdo dessa propriedade.

Para efeitos comparativos, por meio da norma ASTM E140-12b [59], os
valores de dureza Brinell foram convertidos para Vickers, como exposto na
Figura 4-20.
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Figura 4-20: Valores médios de dureza a cada passe de ECA para as ligas

AA1050 e Al-4%Cu nas condi¢cdes Ox e 8x — dureza Vickers.

Os resultados obtidos apresentam comportamento semelhante aos
encontrados para liga AA1050, porém o aumento de dureza promovido pelo
processamento ECA é proporcionalmente maior para a liga Al-4%Cu, sendo
esse de aproximadamente 80% para essa liga enquanto que para a liga AA1050
foi de cerca de 40%. Ressalte-se que o estado inicial, denominado 0X,
corresponde ao material solubilizado a 530°C e resfriado lentamente no forno,
portanto, sendo esperada a presencga de particulas grosseiras de segunda fase
e precipitados Al2Cu.

4.2.1.2 Ensaio de tragcao convencional

Os ensaios de tragéo para liga Al-4%Cu foram feitos de maneira idéntica
aos para liga AA1050, em amostras nas condigdes 0x, 1x, 4x e 8x e, assim como

anteriormente, a partir de ensaios de tragdo convencionais (£=102 s'; CP sem
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entalhe) foram tragadas as curvas nominais de tensao-deformacao plastica,
apresentadas na Figura 4-21(a). Definiu-se por meio delas valores de limite de
escoamento, resisténcia a tragao, deformacao plastica total e uniforme para cada

um dos casos, indicados na Tabela 4-5 e na Figura 4-22.
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Figura 4-21: Curvas representativas dos testes de tragao (a) tensao-deformacao
plastica nominal; (b) tensdo-deformacdo plastica verdadeira.
Amostras da liga Al-4%Cu processadas até 8 passes ECA. Taxa de

deformacéo inicial 10-3 s-1.
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Tabela 4-5: Propriedades mecanicas nominais da liga Al-4%Cu nas condigdes
Ox e apds 1(1x), 4(4x) e 8(8x) passes de ECA. Taxa de deformagao

103 s,
Deformagdo  Limite de RLin_1it¢3 de_ Defo’rm_agéo Defo’rm_agéo
. esisténcia Plastica Plastica
Equivalente Escoamento 5 Tracs Total Unif
[MPa] a Tracao ota niforme
(cea) [MPa] [%] [%]
Ox - 65+ 1 2039 20,8 +£0,3 176 £0,4
1x 0,675 275+ 2 2805 24+0,2 0,4+0,1
4x 2,700 3635 368 +5 26+0,2 0,9+0,1
8x 5,400 408 £ 5 414 £ 8 6,8 £0,2 1,3+£0,2
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Figura 4-22: Comparativo dos resultados obtidos nos ensaios de convencionais
de tragdo (102 s™') para amostras da liga Al-4%Cu (a) Limite de
escoamento; (b) Limite de resisténcia a tragédo; (c) Deformagao

plastica total; (d) Deformacéo plastica uniforme.
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De modo similar ao ja observado para a liga AA1050, como observado
nas curvas comparativas da Figura 4-23, os resultados com a liga Al-4%Cu
apontam um aumento significativo na resisténcia a tracdo logo no primeiro passe
ECA, porém, neste caso o crescimento nos passes seguintes (4X e 8X) também
€ significativo. Em relagdo ao estado inicial (0X) o processamento ECA até 8
passes (8X) promoveu aumentos da ordem de 500% na tensdo de escoamento
e 100% no limite de resisténcia a tragéo.

500 —

—— AA1050 0x
I - - - - AA1050 8x
4004 o —— Al-4Cu Ox
----Al-4Cu 8x

300 A

200

Tensao Nominal (MPa)

100

Deformacao Plastica (%)

Figura 4-23: Curvas representativas tensao-deformagao plastica. Amostras das
ligas AA1050 e Al-4%Cu nas condicoes Ox e 8x. Taxa de

deformacao inicial 103 s™.

O alongamento total na ruptura segue as caracteristicas dos materiais
processados por ECA, com uma evidente redugdo no primeiro passe (1X) em
relagdo a amostra 0X, que tende a ser recuperada com o aumento do numero
de passes.

Assim como a liga AA1050, a liga Al-4%Cu processada por ECA também
apresenta uma grande propor¢ao de deformagao nao-uniforme e uma pequena

capacidade de deformacao uniforme.
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Foram estimados também, a partir das curvas de tensao-deformacao
verdadeiras (Figura 4-21(b)) e utilizando a equacado de Hollomon, conforme ja
descrito anteriormente, os parametros de encruamento e de resisténcia do
material para cada uma das condigdes. Os graficos duplo logaritmico de tenséo-
deformagado verdadeiras, no intervalo de deformacg&o plastica uniforme (do
escoamento até a carga maxima), utilizados para o calculo desses parametros
podem ser observados na Figura 4-24 e os valores de n e k obtidos estéo

expostos na Tabela 4-6.
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Figura 4-24: Curvas log tensdo verdadeira (0)-log da deformagado plastica
verdadeira (¢) na regido de deformacado plastica uniforme em
amostras da liga Al-4%Cu para determinagao dos parametros de
encruamento (n) e de resisténcia (k) nas condigdes 0x, 1X, 4X e
8X.
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Tabela 4-6: Valores do parédmetro de encruamento (n) e resisténcia (k) do modelo

de Hollomon (c=ke") para liga Al-4%Cu processada por ECA.

Parametro de Parametro de

CP Encruamento  Resisténcia
(n) [k]

Ox 0,33 487.,6

1x 0,016 316,8

4x 0,019 425,0

8x 0,020 489,4

O efeito do processamento ECA nos parametros de encruamento é
semelhante ao observado para o aluminio comercialmente puro. Ou seja: i) uma
perda acentuada da capacidade de deformagao uniforme acontece no primeiro
passe, 0 que é quantificado pela drastica reducdo do valor de n em relagao a
condicgdo 0X; ii) com passes seguintes a deformagdo uniforme (e
consequentemente o valor de n) tende a crescer, porém ainda permanece uma
ordem de grandeza menor que a condigao inicial; iii) Nas amostras processadas
nota-se a tendéncia de aumento da deformagao nao uniforme localizada (pos-
estriccdo). Um grafico comparativo das condi¢des extremas (Ox e 8x) das curvas
log tensdo verdadeira (0)-log da deformacao plastica verdadeira (¢) para o
AA1050 e Al-4%Cu pode ser visto na Figura 4-25.
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Figura 4-25: Curvas log tensdo verdadeira (0)-log da deformagédo plastica
verdadeira (¢) na regido de deformacdo plastica uniforme em

amostras das liga AA1050 e Al-4%Cu nas condi¢des 0x e 8X.

A ocorréncia da recuperag¢ao dindmica durante o ensaio de tracio para a
liga Al-4%Cu também foi calculada por meio do método de Kocks-Mecking (K-
M), ja deduzido anteriormente. Determinou-se por meio desse método, a partir
das curvas derivada da tensao verdadeira pela deformacéo verdadeira (do/dg)
em funcédo da tensdo verdadeira (o) abrangendo do escoamento até a carga
maxima, conforme ilustrado na Figura 4-26. As taxas de recuperagao dinadmica

(K) do material nas condigdes 0x, 1x, 4x e 8x, expostos na Tabela 4-7.
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Figura 4-26: Curvas derivada da tensao verdadeira pela deformagéo verdadeira
em fungdo da tensdo verdadeira na regido de deformacgao plastica
uniforme em amostras da liga Al-4%Cu para determinacdo dos
parametros de recuperagao dinamica (K) pelo método de K-M nas

condigdes Ox e apos 1(1x), 4(4x) e 8(8x) passes de ECA.

Tabela 4-7: Valores do parédmetro de recuperacdo dinamica para liga Al-4%Cu

nas condi¢des Ox e apos 1(1x), 4(4x) e 8(8x) passes de ECA.

Parametro de

CP Recuperagao *403
Dinamica 8,710
(K = do/do)

0x 20,6 5,9

1x 236,8 66,9

4x 257,7 100,8

8x 254,9 114,7

A exemplo do que ocorreu com o Al puro AA1050, o valor do parametro
de recuperacao dindmica (K = d6/dc) aumenta drasticamente com o primeiro

passe ECA. Porém, no caso da liga Al-4Cu, a tendéncia de queda desse
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parametro nos passes seguintes € bem menos evidente, de modo que tanto K
quanto 6o parecem estabilizar a partir do quarto passe, como mostram a Figura
4-26 e a Tabela 4-7. De modo geral, como se vé na Figura 4-27, para a liga Al-
4%Cu os valor do parametro K de recuperagao dindmica sdo menores do que
aqueles obtidos para o aluminio comercialmente puro AA1050, o que pode ser
explicado pela presenca dos precipitados de Al2Cu. Ha estudos que mostram
que a presencga desses precipitados tende a dificultar a movimentacao das

discordancias, diminuindo assim a taxa com que ocorre o armazenamento e/ou
aniquilagao das mesmas [76, 77].
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Figura 4-27: Curvas derivada da tensao verdadeira pela deformagao verdadeira-
tensdo verdadeira na regido de deformagao plastica uniforme em
amostras das ligas AA1050 e Al-4%Cu nas condi¢des Ox e 8x.

Em geral o comportamento das propriedades mecanicas da liga Al-4%Cu
segue a tendéncia das demais ligas processadas por ECA, com significativo
aumento na resisténcia mecanica, principalmente apds o primeiro passe, que
continua a ocorrer de maneira menos acentuada nos passes seguintes [10, 12].

Apoés 8 passes, o aumento na dureza é préximo a 80% e superior a 500% no
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limite de escoamento, em relagdo ao estado ndo deformado (0X). Evidencia-se
o estado altamente encruado do material apés o processamento ECA, o que
pode se tornar um fator influenciador na resisténcia a CST, devido a introducéao

de tensoes internas.

4.2.2 Caracterizagcdo Microestrutural

Para liga Al-4%Cu foi realizada uma caracterizagédo microestrutural mais
aprofundada devido a presenca de segunda fase e precipitados de Al-Cu. Assim,
além da microscopia 6ptica (MO), o material foi caracterizado também por meio
de microscopia eletrénica de varredura (MEV) e de transmissédo (MET) para que
outras fases e os precipitados presentes na liga pudessem ser mapeados e para
que fosse possivel analisar o comportamento da granulometria do material apos
o processamento ECA. Foram aplicadas ainda técnicas de DRX para estimar a

densidade de discordancias no material.

4.2.2.1 Microscopia Optica

Analogamente a liga AA1050 as analises de microscopia Optica foram
realizadas no plano Y de amostras nas condi¢cdes 0x, 1x, 4x e 8x, permitindo
assim acompanhar a evolugdo da microestrutura durante o processamento.

Foram obtidas imagens, conforme apresentado na Figura 4-28.
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Figura 4-28: MO do plano Y das amostra da liga Al-4%Cu. (a) Amostra antes
do processamento ECA (0x); (b) Apos 1 passe ECA (1x); (c) Apos
4 passes ECA (4x); (d) Apds 8 passes ECA (8x). Imagens com luz
polarizada e ataque eletrolitico de anodizagdo com reagente de

Barker.

Observar-se por meio das imagens de microscopia Optica que o
processamento por ECA proporciona um significativo refino de gréo na liga Al-
4%Cu apos 8 passes. O material na condigao Ox apresenta graos aparentemente
uniformes e com didmetro médio estimado de 465+3um por meio do método dos
interceptos (ASTM E112) [72]. ApGs o primeiro passe ja € possivel observar uma
grande deformacao no material com os graos bem orientados na diregdo das
bandas de deformacgé&o e a formagdo de novos graos a partir dos gréos da
estrutura inicial. Nas condigbes com maior numero de passes os graos tornam-

se tdo pequenos que sua visualizacdo por MO fica comprometida, sendo
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necessaria a aplicacéo de outros métodos para sua observagao. E possivel notar
ainda que existe com a evolugcdo dos passes a quebra e orientagcdo das

particulas de Cu na direcdo das bandas de deformacgao nas condicdes 4x e 8x.

4.2.2.2 Microscopia Eletrénica

Para uma observacdo mais detalhada dos tamanhos de grédo e da
distribuicdo da segunda fase e dos precipitados, foram utilizadas técnicas de
MEV e MET.

Inicialmente buscou-se caracterizar as particulas de Cu presentes na liga
Al-4%Cu, ja que esses exercem um importante papel, tanto no comportamento
de deformacdo quanto na ocorréncia de CST nesses materiais [34, 37]. Assim,
realizou-se uma analise do tamanho e distribuicdo da segunda fase de Al-Cu no
material nas condigdes Ox e 8x por meio de imagens de MEV.

As imagens obtidas em cada uma das condigdes foram analisadas por
meio do software ImageJ, onde foi possivel estimar a fragdo em area ocupada
pala segunda fase de Al-Cu, bem como a area média da mesma antes (0x) e
apos (8x) o processamento por ECA. Para obter esses valores foi realizada uma
média de 10 regides distintas em cada uma das condigdes. Um exemplo de cada
condi¢ao esta ilustrado na Figura 4-29 e os resultados quantificados estédo

expostos na Tabela 4-8.
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(b)

Figura 4-29: Exemplo de regides observadas por MEV para a determinagéao da
fragdo em area e area média da segunda fase de AI-Cu em uma
amostra da liga Al-4%Cu na condigbes Ox (a) e 8x (b).

Tabela 4-8: Valores de fragdo em area e area média da segunda fase de Al-Cu

para liga Al-4%Cu

Condigio  Fragdoem Area Média
Area [%] [um?]
Ox 1,3+£0,3 18+2
8x 1,0+0,2 3,9+0,6

Como pode ser visto na Figura 4-29(a), os particulas de segunda fase na
liga Al-4%Cu antes de ser processada (condicdo Ox) se encontram
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majoritariamente nos contornos de gréo, apresentando um aspecto lamelar,
caracteristico de uma liga fundida, como é o caso presente. Na Figura 4-29(b),
referente a amostra 8x, se pode ver que no processamento por ECA essas
particulas sdo quebradas e alinhados na mesma orientacdo das bandas de
deformacao decorrentes do processamento ECA por rota A, mas ainda assim
encontram-se preferencialmente nos contornos de graos do material.

A fragcao de area ocupada pela segunda fase de Al-Cu em ambos 0s casos
parece nao ser alterada pelo processamento ECA, se mantendo proxima a 1%,
dando indicios de ndo ocorrer para a liga Al-4%Cu uma dissolugao significativa
da mesma devido ao processamento. Ja a area média apresenta uma grande
variagao, sendo que apos 8 passes ocorre uma diminuicdo de aproximadamente
4,5 vezes na area da mesma, de uma area média de 18 pm?na condicao Ox para
cerda de 4 ym? na condig&o 8x.

Além do efeito endurecedor ja observado na resisténcia mecénica, a
presencga de particulas de Cu na liga pode influenciar a resisténcia a corrosao
devido a diferenga de potencial eletroquimico entre a matriz e a segunda fase.
Para o caso de uma matriz de aluminio (99,95% de Al) o potencial de eletrodo
da mesma € de aproximadamente -0,85V enquanto para o Al2Cu esse potencial
atinge um valor de -0,75V (em relagdo a um eletrodo de calomelano 0,1M de
KCI) [75]. Assim, a presencga dessas particulas melhor distribuidas pela matriz e
de menor tamanho, como no caso do material processado por ECA, pode
significar um maior numero de sitios favoraveis a ocorréncia de fenbmeno de
corrosdo. E necessario destacar, porém que alguns estudos apontam que
quando abaixo de um tamanho critico essas particulas deixam de atuar como
regides catddicas, ndo dando inicio assim a fenébmenos de corroséo [43, 44, 49].

Além de estimar a fragdo volumétrica e o tamanho médio das particulas
de segunda fase de AI-Cu, por meio da técnica de EDS, foi realizado um
mapeamento quimico na superficie do material, permitindo assim determinar a
composi¢cado quimica dos presentes na liga Al-4%Cu. Esse mapeamento pode
ser visto na Figura 4-30 para condi¢c&do Ox e na Figura 4-31 para condigéo 8x.
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Figura 4-30: Imagem de MEV de uma regiéo da liga Al-4%Cu na condic&o Ox e
mapeamento por EDS dos elementos aluminio, cobre, ferro e

silicio.
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F

Figura 4-31: Imagem de MEV de uma regido da liga Al-4%Cu na condigédo 8x e
mapeamento por EDS dos elementos aluminio, cobre, ferro e

silicio.
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Como visto na analise quimica fornecida para liga Al-4%Cu na Sessé&o
3.1.2, além do aluminio da matriz e do cobre ha, como impurezas, a presenca
de aproximadamente 0,85% de ferro e 0,75% de silicio no material. Pela analise
por EDS, o que pbdde ser confirmado € que essas particulas, tanto na condicéo
Ox quanto na condig&o 8x, sdo em sua maioria constituidas por aluminio e cobre,
sendo que o percentual atdbmico encontrando quando realizada analise em
pontos sobre elas apontam para ~64at% de Al, ~14at% de Cu, ~1,5at% de Fe e
~0,5at% de Si. Esses resultados corroboram a ideia que a grande maioria das
particulas de segunda fase na liga sdo do tipo Al2Cu (podendo existir também
algumas do tipo AlFe e AlFeSi), e ainda de que nio existem evidéncias de que
ocorra uma modificacdo de composicao das mesmas devido ao processamento
ECA.

Além da presenca de particulas grosseiras de segunda fase no contorno
de grdo observadas pelas analises por MEV é possivel ainda que existam
particulas menores que tenham precipitado no interior dos graos do material.
Para analisar esses precipitados foram realizadas imagens em MET, conforme

exposto na Figura 4-32 e Figura 4-33.
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(c)
Figura 4-32: Imagens de MET de precipitados no interior do gréo da liga Al-4%Cu

na condi¢ao Ox. (a) Em destaque vista transversal de precipitados
no interior dos graos.; (b) Aspecto em vista frontal de um
precipitado no interior do grao; (c) Destaque em dark-field da vista

frontal do precipitado.
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Figura 4-33: Imagem de MET de precipitados no interior do gréo da liga Al-4%Cu
na condigcdo 8x. Precipitados observados na direcdo transversal
(destaque em vermelho) e frontal (destaque em amarelo).

O que se observa, tanto na condigdo Ox quando na condi¢ao 8x, € a
presenga de precipitados alongados no interior dos contornos de grdo do
material, resultantes do resfriamento do material durante a solidificacdo e o
tratamento térmico. Como esses precipitados existem nas 2 condi¢gbes nao ha
evidéncia, portanto, de que ocorra a modificagdo em seu tamanho ou estrutura
devido ao processamento por ECA. Além disso, mesmo apds o processamento
os precipitados no interior do grdo ainda assim nao se encontram orientados,
logo é de se esperar que a ECA nao é suficiente para modificar esse tipo de fase,
agindo apenas nas mais grosseiras de segunda fase encontradas nos contornos
de grao. Estudos apontam que os precipitados no interior do grao, apesar de
muitas vezes possuirem um maior potencial para corrosao apresentam um efeito
final bem menos significativo, ja que em geral as ligas apresentam uma
densidade de particulas de Al-Cu nos contornos de grao muito maior, tornando-
0s 0s principais iniciadores dos fenébmenos de corrosao [78].

Para uma caracterizagdo mais precisa da granulometria do material
aplicou-se para a condi¢gao Ox, por meio de MEV, a técnica de EBSD sendo

possivel assim mapear os graos do material, estimando assim seu tamanho



112

meédio e a porcentagem de contornos de baixo e alto angulo presentes, como

pode ser visto na Figura 4-34.

(a) (b)
Figura 4-34: Mapeamentos por EBSD de uma amostra da liga Al-4%Cu na
condigao Ox (a) Mapa de orientacéo cristalografica; (b) Destaque
para os contornos de alto angulo (vermelho) e baixo angulo

(branco).

Essa mesma caracterizacdo foi feita para amostra da liga Al-4%Cu
processada por ECA apods 8 passes (8x), porém, devido ao grau elevado de
deformagao presente nao foi possivel obter um bom sinal por meio da técnica
EBSD. A analise entao foi realizada entao a partir de MET, pela técnica ASTAR,
fornecendo resultados analogos aos obtidos por EBSD, conforme exibidos na
Figura 4-35.
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Figura 4-35: Mapeamentos por ASTAR de uma amostra da liga Al-4%Cu na
condigao 8x (a) Imagem em microscopia eletrénica de transmissao,
em destaque regido do mapeamento; (b) Mapa de orientagao
cristalografica (c) Destaque para os contorno de alto angulo

(vermelho) e baixo angulo (branco).

A partir das anadlises realizadas por EBSD para a condicdo Ox e por
ASTAR para condigdo 8x foi possivel estimar o tamanho médio de grdo do
material, sendo ele de aproximadamente 370um antes do processamento e
cerca de 770nm apds 8 passes de ECA. Ainda é possivel observar que para a
condigao nao processada (0x), existem no interior dos graos com contorno de
alto angulo muitas regides que apresentam contornos de baixo angulo, sendo
essas regides favoraveis a nucleagao de novos graos durante o processamento

do material por ECA.
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Na condicdo 8x é possivel ainda observar uma certa orientacdo do
material, com graos alongados na diregao de cisalhamento, o que pode ser visto
também nas analises de MO realizadas. Para materiais processados por ECA
por meio da rota A, € de se esperar que ocorra a formag¢ao de uma microestrutura
com orientagdo cristalografica na dire¢do dos dois planos de cisalhamento que
sao ativados durante o processamento, criando alguma texturizagdo no material
[10, 12]. Alguns estudos, porém, mostram que essa orientagdo pode ocorrer em
apenas algumas regides do material, sendo que em geral o processamento ECA
tende a promover um aumento na desorientagdo dos gréos e a evolugado dos
contornos de baixo para alto angulo [25, 79]. E importante destacar que para as
técnicas utilizadas, e principalmente para o ASTAR existe uma limitagao devido
a pequena superficie abrangida pela analise por MET. Porém, em conjunto com
as imagens obtidas por MO é possivel acreditar que realmente existe uma
orientagdo dos graos no material processado e sabe-se que a texturizagdo é um

dos fatores que pode influenciar na resisténcia a CST dos materiais [43].

4.2.2.3 Difragcdo de Raios X

A técnica de difracdo de raios X (DRX) foi aplicada para liga Al-4%Cu a
fim de determinar a densidade de discordancias e o tamanho médio de cristalito
apods o processamento por ECA.

Em materiais cristalinos a difragdo de raios X ocorre em angulos definidos
que satisfazem a lei de Bragg e a intensidade e largura dos picos encontrados
no espectro de difragdo podem variar devido a varios fatores, dentre os quais
destacam-se o tamanho de cristalitos e a presenca de microdeformacgdes. Esses
dois fatores citados séo afetados diretamente pela densidade de discordancias
do material, sendo que o tamanho de cristalito € inversamente proporcional a
mesma, tornando-se possivel assim, por meio do espectro de difracdo de raios
X de um material estimar sua densidade de discordancias e tamanho médio de
cristalito [80, 81].
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Na Figura 4-36 estdo ilustrados os espectros de difracdo de raios X
encontrados para as amostras da liga Al-4%Cu apds 1 passe de ECA (1x), 4
passes (4x) e 8 passes (8x). Além disso, foi analisado o espectro para uma
amostra submetida a recozimento apés 4 passes de processamento ECA (4xR),

a qual foi utilizada como amostra de referéncia.
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Figura 4-36: Espectros de difracdo de raios X para liga Al-4%Cu apos 1 (1x), 4
(4x) e 8 (8x) passes de ECA e recozida a 530°C por 3 horas apos 4
passes de ECA (4xR).

Como pode ser observado nos espectros de difracdo de raios X as
posi¢cdes dos picos sdo consistentes para todas as condigdes analisadas
havendo, porém, uma significativa mudanga na intensidade dos mesmos. Para
a amostra com apenas 1 passe (1x) e para a amostra de referéncia (4xR) a
intensidade dos picos encontrados para a matriz de aluminio aparenta ser menor
do que para as amostras com mais passes de processamento (4x e 8x), podendo
esse ser mais um indicativo de texturizacdo do material [80]. Esse
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comportamento parece acontecer de forma inversa para os picos da fase Al2Cu,
sendo que alguns dos picos para essa fase passam a nao estar mais presentes
no espectro das condi¢des severamente processadas (4x e 8x). Isso pode
ocorrer ja que durante o processamento essas particulas sdo quebradas e
redistribuidas, assumindo uma dimensao muito reduzida, as quais passam a nao
sao ser mais identificadas pela difracdo de raios X.

Para quantificar a densidade de discordancias e o tamanho de cristalitos
por meio de DRX aplicou-se o método grafico de Williamson-Hall modificado (W-
H) [81-83]. Por esse método assume-se que a largura dos picos de difragédo ()
€ a soma das larguras devido as contribuicbes da microdeformacéo (3¢) e do

tamanho de grao (Bo), como exposto na Equagao 4.11.

B=PBp+pPe (4.11)

O aumento da largura dos picos de picos de difragdo proporcionada pela
variagdo no tamanho de grao pode ser calculado a partir da férmula de Scherrer,

apresentada na Equacgao 4.12.

K2
D= g (4.12)

Onde D’ é o tamanho do cristalito, o qual ndo é necessariamente o mesmo
do tamanho de gréo, K o fator de forma, A o comprimento de onda dos raios X
utilizados para obtengédo do espectro de difragdo, 8 a largura a meia altura do
pico e 6 é o angulo de difragdo de Bragg.

Ja a contribuicdo da microdeformacao para a variagdo do aumento de
largura dos picos pode ser quantificada a partir da derivada da lei de Bragg,

conforme a Equacédo 4.13.
Be = 4¢tand (4.13)

Logo, a equagao de Williamson-Hall (Equacao 4.14) pode ser obtida

combinando as Equacbes 4.11, 4.12 e 4.13.
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B K  4¢
- =— 4+ — 4.14
Acose Y + 7 send ( )
E possivel considerar, porém, que toda deformagdo causada no material
provém de discordancias, assim, torna-se viavel que seja aplicado o método de
W-H modificado [82, 83], conforme exposto na Equagéao 4.15.

0,9 (mvz b?
= +

4K = == >p1/21<2c: +0(K*C?) (4.15)

Nesse caso M € uma constante relacionada com as discordancias e que
para o caso do aluminio pode ser assumida igual a 1 [83], b é o vetor de Burgers
do material, p é a densidade de discordancias, K € um fator que pode ser
calculado como 2senB/A (em que A € o comprimento de onda dos raios X e 6 é o
angulo de difragcao de Bragg), C € um fator médio de contraste de discordancias
[84] e O uma constante de ordem elevada relacionada com (K*. C?).

Portanto é possivel relacionar o primeiro termo do lado direito da equagéao
ao tamanho médio de cristalito e o segundo termo a direita a densidade de
discordancias. E possivel entdo determinar entédo os parametros de tamanho de
cristalito e densidade de discordancias por meio de um grafico K*C-AK (onde AK
= 2co0sB(AB)/N). Sendo assim, a inclinagao da reta de tendéncia resultante desse
grafico nos proporciona o termo que descreve a densidade de discordancia e o
coeficiente linear nos remete ao tamanho médio do cristalino.

Para se obter, a partir dos picos presentes no espectro de difracao, os
valores necessarios para serem aplicados nas equacgdes deduzidas acima cada
um dos picos foi ajustado com o auxilio de um software matematico a uma fungéo
pseudo-voigt, obtendo-se assim os valores de largura, meia altura e 20 de cada
um deles. A curva K2C-AK tragada a partir desses valores esta indicada na Figura
4-37 e os valores de densidade de discordancias e tamanho médio de cristalito
na Tabela 4-9.
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Figura 4-37: Curvas para o método de Williamson-Hall modificado. Parametros
de K2C-AK para liga Al-4%Cu nas condigdes 1x, 4x, 8x e 4x
recozido (4xR).

Tabela 4-9: Valores de densidade de discordancias e tamanho médio de cristalito
obtidos através do método de Williamson-Hall modificado para liga Al-4%Cu nas

condigdes 1x, 4x, 8x e 4x recozido (4xR).

Densidade de Tamanho Médio
Condigao Discordéancias de Cristalito
(m/m3) (nm)
4x-R 4,15x101? -
1x 1,04x10"5 428,57
4x 4,66x10'° 204,55
8x 7,79x10'° 180,00

A partir dos graficos de K*C-AK foi possivel estimar o tamanho médio dos
cristalitos (D’) no material, o qual, nesse caso pode ser associado com o tamanho

médio dos subgrdos. Para a condigdo 1x o valor encontrado foi de
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aproximadamente 429nm. Esse tamanho médio, como esperado, diminui para
as amostras com mais passes de ECA, sendo de 205nm para 4 passes (4x) e
180nm para 8 passes (8), os quais se encontram em conformidade com o foi
observado nas analises de microestrutura realizadas anteriormente.

A densidade de discordancias em cada um dos casos também foi
estimada a partir dos graficos. Para a amostra de referéncia (4xR) essa encontra-
se em uma ordem de grandeza de 10'”m/m3, ja para as amostras processadas,
em todas as condigbes, observa-se uma ordem de grandeza de 10" m/m3, mas
esse valor, como esperado, € maior para os materiais com mais passes de
processamento (4x e 8x).

Fica claro, portanto que o material processado apresenta um tamanho
menor de cristalito (relacionado ao tamanho de subgrao) e uma maior densidade
de discordancias, fatores que podem modificar a resisténcia a CST do material
ja que, para maioria dos mecanismos de CST conhecidos, como a dissolugéo
anddica e ruptura do filme passivo, as discordancias podem funcionar como
barreiras que interrompem a propagacao da trinca provocada pelo fenbmeno de
corrosao [35], assim, um material com maior densidade de discordancias pode

a vir a apresentar uma maior resisténcia a CST devido a esse fator.

4.2.3 Ensaios de Corrosédo Sob Tenséao (CST)

Os ensaios de CST foram realizados na liga Al-4%Cu de maneira analoga
aos para liga AA1050, em amostras antes do processamento (0x) e apos 8
passes de ECA (8x). Foram feitos ensaios de tracdo em baixa taxa de
deformagao (BTD) e carga constante (CC), ambos em meio aquoso com 3,5%
em peso de NaCl buscando assim analisar se (e como) a resisténcia a CST de
uma liga de aluminio com precipitacdo € afetada pelas modificagdes

microestruturais resultantes do processamento por ECA.
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4.2.3.1 Ensaios de CST em Baixa Taxa de Deformagéo

Os ensaios de tracdo em BTD foram realizados em CP’s entalhados
(Figura 3-10), com parametros idénticos para amostras Ox e 8x e a partir desses
ensaios foram subtraidas as deformacbes elasticas para obter as curvas
nominais tensdo-deformacgao plastica, as quais podem ser observadas na Figura
4-38. Os valores para limite de escoamento, resisténcia a tragdo, deformagao
plastica total e uniforme obtidos para cada um dos casos, bem como o tempo
até a fratura em cada ensaio estido indicados na Tabela 4-10. A dispersao dos

resultados foi estimada com ensaios em triplicata.

600 S
—— Al-4Cu Ox - ar
----Al-4Cu 0x - 3,5wt% NacCl
500 ~ —— Al-4Cu 8x - ar

e S - - --Al-4Cu 8x - 3,5wt% NaCl
400"

300

200 +

Tensdo Nominal (MPa)

100 —+

0 T T T 1
0 5 10

Deformacgao Plastica (%)

Figura 4-38: Curvas nominais representativas tensao-deformacgao plastica para
ensaios em BTD (¢ = 10-6 s-1) em amostras da liga de Al-4%Cu
nas condigdes 0X e 8X. Ensaios ao ar e em meio aquoso com 3,5%

em peso de NaCl.
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Tabela 4-10: Propriedades mecanicas da liga Al-4%Cu para ensaios em BTD
(10 s1) para amostras nas condigdes Ox e apds 8 passes de ECA

(8x). Ensaios ao ar e em meio aquoso com 3,5% em peso.

- Limite de Deformacgao Deformacgao Tempo

Limite de PPN P . .

. Resisténcia a Plastica Plastica até a

CP Meio Escoamento Tracs Total Unif Frat

[MPa] ragao ota niforme ratura
[MPa] [%] [%] [h]

Ar 133+ 1 2735 7,1+0,1 6,7+0,2 34+2
Ox 3,5% NaCl 99 +2 236 £ 8 7,0+0,2 6,5+0,3 30+3
Ar 436 + 2 533+13 2,6+0,2 1,9 +0,1 27 +2
8x 3,5% NaCl 414 4 481 + 21 1,8+0,1 1,4+0,1 24 +4

Observando os resultados dos ensaios de CST em BTD para liga Al-4%Cu
pode-se notar que existe uma diferenga consideravel nos resultados quando
comparado os valores obtidos em ensaios ao ar e com meio aquoso, tanto para
condi¢ao Ox quanto para a 8x.

Em ambas as condig¢des analisadas (0Ox e 8X) a presenca do meio NaCl
reduziu simultaneamente o limite de resisténcia, o alongamento e,
consequentemente, o tempo de duracao do teste em relagdo aos testes ao ar.
Esses resultados sugerem que a suscetibilidade da liga Al-4Cu a CST é maior,
como esperado, se comparada aos resultados obtidos para a liga AA1050. Para
uma melhor visualizagdo dessas variagbes foram montados graficos

comparativos, conforme expostos na Figura 4-39.
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Figura 4-39: Comparativo dos resultados obtidos nos ensaios de CST em BTD
(10-6 s-1) para amostras da liga Al-4%Cu ensaiadas ao ar e em
meio aquoso com 3,5% em peso de NaCl. (a) Limite de
escoamento; (b) Limite de resisténcia a tragéo; (c) Deformacao
plastica total; (d) Deformagéo plastica uniforme; (e) Tempo até a
fratura.
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Analisando a Figura 4-39 fica evidente a ocorréncia do fendbmeno de CST
para a liga Al-4%Cu em meio aquoso com 3,5% em peso de NaCl em ambas as
condi¢des (0x e 8x), ja que, nesse meio, houve queda consideravel em todos os
parametros analisados, em comparagao com 0S ensaios ao ar.

Na Tabela 4-10 procurou-se quantificar também o efeito do
processamento por ECA na susceptibilidade a CST em termos da queda
percentual de resisténcia mecanica atribuida ao contato com a solugao salina.
Aparentemente o efeito foi maior nas amostras 0X, onde a tensdo de
escoamento e o limite de resisténcia cairam, respectivamente 25% e 14%,
enquanto que para as amostras 8X essas perdas foram 5% e 10%. Quanto as
medidas de alongamento, nota-se também a tendéncia de redugdo no meio
salino, porém as variagdes ficaram proximas dos limites de dispersao entre os
testes. Em que pese, o grau de incerteza envolvido nesse tipo de comparagao,
fica claro que o processo ECA, no minimo, ndo piora a resisténcia a CST; ao
contrario, sugere-se que quebra e redistribuicdo das particulas de Al-Cu atuou
positivamente nessa resisténcia.

Para uma analise complementar da ocorréncia de CST durante os ensaios
os CP’s fraturados foram separados para que fossem feitas analises de

microscopia eletrénica de varredura em sua superficie de fratura.

4.2.3.2 Ensaios de CST com Carga Constante

Os ensaios de CST com CC foram realizados em amostras nas condi¢des
Ox e 8x, com as cargas aplicadas correspondentes a tensdes no intervalo de
70% a 90% do limite de escoamento, sendo essa aumentada gradativamente a
cada 10 dias em caso da n&o ocorréncia de fratura. Os resultados dos ensaios

estao expostos na Figura 4-40.
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Figura 4-40: Resultado dos ensaios de CST com carga constante em amostras
da liga de Al-4%Cu nas condigdes 0X e 8X

Nos ensaios de CST com carga constante ocorreram fraturas abaixo do
limite de escoamento em todos os CP’s ensaiados, sendo que, exceto para um
dos casos na condicdo Ox em que a falha ocorreu com 70% do limite de
escoamento (192h), as fraturas ocorreram todas com carga de 80% do limite de
escoamento, com tempos variando entre 72h e 216h.

Em todos os CP’s fraturados foi possivel notar visivelmente sinais de
corrosdo, como pites e a formagdo de uma camada grosseira de Oxido na

superficie do material, como pode ser visto na Figura 4-41.
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Figura 4-41: Aspecto do CP da liga Al-4%Cu na condigéo Ox fraturado em ensaio
de CST com carga constante apds 240h de ensaio em 70% do limite

de escoamento.

A ocorréncia de fraturas abaixo do limite de escoamento em todos os
ensaios nas duas condigbes analisas (0x e 8x) € um claro indicio de ocorréncia
do fenbmeno de CST. A Figura 4-40 também reforga a hipétese de que o
processamento por ECA melhorou a resisténcia a CST, ja que nenhuma das
amostras 8X rompeu nos testes a 70% oy , embora uma maior amostragem
estatistica seria necessaria para uma analise mais conclusiva.

Assim como nos outros casos todos os CP’s fraturados nos ensaios foram
separados para que fossem feitas analises de MEV em sua superficie de fratura
buscando com isso determinar o tipo de fratura ocorrido e se possivel como a

CST se deu em cada caso.

4.2.3.3 Analises de fratura

Inicialmente para caracterizar a fratura do material foi realizada, por meio
de microscopia Optica, a analise em uma secg¢ao longitudinal do CP na regido da
fratura, buscando assim observar em cada caso de qual maneira a fratura

ocorreu. Essas regides podem ser vistas na Figura 4-42 e Figura 4-43.
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Figura 4-42: Analise em MO das seccgdes transversal das superficies de fratura
em amostras de Al-4%Cu na condigdo Ox. (a) BTD (10 s*') ao ar;
(b) BTD (10 s') em solugéo aquosa com 3,5% em peso de NaCl;
(c) Ensaio em CC com fratura apés 144h em 80% do limite de

escoamento.
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Figura 4-43: Analise em MO das secc¢des transversal

(c)

das superficies de fratura
em amostras de Al-4%Cu na condigéo 8x. (a) BTD (10 s*') ao ar;

(b) BTD (10 s'') em solugdo aquosa com 3,5% em peso de NaCl;

(c) Ensaio em CC com fratura apos 192h em 80% do limite de
escoamento.
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Para as amostras na condicdo Ox (Figura 4-42), que tem granulagao
grosseira, se vé claramente que a fratura é preferencialmente intergranular. No
ensaio em BTD ao ar (Figura 4-42(a)), os graos estao alongados na diregao de
tracdo do CP, evidenciando maior ductilidade e reducédo de area na regido da
fratura. Na presenca do meio salino (Figura 4-42(b)) os gréos estdo bem menos
deformados e houve menor estricgédo, sugerindo que a fratura foi acelerada pela
interacdo do meio com os as particulas grosseiras de segunda fase de Al-Cu,
qgue se encontravam preferencialmente nos contornos de grdo, conforme foi visto
na analise metalografia (Figura 4-29). Ja no ensaio de longa duragdo, com
tensdo abaixo do limite de escoamento (Figura 4-42(c)), os gréos estédo
praticamente isentos de deformagao, mostrando que a fratura foi essencialmente
fragil, de modo intergranular, e evidenciando que o fendmeno de CST no
processo de ruptura do CP.

Quanto as amostras processadas 8x (Figura 4-43) os contornos de graos
nao sao visiveis nesse nivel de resolugdo e, de modo geral, a fratura parece
seguir o caminho das bandas de deformagédo, ao longo das quais ja foi visto
(Figura 4-29) que os particulas de Al-Cu fragmentadas durante processamento
ECA tendem a se alinhar. No ensaio de longa duracédo (Figura 4-43(c)) fica
evidente a presengca de grandes fissuras acompanhando as bandas de
deformacao na direcao perpendicular a fratura do CP.

Foram realizadas também para a liga Al-4%Cu, analogamente ao
realizado para a liga AA1050, as analises de MEV na superficie das amostras
submetidas aos ensaios de CST em BTD e em CC, que podem ser vistas na
Figura 4-44 e Figura 4-45.



129

Figura 4-44: Analise em MEV da superficie de fratura de amostras de Al-4%Cu
na condigdo Ox: (a) apos ensaio em BTD (10 s') ao ar; (b) apds
ensaio em BTD (10-% s”') em solugdo aquosa com 3,5% em peso de
NaCl; (c) apds ensaio com carga constante em solugdo aquosa com
3,5% em peso de NaCl.
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(c)

Figura 4-45: Analise em MEV da superficie de fratura de amostras de Al-4%Cu
na condigdo 8x: (a) apos ensaio em BTD (10 s') ao ar; (b) apds
ensaio em BTD (10-% s”') em solugdo aquosa com 3,5% em peso de
NaCl; (c) apds ensaio com carga constante em solugado aquosa com
3,5% em peso de NaCl.
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Na condigdo 0X ensaiada em BTD ao ar (Figura 4-44(a)) nota-se alguns
indicios de deformagao plastica nas regides mais proximas as bordas do CP e
confirma-se a predominancia da fratura fragil e clivagem entre os graos
grosseiros na regidao central da amostra. Na presenca do meio (Figura 4-44(a)
e Figura 4-44(b)), permanece a predominancia da fratura fragil intergranular, sem
evidéncias de deformacao plastica visiveis nesta escala de ampliagao. No caso
das amostras 8x (Figura 4-45) os grdos nao sao visiveis e a fratura parece ser
orientada pelas bandas de deformagéo, como foi visto nas seg¢des longitudinais
dos CPs (Figura 4-43).

Na Figura 4-46(a) podem ser vistos claramente os planos de clivagem nos
graos grandes da amostra Ox ensaiada ao ar em BTD. Como ja dito, essa fratura
tipicamente fragil e intergranular é favorecida pela presenga das particulas
grosseiras de Al-Cu localizadas majoritariamente nos contornos de gréo,
entretanto, notam-se alguns indicios de deformagédo plastica localizada
decorrente do alongamento dos graos antes da fratura. Quanto a amostra 8x
ensaiada na mesma condi¢ao (Ar), que € mostrada na Figura 4-46(b), os graos
sdo muito menores e, portanto, os planos de clivagem s&do bem menos evidentes
do que os do material na condicdo Ox. Além disso, no material processado
existem regides com sinais de deformagao plastica localizada em meio a regides
de fratura fragil, aparentemente = acompanhando as bandas de deformacéao

resultantes da ECA.
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(b)
Figura 4-46: Analise em MEV da superficie de fratura detalhada apds ensaio em

BTD (10 s™') ao ar para amostras de Al-4%Cu nas condigdes (a)
Ox e (b) 8x.

Ja nos ensaios em meio aquoso de NaCl, cujas fraturas sdo detalhadas
na Figura 4-47 e Figura 4-48, permanece a tendéncia predominantemente fragil
e intergranular nas amostras Ox e o efeito das bandas de deformacao nas
amostras 8x. Porém, nas imagens que se seguem procurou-se explorar a
presenca de fissuras proximas a borda do entalhe, que podem ter sido originadas
por fendbmenos de corrosao, dando inicio ao processo de fratura. A Figura 4-47
se refere as amostras ensaiadas em BTD e a Figura 4-48 aos ensaios em CC,

ambas no meio salino.
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(b)

Figura 4-47: Analise em MEV da superficie de fratura detalhada apo6s ensaio em

BTD (10 s') em meio aquoso com 3,5% em peso de NaCl em
amostras de Al-4%Cu nas condigbes (a) Ox e (b) 8x. As setas
apontam a presenca de fissuras nas bordas do CP, préximas do

entalhe.

Nos ensaios com carga constante em meio aquoso com 3,5% em peso de
NaCl o efeito do meio é ainda mais evidente, devido ao maior tempo de
exposicdo. E possivel observar na borda da fratura caracteristicas bem mais
irregular do que os ensaios em BTD, indicando assim a ocorréncia de corrosao
com maior intensidade nessa regido, como pode ser visto na Figura 4-48. Nota-
se também a presenca de grandes fissuras na borda do entalhe, as quais nas
amostras 8x (Figura 4-48(b)) se encontram na mesma diregdo das bandas de

deformagdo. Outra caracteristica das fraturas nos ensaios de carga constante é
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um aspecto mais ‘liso’ e com a presenca de produtos de corrosdo quando

comparado as fraturas em BTD.
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Figura 4-48: Analise em MEV da superficie de fratura detalhada apds ensaio com
carga constante em meio aquoso com 3,5% em peso de NaCl em
amostras de Al-4%Cu nas condi¢cbes (a) Ox e (b) 8x. As setas
apontam a presenca de fissuras nas bordas do CP, proximas do
entalhe.
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Em comparag&o com o que foi visto para o AA1050, a liga Al-4%Cu mostra
sinais bem mais evidentes da ocorréncia de CST, mesmo nos ensaios de BTD.
Esse é um resultado esperado ja que a presencga de particulas de Cu, que agem
como sitios catddicos, favorece a ocorréncia dos mecanismos de corrosao [75].
Outro fator que pode também contribuir também para essa diminuicdo nas
propriedades mecanicas ¢é a fragilizagédo por hidrogénio [73, 75], porém por meio
dos métodos utilizados neste trabalho n&o foi possivel caracterizar esse tipo de
mecanismo.

Os resultados aqui observados, tanto para a liga AA1050 quanto para a
Al-4%Cu, ndo permitem afirmar, estatisticamente, que o processamento ECA
interfira significativamente na resisténcia a corrosdo sob tensdo, embora se
tenha sugerido que a perda de resisténcia ocasionada pelo meio tenha sido
proporcionalmente menor nas ligas processadas. O que se pode afirmar é que
nos ensaios em BTD a liga AA1050 mostrou-se pouco sensivel a presenca do
meio aquoso com 3,5% em peso de NaCl, porém nos ensaios em CC por tempos
prolongados a susceptibilidade aumenta podendo levar a fratura em niveis de
tensdo menores que o limite de escoamento. Na liga Al-4%Cu a susceptibilidade
€ maior e a CST se manifesta mesmo nos ensaios em BTD, de duragao
relativamente curta.

Alguns estudos mostram uma tendéncia a melhora na CST [54, 55, 57]
em materiais processados por ECA via rota Bc. Nesses casos, porém, o material
apresenta estrutura final, tanto de grdos quanto dos precipitados, sem uma
significativa orientagao cristalografica, diferentemente do que ocorre para o
material processado pela rota A. Como visto na literatura, a orientacao
cristalografica pode acabar por modificar a resisténcia a corrosdo do material
[35, 73], assim essa orientacdo pode ser um dos principais fatores que leva a
essa diminuicao na suscetibilidade pds-processamento.

A orientacédo e o tamanho final das particulas de segunda fase também
podem ser significativamente influentes nessa propriedade. Como se observa
nas amostras de AI-4%Cu as fissuras provocadas pela CST tém
majoritariamente a mesma direcdo das bandas de deformacédo e,

consequentemente, da orientagao das particulas grosseiras de Al-Cu na matriz,
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nos levando a crer que os mecanismos de CST tém inicio nessas regides e que
essas particulas ainda se encontrem suficientemente grandes para dar inicio aos

fendbmenos de corrosao [43, 44, 49].
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5 CONCLUSOES

Caracterizagcdo Mecénica

Para ambas as liga o processamento ECA proporcionou um aumento
significativo na dureza e na resisténcia a tragcdo. Em relagdo ao estado
inicial (OX) o processamento ECA até 8 passes (8X) promoveu para a liga
AA1050 aumentos da ordem de 40% na dureza e superiores a 100% na
tensdo de escoamento e no limite de resisténcia a tragc&o; para a liga Al-
4%Cu esses aumentos foram respectivamente da ordem de 80%, 500%
e 100%.

Paralelamente ao aumento da resisténcia, devido ao processamento por
ECA, ocorreu, para as duas ligas, uma perda acentuada da capacidade
de deformacao uniforme, acompanhada de um aumento na deformacéao
nao uniforme localizada (pds-estriccdo). Parte dessa ductilidade perdida
foi recuperada nos passes seguintes, sugerindo a ocorréncia de
fendmenos de recuperacao dindmica durante o processamento em altos
graus de deformacado. Essa hipotese foi corroborada pelos valores de
parametros de encruamento de Hollomon (k,n) e de recuperagao
dindmica de Kocks-Mecking (K,60), determinados nos ensaios de tragédo
do material processado. Comparativamente, na liga Al-4%Cu as taxas de
recuperacao dindmica nos testes de tragao foram menos acentuadas que
no AA1050, devido a presencga dos precipitados na primeira, o que tende

a dificultar a movimentacgao das discordancias.

Caracterizagcdo Microestrutural

O processamento ECA provocou grande refinamento da microestrutura,
diminuindo o tamanho médio de grao da liga AA1050 de um valor inicial

em torno de 150um na condicéo Ox para valores da ordem de 500nm apds
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CST

8 passes ECA. Para a liga Al-4%Cu essa reducéo foi de 370um na
condigao inicial para aproximadamente 770nm na condig¢ao 8x.

Para a liga Al-4%Cu o processamento por ECA provocou a fragmentagao
das particulas grosseiras da segunda fase de AIl-Cu, inicialmente
presentes nos contornos de grao, e as redistribuiu de forma orientada ao
longo das bandas de deformagdo no material processado. Nao houve
alteragdes significativas devidas ao processamento nos precipitados finos

encontrados no interior dos graos, dispersos na matriz.

Para liga AA1050 tempos curto de exposigao a solugéo aquosa com 3,5%
em peso de NaCl nao afetou de forma perceptivel a resposta do material
aos ensaios de CST em BTD. Ja nos ensaios em CC, com longos tempos
de exposi¢cao ao meio, ocorreram fraturas em niveis de tensdo menores
do que o limite de escoamento do material, as quais foram atribuidas a
ocorréncia de fendbmenos de CST. Contudo, os resultados ndo mostraram
uma diferenga estatisticamente significativa entre a resisténcia a CST da
liga AA1050 processada e n&o processada.

A liga de Al-4%Cu mostrou sinais da ocorréncia de CST ja em baixos
tempos de exposigdo ao meio salino, apresentando quedas de 25% na
tensédo de escoamento e 14% no limite de resisténcia a tracéo da liga na
condicdo Ox. Para as amostras processadas, 8X, essas perdas foram de
respectivamente 5% e 10%.

Para liga Al-4%Cu ficou evidente que o tamanho e a distribuicdo das
particulas de Cu na matriz de Al afetam diretamente a resisténcia a CST
e que esses fatores podem ser modificados, e eventualmente controlados,
por meio do processamento ECA.
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6 SUGESTOES PARA FUTUROS TRABALHOS

e Ampliagdo dos ensaios de CST de longa duragao para obter uma maior
confiabilidade estatistica dos resultados.

e Aplicacdo de outras metodologias para a analise da CST, como ensaios
para determinacdo de Kiscc e medidas de potencial de circuito aberto
durante solicitacdo mecanica.

e Desenvolvimento de métodos para determinacdo dos mecanismos de
CST predominantes nas condi¢cdes analisadas.

¢ Analise detalhada do efeito na CST da variagdo do tamanho e distribuicdo
das fases e precipitados da liga por meio de outras rotas de
processamento por ECA e tratamentos térmicos pré e pos

processamento.
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