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A liga de aluminio 6061 é de grande interesse comercial devido as suas aplicacdes
estruturais, apresentando boa tenacidade e resisténcia mecanica moderada. A deformacéo
plastica severa (DPS) por extrusdo angular em canal (EAC) vem sendo usada para obter um
extraordinario refino de gréo, levando a melhores propriedades mecanicas. E o processo de
DPS mais atrativo quando se trata de aplicacdes industriais e processamento continuo. Neste
trabalho a liga de Al-Mg-Si 6061 foi processada por EAC até 4 passes a partir de duas
condigdes: solubilizada e estabilizada. A caracterizacédo foi feita através de ensaios de dureza
Vickers e calorimetria diferencial de varredura. As curvas de DSC das amostras deformadas
solubilizadas indicam a ocorréncia de precipitacdo dindmica. Tratamentos anisotérmicos
foram conduzidos a fim de usar o método de NIX e GAO (1998) para estimar a densidade de
discordancias das amostras deformadas estabilizadas. Envelhecimento natural foi observado

na amostra solubilizada ndo deformada em temperatura ambiente constante.

Palavras-chave: liga de aluminio 6061, deformacgdo plastica severa, precipitacdo dindmica,

envelhecimento natural.
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The 6061 aluminum alloy is of great commercial interest due to its structural
applications, presenting good toughness and medium strength. Severe plastic deformation
(SPD) by equal channel angular pressing (ECAP) has been used to obtain a remarkable grain
refinement, leading to superior mechanical properties. It’s the most attractive SPD process
when it comes to industrial applications and continuous procedure. In this work the Al-Mg-Si
6061 alloy was processed by ECAP up to 4 passes from two initial conditions: as-solutionized
and stabilized. The characterization was performed by Vickers hardness test and differential
scanning calorimetry. DSC curves of the deformed as-solutionized samples indicate the
occurrence of dynamic precipitation. Non isothermal treatments were conducted in order to
use the NIX and GAO (1998) model to estimate the dislocation density of the deformed
stabilized samples. Natural aging was observed for non-deformed as-solutionized sample at

constant room temperature.

Keywords: 6061 aluminum alloy, severe plastic deformation, dynamic precipitation, natural

aging.
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1. INTRODUCAO

Grande parte das ligas de aluminio comerciais que s&o processados por extrusdo
sdo ligas Al-Mg-Si (série 6XXX) (TOTTEN e MACKENZIE, 2003, p.171). Elas
apresentam as caracteristicas de resisténcia a corrosdao, bom acabamento, alta
conformabilidade e estampabilidade, com uma resisténcia mecénica moderada. Dentre
as principais ligas de interesse industrial, as ligas AA6061 s&o adequadas para
aplicacdes estruturais, enquanto que as ligas AA6063 para aplicacBes arquitetbnicas
(SHEPPARD, 1999, p.76).

As ligas 6XXX apresentam como principais elementos de liga 0 magnésio (Mg)
e o silicio (Si). O endurecimento por precipitacdo € 0 mecanismo mais utilizado para o
aumento da resisténcia mecanica das ligas de aluminio trataveis termicamente. Estes
elementos de liga em quantidade suficiente permitem a formacdo de precipitados que
conferem o endurecimento da liga (VOORT, 2006, p.57). A sequéncia de processos
mais utilizada é a de solubilizacdo, témpera e envelhecimento.

A técnica de refino de grdo por meio da deformacdo plastica severa (DPS)
permite gerar ganhos na resisténcia mecanica sem perdas significativas na tenacidade da
liga. Formalmente, a DPS impde uma deformagdo muito elevada sem resultar em
mudancas significativas nas dimensdes do material (VALIEV e LANGDON, 2006).
Além disto, é possivel obter um endurecimento adicional decorrente da precipitacdo que
ocorre durante a aplicacdo de uma elevada quantidade de deformacdo na liga, a
precipitacdo dinamica.

Dentre os principais processos de deformacéo pléstica severa o mais utilizado €
o de extrusdo angular em canal (EAC). A técnica se torna a mais atrativa, pois nao so é
um processo relativamente simples de ser realizado, como também permite a producéo
de materiais com potencial de uso em varias aplicacdes estruturais. O processo pode ser
aplicado em escalas maiores para uso comercial na area de processamento de metais
(VALIEV e LANGDON, 2006).

Mesmo bastante promissor, o0 processo possui algumas desvantagens, como 0
tempo gasto no preparo das matrizes e corpos de prova, e também que a quantidade de
deformacéo produzida na EAC ¢ determinada pelo angulo da matriz. Vale destacar que
uma das limitagdes do processo € o fato de que é impossivel obter um produto com

canais internos.



O objetivo do presente trabalho consiste no estudo da ocorréncia de precipitacdo
dindmica em liga AA6061 submetida a deformacdo plastica severa. A metodologia
adotada envolve o processamento de amostras da liga por extrusdo angular em canal. A
caracterizacdo dos corpos de prova passa por ensaios mecanicos, microscopia e
calorimetria diferencial de varredura (DSC). Além disso, também foram conduzidos
ensaios de dureza em condicOes selecionadas de DSC para estimar a densidade de
discordancias das amostras estabilizadas a partir do modelo de equacgdes de NIX e GAO
(1998).



2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 O aluminio

O aluminio € um metal de baixa densidade que serviu de grande atrativo para o
desenvolvimento de ligas de engenharia. Este possui uma excelente razdo resisténcia
por peso, 0 que confere uma vantagem com relacdo aos acos. Muitas de suas ligas tém
sua resisténcia aumentada devido ao processo de endurecimento por precipitagdo
(BROOKS, 1982, p.115). E 0 metal ndo ferroso mais consumido no mundo e também o
mais abundante da crosta terrestre, jA chegando a totalizar um consumo anual de 24
milhdes de toneladas (TOTTEN e MACKENZIE, 2003, p.1).

2.2 Ligas Al-Mg-Si

O aluminio puro, assim como outros metais puros, possui baixa resisténcia
mecanica e € incomum seu uso na forma pura. Assim sendo sdo adicionados outros
elementos para compor a liga e conferir propriedades mais desejaveis para diversas
aplicacdes na industria (TOTTEN e MACKENZIE, 2003, p.81).

Tabela 1: Sistema de classificacdo das ligas de aluminio para forjamento (VOORT,
2006, p.56).

Sistema de Classificacio das Ligas de Aluminio para Forjamento

Liga Principais Constituintes
IXXX >99% Al
2XXX Al-Cu
3IXXX Al-Mn
4XXX Al-Si
5XXX Al-Mg
6XXX Al-Mg-Si
7XXX Al-Zn-Mg—(Cu)

Dentre as principais ligas de aluminio, aquelas da série 6XXX se mostram de
grande interesse industrial. O tratamento térmico de solubilizacdo seguido de
envelhecimento artificial para atingir a maxima dureza (T6) é um método
universalmente aceito para o endurecimento das ligas desta série (CAl et al, 2004).
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Figura 1: Ciclo térmico de envelhecimento de ligas da série 6XXX.

As ligas Al-Mg-Si sdo trataveis termicamente e podem ser endurecidas por
precipitacdo, apresentando excelente resisténcia a corrosao, boa soldabilidade e 6tima
relacdo resisténcia por peso a um custo relativamente baixo (POGATSCHER et al,
2011). Estas propriedades popularizaram a aplicacdo destas ligas na industria
automotiva, principalmente como uma solucdo para a reducdo de peso dos veiculos
automotivos, melhorando a eficiéncia no gasto de combustivel e redugdo das emissdes
atmosféricas (PRILLHOFER et al, 2014).

2.3 Precipitacdo nas ligas Al-Mg-Si

2.3.1 Principios

O endurecimento por precipitacdo depende tanto da composicdo da liga quanto
do tratamento térmico adotado. O processo que ocorre nas ligas da série 6XXX é
descrito como um dos mais complexos e que envolve varios estagios (POLMEAR,
2004). A sequéncia de precipitacdo comega com o surgimento de agrupamentos de Mg e
de Si, passando por precipitados metaestaveis intermediarios até ser atingida a fase
estavel. Isto ocorre em decorréncia da menor energia de ativagdo para a nucleacdo das
fases coerentes com a matriz (PORTER e EASTERLING, 1992, p.292). A Tabela 2
ilustra a sequéncia de precipitacdo para diversas ligas de aluminio. A Figura 2 ilustra as
etapas de precipitagdo para as ligas Al-Mg-Si descrita de forma mais completa na

literatura.



Tabela 2: Sequéncia de precipitacdo para diversas ligas de aluminio (PORTER e
EASTERLING, 1992, p.293).

Metal Base Liga Sequéncia de precipitacao
Aluminio Al-Ag GPZ (spheres) — v (plates) — v (Ag:Al)
Al-Cu GPZ (discs) — 8" (discs) — 8° (plates)
Al-Cu-Mg GPZ (rods) — S (laths) — § (CuMgAl,)
(laths)

Al-Zn-Mg GPZ (spheres) — n' (plates) — n (MgZn.)
(plates or rods)
Al-Mg-Si GPZ {rods) — B’ (rods) — B(MgSi) (plates)

aiso GP-(1I)

SSSS— e — e — CE—v—H— 1

A
"

initial B“  » pre-p“

Figura 2: Sequéncia de fases durante o envelhecimento de ligas Al-Mg-Si (MOHAMED
e SAMUEL, 2012).

Depois do tratamento de solubilizacdo seguido de témpera a matriz possui uma
solucdo solida supersaturada de atomos de soluto e lacunas (MOHAMED e SAMUEL,
2012). Observa-se que no inicio do envelhecimento os precipitados sdo finos e
coerentes com a matriz, agregando-se em zonas GP, iniciando o processo de
endurecimento.

2.3.2 Zonas GP

Quando a liga de aluminio em solucdo sdlida supersaturada € envelhecida,
inicia-se 0 processo de surgimento de zonas GP, que consiste em aglomerados de
atomos de soluto, magnésio e/ou silicio, coerentes com a matriz de aluminio. Estudos
revelaram que antes da formacao das zonas GP, ocorre o surgimento de agrupamentos
individuais de Mg e Si, seguido de agrupamentos de Mg/Si (POLMEAR, 2004).
Possuem morfologia pouco precisa, sendo encontradas referéncias descrevendo 0s
precipitados como sendo na forma de esferas de 1 a 3 nm (POGATSCHER et al, 2011),
como tambem na forma de agulhas (JACOBS, 1999). Estes apresentam baixa
resisténcia a movimentacao de discordancias, conferindo pouco aumento de dureza.
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2.3.3 Fasep”

Surge a partir das zonas GP, possui o formato de agulhas e € a fase que mais
contribui para o endurecimento da liga. Os precipitados tém tamanhos variando de 200 a
1000 A no comprimento e diametro de 60 A (EDWARDS et al, 1998). As agulhas estdo
alinhadas ao longo da direcdo <100>4 e s&o totalmente coerentes ao longo do eixo da
agulha (POLMEAR, 2004), conforme ilustrado na Figura 3.

Figura 3: Precipitados em forma de agulhas (B’”) em liga de AI-Mg-Si (TOTTEN e
MACKENZIE, 2003, p.173).

2.3.4 Fasep’

Possuem a forma de bastbes de 15 nm de comprimento e 3nm de diametro
alinhados na direcdo <100>a. Estes precipitados aparentam nuclear e crescer a custa
dos precipitados B>’ a medida que vai ocorrendo o envelhecimento (ROVEN et al,
2008). Apresentam tamanho maior que os precipitados B’’ e sdo semi-coerentes com a
matriz, resultando em menor endurecimento do material.



Figura 4: Precipitados B’ em liga 6061 (EDWARDS et al, 1998).

235 Fasep

Trata-se dos precipitados da fase de equilibrio de composicdo Mg.Si. De
estrutura cristalina CFC anti-fluorita, possuem a forma de plaquetas, nos planos {100},
incoerentes com a matriz de aluminio e que contribuem pouco para o endurecimento da
liga (EDWARDS et al, 1998). Além disto, as fases B e B’ podem coexistir durante um
longo tempo de envelhecimento (RAGHAVAN, 2007).

Figura 5: Precipitados B em liga 6063 (ROVEN et al, 2008).



2.4 Envelhecimento Natural

Um fenbmeno notavel que ocorre com as ligas de Al-Mg-Si ap0s o tratamento
de solubilizacdo e depois mantidas a temperatura ambiente é o processo de
envelhecimento natural. Em 1938 Guinier e Preston provaram a ocorréncia espontanea
de pequenos agrupamentos que eram responsaveis pelo endurecimento da liga
(BANHART et al, 2010).

Uma explicacdo para este fenbmeno se baseia no fato de que apés o
resfriamento, € mantida boa parte da elevada concentracdo de lacunas existente em alta
temperatura. Desta forma, as lacunas favorecem o processo de difusdo dos atomos de
soluto e assim facilitam o surgimento das zonas GP, que dificultam o movimento das
discordancias (PORTER e EASTERLING, 1992, p.292).
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Figura 6: Evolucdo do endurecimento por envelhecimento natural de duas ligas Al-Mg-
Si. A liga H possui teor de Si e Mg menor que a liga F (BANHART et al, 2010).

2.5 Efeito da composicéo

A cinética de precipitacdo é determinada por duas etapas principais que consiste
na nucleacdo e crescimento dos precipitados. Estes dois fendmenos estdo diretamente
ligados a supersaturacdo de soluto na liga e a mobilidade atdbmica. A supersaturacédo é a
forca motriz para o inicio da precipitacdo, proporcional a diferenca de concentragédo
entre este estado e o estado de equilibrio da liga, sendo que quanto maior a
supersaturacdo, maior a forca motriz para a nucleacdo e maior a mobilidade atdmica do
soluto, facilitando a difusdo atraves da matriz (PORTER e EASTERLING, 1992,
p.267).



Na auséncia de um diagrama de fase Al-Mg-Si, o diagrama Al-Cu, como mostra
a Figura 7, serve como parametro para ilustrar a influéncia da composicdo e da
temperatura sobre a sequéncia de precipitacao.

Temperatura (°C)

700

600

500

400

300

100

Porcentagem atémica Cu

1 2 3

4 5

Porcentagem em peso Cu

Figura 7: Diagrama de fase Al-Cu com as curvas de solubilidade das Zonas GP, 6”°, 0’ ¢
0 (PORTER e EASTERLING, 1992, p.291).
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Figura 8: a) Representacédo das curvas de solubilidade do diagrama de fase Al-Cu; b)
Tempo para o inicio da precipitacdo em diferentes temperaturas para a liga X (PORTER
e EASTERLING, 1992, p.301).



Tomando como exemplo a temperatura de 130°C, a liga com 2% de Cu tera sua
sequéncia de precipitagdo iniciada com os precipitados 6’ e, mantendo a mesma
temperatura, a liga com 4,5% de Cu tera sua precipitacdo iniciada com o surgimento das
Zonas GP. Desta forma observa-se o papel da concentracdo de soluto na precipitacéo,
pois para uma mesma temperatura mas com concentracGes diferentes, é possivel obter
sequéncias distintas, conforme os exemplos citados. O mesmo principio pode ser
entendido para as ligas Al-Mg-Si.

2.6 Efeito da temperatura

A temperatura tem papel fundamental nos processos de envelhecimento e
solubilizacdo. Neste primeiro a mobilidade atdmica e a for¢a motriz para a precipitacdo
se comportam de forma oposta. Enquanto que a difusdo dos atomos de soluto aumenta
exponencialmente com a temperatura, a forga motriz diminui. Uma baixa for¢a motriz
reflete em uma diminuicdo na taxa de nucleagéo dos precipitados, resultando em menos
particulas e favorecendo o crescimento das mesmas.

No que diz respeito a solubilizacdo, a concentragdo de lacunas também apresenta
uma dependéncia exponencial com a temperatura, conforme mostra a Figura 9.
EDWARDS et al (1998) observaram que com uma temperatura de solubilizacdo de
530°C poderiam assegurar que o soluto se encontrava em solucdo sélida. O resfriamento
rapido da liga solubilizada para a temperatura ambiente mantém a concentracdo de
lacunas atingida durante a solubilizacdo. Este excesso de lacunas facilita a difuséo para
a formacéo das zonas GP (PORTER e EASTERLING, 1992, p.79).
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Concentragao de lacunas

Figura 9: Concentracdo de equilibrio de lacunas em funcéo da temperatura para o
aluminio (HATCH, 1984, p.141).
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2.7 Efeito da deformacao

A introducdo de defeitos na matriz pela deformacéo gera sitios que permitem
que ocorra a nucleacdo heterogénea, modificando a cinética de precipitacdo. As
discordancias reduzem a energia de ativagdo necessaria para a nucleacdo, aumentando a
taxa de nucleacdo e ao mesmo tempo também fornecendo caminhos para facilitar a
difusdo dos atomos de soluto (PORTER e EASTERLING, 1992, p.271).

Em geral os estudos sdo conduzidos considerando os casos em que ha uma pré-
deformacdo, conhecido como precipitacdo estatica, e o de precipitacdo que ocorre
durante a deformagdo, a chamada precipitacdo dinamica. SHEN e OU (2007)
conduziram seus estudos com a liga AA6022 e concluiram que uma leve pré-
deformacéo suprimia o envelhecimento natural e promovia a precipitagéo da fase *’.

Em outro caso CAl et al (2004) com amostras das ligas 6061 e 6069 verificaram
que quando ocorre precipitacdo dinamica o tamanhos dos precipitados depende da taxa
de deformacdo e da temperatura. A precipitacdo dindmica usando a técnica de Extrusao
Angular em Canal resultou para ambas as ligas em um aumento do valor da tensdo
limite de escoamento quando comparado ao tratamento convencional de precipitacao
estatica usando a mesma temperatura.

2.8 Técnicas de caracterizacao

2.8.1 Dureza

A medida de dureza consiste em um dos principais ensaios mecanicos utilizados
para determinar o comportamento fisico dos materiais. No caso das ligas Al-Mg-Si, é a
ferramenta de caracterizacdo mais aplicada devido a sua simplicidade e importancia no
entendimento da sequéncia de precipitacdo.

A técnica foi utilizada por diversos autores, uma vez que permite o estudo destas
ligas por diferentes aproximacdes. BANHART et al (2010) estudaram o fendmeno de
envelhecimento natural, EDWARDS et al (1998) investigaram sobre a sequéncia de
precipitacdo na liga e ITO e HORITA (2009) pesquisaram sobre o mecanismo de refino
de gréo.
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2.8.2 Calorimetria Diferencial de Varredura

A Calorimetria Diferencial de Varredura (DSC) consiste numa técnica de
caracterizacdo que mede a diferenca de fluxo de calor em uma amostra e em um
material de referéncia, quando ambos sdo submetidos a um aquecimento ou
resfriamento controlado. As variacGes de entalpia da amostra sdo registradas em relacao
a um material de referéncia termicamente inerte. Como varias reacdes quimicas e
transformacoes fisicas estdo ligadas a geracdo ou consumo de calor, a analise por
calorimetria acaba sendo universalmente aceita para a investigacdo de tais processos
(HOHNE et al, 1996, p.1).

Por se tratar de uma técnica bastante versatil e de alta significancia, o DSC acaba
sendo uma das técnicas mais empregadas para andlise térmica. Dentre suas diversas
aplicacdes, no caso das ligas Al-Mg-Si, o DSC ¢é usado como uma ferramenta para
investigar as etapas de precipitacdo na liga. DUTTA e ALLEN (1991) aplicaram a
técnica no estudo da liga 6061 e definiram a sequéncia de precipitacdo na liga.
Posteriormente EDWARDS et al (1998) também utilizaram o DSC para definir uma
sequéncia de precipitacdo mais completa e que atualmente é a mais aceita na literatura.
As Figuras 10 e 11 representam os resultados da caracterizacdo por DSC obtidos por
DUTTA e ALLEN (1991) e EDWARDS et al (1998) respectivamente.

(]

_Endotérmico

"

[Exotérmico

8C, 3KV mat-1)
(]

6 I TN T U NS P ORI WS SOl S-S N
283 333 383 433 483 $33 583 633 683 733 783 833
Temperatura (K)

Figura 10: Curva de DSC para a liga 6061 mostrando quatro picos de precipitacao. (a)
Agrupamentos de Si; (b) Sobreposic¢éo de dois picos, bl e b2; (b1) Zonas GP sem forma
especifica; (b2) Zonas GP com formato de agulhas ou precipitados B’’; (c¢) Precipitados

B’; (d) Precipitados B(Mg2Si) (DUTTA e ALLEN, 1991).
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DSC para a liga 6061. Resultado similar ao obtido anteriormente

por DUTTA e ALLEN (1991). (1) Agrupamentos de Si, Mg e Mg/Si; (2a) Zonas GP;
(2b) Precipitados B’’; (3) Precipitados B’ (EDWARDS et al, 1998).

YASSAR et al (2005) estudaram a liga 6022 e empregaram o DSC para mostrar
o efeito da pré-deformacéo na cinética de precipitacdo. A técnica também permitiu que
0s autores determinassem a energia de ativacdo dos picos 2, 2’ e 2’ realizando varios

ensaios com taxas de

0.35 A

0.15 -

DSC (mW/mg)

-0.05 A1

aquecimento diferentes.

-0.25

50

130 210 290 370 450 530
Temperatura (°C)

Figura 12: (a) Apos a solubilizacao; (b) Com 15% de deformacdo; (c) Com 30% de
deformacéo apos a solubilizacdo (YASSAR et al, 2005).

KIM e WANG (2007) também fizeram uso da técnica de DSC para verificar o

efeito da DPS nas

ligas Al-Mg-Si em diferentes condigdes. A Figura 13 mostra os

resultados obtidos pelos autores das amostras que passaram por EAC.
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Figura 13: Curvas de DSC para a liga 6061 em trés condicdes iniciais (KIM e WANG,
2007).

2.9 Deformacéo Plastica Severa

2.9.1 Introducao

VALIEV e LANGDON (2006) apresentaram uma definicdo formal para os
processos de deformacdo plastica severa como sendo aqueles em que é imposta uma
elevada deformacdo sem que as dimensBes da amostra sofram alguma modificacédo
significativa. Para atingir tais resultados os equipamentos utilizados possuem
dispositivos que obrigam a amostra a manter sua secdo transversal inalterada. A
principal caracteristica do processo é o aumento da resisténcia mecénica com pouca
perda da ductilidade, o que ndo é alcangado em outros meios mais convencionais.

As técnicas de DPS mais conhecidas englobam o forjamento multidirecional,
compressdo e extrusdo ciclica, torcdo sob alta pressdo, planificacdo e corrugacgédo
repetitiva e extrusdo angular em canal (EAC). Esta Gltima, de maior relevancia para este
estudo, pode ser observada na Figura 14.
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Figura 14: llustracdo esquematica tipica de um processo de EAC e dos eixos da amostra
(VALIEV e LANGDON, 2006).

2.9.2 Extrusao Angular em Canal

Esta técnica vem sendo desenvolvida nos ultimos anos e tem mostrado
resultados bastante promissores. A ideia consiste em passar o material pelo canal de
uma matriz de se¢é@o constante. O canal da matriz possui um angulo e quando o material
¢ submetido a uma pressdo e forcado a passar por este angulo ele sofre um
cisalhamento, conforme mostrado esquematicamente na Figura 15. Como o material
ndo sofre modificacdo significativa em suas dimensdes, 0 processo pode ser repetido
varias vezes acumulando mais deformacédo (VALIEV et al, 2006).

Puncio

Matriz *

Amostra

~ =

Figura 15: Representacao do principio de funcionamento da EAC, mostrando o material
passando pelo interior da matriz e sofrendo cisalhamento (VALIEV e LANGDON,
2006).
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A deformacdo verdadeira obtida em um processo de EAC pode ser relacionada
com o nimero N de passos, 0 angulo @ e o arco externo y da matriz, conforme descrito
na Equacdo 1 abaixo.

€= % [Zcot (% + w) + Yrcosec (% + %)] (Eq. 1)

2

O uso repetitivo da EAC permite que haja diferentes microestruturas quando se
rotaciona a amostra entre um passe e outro ja que ocorre uma mudanca nos sistemas de
deslizamento ativados em cada passe. Quatro rotas basicas foram estabelecidas nas
quais o processo pode ser repetido (LANGDON et al, 2000).

e Rota A: A rotacdo € de 0° entre cada passe.

e Rota Ba: A rotacdo é de 90° entre cada passe, alterando o sentido de rotacdo no
passe seguinte.

e Rota Bc: A rotacdo é de 90° entre cada passe, mantendo sempre 0 mesmo
sentido de rotagc@o no passe seguinte.

e Rota C: A rotacdo é de 180° entre cada passe.

Rota A

Figura 16: As quatro rotas de processamento por EAC (LANGDON et al, 2000).
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2.9.3 Estagios da deformacéo pléastica

Desde o inicio da década de 1930 que é conhecido o conceito de discordancias
como explicacdo da deformacdo plastica dos metais. De acordo com 0S pProcessos
microestruturais, trés estadgios da curva tensdo-deformacdo foram introduzidos. Os
estudos foram realizados inicialmente em monocristais puros, mas posteriormente
também foi verificado que policristais puros também apresentam comportamento
similar.

O primeiro estagio € caracterizado por uma leve inclinacdo na curva tensao-
deformacéo, ativada pela interag@o entre discordancias e defeitos, com a introducéo de
discordancias moveis e ocorrendo por um Unico sistema de deslizamento em
monocristais.

No segundo estagio, novos planos de deslizamento sdo ativados, resultando em
uma curva com inclinagdo linear mais acentuada aumentando fortemente o
encruamento, podendo ocorrer tanto em monocristais quanto em policristais
independente do estagio | (ROLLET e KOCKS, 1993). Sdo formados emaranhados de
discordancias que dardo origem a células de discordancias no estagio Il1.

Durante o estdgio Ill observa-se uma continua queda na taxa de encruamento,
sensivel & temperatura e a taxa de deformacéo. Inicia-se o processo de rearranjo de
discordancias seguido da aniquilacdo de discordancias, resultando na recuperacdo
dindmica. No fim do estagio Ill é atingida uma tensdo de saturacdo e uma taxa de
deformacéo nula, com um balanco entre a recuperacdo e o acumulo de discordancias.

Foi discutida a existéncia de um possivel estagio IV apds o fim do estégio Il
que previa uma tensdo de saturacdo. Este estagio assumiria um valor pequeno, mas
ainda substancial de encruamento que ocorreria com altas quantidades de deformacéo
(ROLLET e KOCKS, 1993). Em processos de DPS ocorre um encruamento linear
devido a um aumento adicional na densidade de discordéancias, chegando a um novo
valor de saturacdo que ocorreria no estagio V (HOCKAUF e MEYER, 2010).
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Figura 17: Curva de tensdo-deformacéo para materiais CFC policristalinos submetidos a
altas deformacdes (HOCKAUF e MEYER, 2010).

2.9.4 Refino de grdo na EAC

Materiais que se enquadram na condicdo de gréos ultrafinos, segundo VALIEV
et al (2006), sdo aqueles que possuem um tamanho de grdo médio menor que 1 um,
além de apresentar uma microestrutura relativamente homogénea e equiaxial, com
contornos de grdo sendo majoritariamente de alto angulo. Uma elevada fracdo de
contornos de alto angulo é fundamental para o alcance de propriedades Unicas.

A microestrutura resultante ap0s o primeiro passe ¢ formada por subgréos
alongados, com seu eixo maior alinhado paralelamente ao plano de deslizamento
primario. Para os passes seguintes observa-se que o tamanho médio dos cristais
corresponde a largura destes subgrdos (LANGDON, 2007).

Conforme mais deformacéo vai sendo aplicada ha um aumento da densidade de
discordancias, até o ponto em que as discordancias comecam a se aglomerar na forma
de células. Em seguida, inicia-se um processo de aniquilagdo de discordancias nas
paredes das células aumentando a quantidade de subgrdos com contornos de baixo
angulo. A medida que a deformagéo continua, as discordancias formadas no interior das
células véo sendo absorvidas e aniquiladas, aumentando o angulo de desorientacdo dos
contornos (ITO e HORITA, 2009).

Por fim, ao final do processo € estabelecido um balanco entre a geracdo de
discordancias dentro dos cristais e a absorcdo destas pelos contornos. O resultado disto
€ uma microestrutura com uma propor¢do mais elevada de contornos de alto angulo
(ITO e HORITA, 2009). A Figura 18 traz um esquema ilustrado do processo.
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Figura 18: Evolugdo microestrutural durante o refino de gréo por DPS (ITO e HORITA,
2009).

2.10 Estimativa da densidade de discordancias a partir de medidas de dureza

2.10.1 O Efeito do Tamanho da Indentacéo

A densidade de discordancias influencia diretamente em diversas propriedades
dos materiais metalicos como, por exemplo, limite de escoamento, tenacidade e dureza.
Normalmente ela é determinada por microscopia eletrdnica de transmissdo (MET), mas
se trata de um método bastante complexo e que consome bastante tempo, além do fato
de que a heterogeneidade da distribuicdo das discordancias em materiais plasticamente
deformados pode levar a resultados equivocados e inconsistentes (GRACA et al, 2008).

Quando um material é plasticamente deformado sua densidade de discordancias
aumenta, levando a um endurecimento por encruamento. Durante esta deformacéo dois
tipos de discordancias estdo geralmente presentes: as discordancias estatisticamente
armazenadas (SSDs), do inglés “statistically stored dislocations”, que estdo envolvidas
na deformacdo plastica uniforme, e as discordancias geometricamente necessarias
(GNDs), do inglés “geometrically necessary dislocations”, que existem para acomodar
gradientes de deformacdo (AMERI et al, 2017). A Figura 19 ilustra a geracdo das
GNDs a partir de uma indentagdo no material.
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Discordadncias Geometricamente Necessarias

Figura 19: Discordancias geometricamente necessarias geradas a partir de uma
indentacgdo conica. A estrutura das discordancias é idealizada como sendo na forma de
circulos em loop (NIX e GAO, 1998).

Estudos realizados nas Ultimas décadas tem mostrado que em testes de
microdureza e nanodureza, a dureza do material aumenta consideravelmente conforme a
profundidade da indentacdo h diminui devido a influéncia das GNDs, fendbmeno este
conhecido como Efeito do Tamanho da Indentagdo (ISE), do inglés “Indentation Size
Effect”. Segundo FLECK et al (1994), o endurecimento de um material é controlado
pela densidade de discordancias, sendo que parte dela deriva e é diretamente
proporcional ao gradiente de deformacdo. A Figura 20 mostra como exemplo a relacdo
entre a dureza e a profundidade da indentacdo de um aco duplex inoxidavel.
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Figura 20: Dureza em fungdo da profundidade da indentacéo da fase austenitica de um
aco LDSS2101 (AMERI et al, 2017).
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2.10.2 O modelo de Nix e Gao

NIX e GAO (1998) desenvolveram um modelo para relacionar a influéncia do
ISE com as GNDs, cuja densidade é proporcional ao inverso da profundidade da
indentacdo. As Equacdes 2 e 3 abaixo, propostas pelos autores, permitem realizar o
calculo da macro dureza Ho e da dureza resultante da superposi¢do das SSDs e GNDs,
denominada Hise.

H, =3V3 «x Gb./pssps (Eq. 2)

Hisg = 3V3 o Gb,/pssps+Panps (Eg. 3)

Nas equagdes apresentadas, G € o modulo de cisalhamento do material, b a
magnitude do seu vetor de Burgers, o uma constante que pode ser considerada como

sendo 0.5, pssps € PeNDs Sa0, respectivamente, a densidade das SSDs e GNDs. A partir
destas equacdes é possivel relacionar a dependéncia da dureza com a profundidade da
indentacdo h, que € dada pela Equacao 4 a seguir.

Hisg PGNDs h*
— = |1+———= [1+— Eqg. 4
Ho PSSDs h ( g )

Para a obtencdo de h”, que é um comprimento caracteristico que depende do
comportamento da indentacdo no material estudado, os dados obtidos por medidas
experimentais de dureza utilizando diferentes cargas sdo ajustados a Equacdo 4. A
Figura 21 exemplifica de forma grafica como os dados experimentais sdo ajustados,
sendo que h” corresponde & inclinagéo da reta. Ho € definido como sendo a macro dureza
(“bulk hardness”), que depende somente das discordancias estatisticamente
armazenadas conforme descrito na Equagao 2.
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Figura 21: Representacdo do ajuste da Equacao 4 aos dados experimentais (GRACA et
al, 2008).

Desta forma, a densidade de discordancias pssps pode ser calculada a partir da
Equacéo 5, onde 6 ¢ o angulo entre a superficie do material e a superficie do indentador
e f um fator de corregdo para a zona plastica, adotado como sendo igual a 1 segundo o
modelo original de NIX e GAO (1998).

3 tan? 0
Psspbs = ﬁ (Eg. 5)
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3. MATERIAIS E METODOS
3.1 Materiais

Neste trabalho foi utilizada a liga de Al-Mg-Si da série 6XXX na especificacao
6061. A liga foi fornecida pela ALCOA na forma de barras de secdo transversal
quadrada de aresta 12,7 mm. A composi¢do quimica da liga, segundo informacdo do
fornecedor, é apresentada na Tabela 3. Os valores da porcentagem em peso méaxima da
fase Mg2Si precipitdvel e de Si remanescente em solugdo solida correspondem,
respectivamente, a 1,42 e 0,12.

Tabela 3: Composicdo quimica da liga 6061. Valores em % peso.

Liga

Mg

Si

Fe

Cu

Cr

Mn

6061

0,90

0,72

0,27

0,22

0,07

0,03

3.2 Condigdes de processamento

As amostras foram submetidas a diferentes ciclos de tratamentos térmicos para
que a liga adquira uma condicdo especifica. Algumas das amostras sdo submetidas a um
processamento mecanico apds o tratamento em forno.

Foram consideradas trés rotas de tratamento térmico a serem realizadas:
Solubilizada, Envelhecida Naturalmente e Estabilizada. Para se referir a estas condi¢bes
de tratamento serd empregado o uso das abreviagdes S, N e E respectivamente. A Figura
22 representa esquematicamente o ciclo térmico para cada uma das condicOes
mencionadas. O forno utilizado na realizacdo dos tratamentos térmicos foi um Carbolite
CWF capaz de operar até 1300°C.

A condicdo S consiste em aquecer o forno até a temperatura de 540°C e manter
as amostras nesta temperatura por duas horas para sua solubilizacdo, sendo em seguida
resfriadas em agua. O processamento mecanico é entéo realizado o mais rapido possivel
logo apds o resfriamento, ndo demorando mais do que 5 minutos.

Para a condicdo N a rotina é a mesma empregada para a condicdo S, sendo que
apos o resfriamento as amostras ndo passam por nenhum processamento mecanico. As
amostras sao entdo mantidas a temperatura ambiente e séo realizadas medidas de dureza
ao longo do tempo. Desta forma é possivel verificar o efeito do envelhecimento natural
e com isso saber os impactos que ele pode causar sobre as amostras na condigéo S.
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Ja no caso da condicdo E as amostras sdo mantidas por duas horas na
temperatura de 540°C. Apo6s este tempo as amostras sdo resfriadas no forno até 300°C
permanecendo assim por mais duas horas e, por fim, mais um resfriamento no forno até
atingir a temperatura ambiente. O objetivo € que o material apresente precipitados da
fase estdvel com granulacdo grosseira em equilibrio com a matriz sem supersaturacéo,
servindo de base comparativa para as amostras solubilizadas.

T(°C) A T(°C) A
540 7h » 540 2h )
Solubilizada Envelhecida Naturalmente
(S) (N)
T.Amb T.Amb £ Nat
- AMB. TEAC—T - Amb. T T T T
HY HY HY HY HY HVY HV HY
S S
I r
t t
T(°C) A~

540 Estabilizada

(E)

300

T. Amb.

k3

Figura 22: Representacdo das trés condicGes de processamento empregadas. EAC:
Extrusdo Angular em Canal. RF: Resfriamento em forno. HV: Medida de dureza.

3.3 Ensaios de Extrusdo Angular em Canal

Para realizar os ensaios de extrusdo angular em canal foi empregada uma prensa
hidraulica motorizada Nowak com capacidade para até 60 toneladas. A carga durante o
ensaio € monitorada com um mandmetro posicionado na prensa. A velocidade do
puncdo durante todos os ensaios foi de 0,5 mm/s. A matriz utilizada possui um canal de
secdo quadrada de lado 13,2 mm, com um angulo ® de 90° e um arco externo y com
angulo de 20°. Nestas condi¢des a deformacdo atingida é de aproximadamente 1,05 por
passe.

Foram utilizados calgos antes da insercdo das amostras na matriz de EAC,
atuando como uma pressao contraria ao deslocamento dos corpos de prova. O objetivo é
obter uma maior homogeneidade nas amostras processadas.

Todos os ensaios de EAC sédo registrados na forma de video onde é possivel
acompanhar o valor da carga e do deslocamento do puncédo durante cada passe efetuado.
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Matriz

Corpo de prova

Calgo

Figura 23: Corte longitudinal de um modelo da matriz utilizada nos ensaios de EAC
(CARVALHAL, 2016).

As amostras nas condi¢cdes E e S citadas anteriormente sdo submetidas ao
processo de EAC com até 4 passes segundo a Rota C, ou seja, entre cada passe a
amostra € rotacionada de 180°. As amostras estdo na forma de barras com 80 mm de
comprimento e sdo previamente preparadas com um lubrificante de MoSz em pd e em
seguida envoltas com politetrafluoretileno (PTFE), comercialmente conhecido como
teflon, a fim de minimizar o efeito do atrito.

3.4 Caracterizacao

3.4.1 Medida de dureza

As medidas de dureza foram realizadas no equipamento Zwick Roell ldentec
localizado no Laboratério de Propriedades Mecéanicas (PROPMEC) do Departamento
de Engenharia Metalurgica e de Materiais. O procedimento foi realizado segundo a
norma ASTM E384 — 11 com uma carga aplicada Q de 5 Kg. Sdo tomadas ao menos
cinco medidas para determinar a dureza pela média aritmética destes valores.

Para realizar 0 ensaio a amostra é cortada em um equipamento BUEHLER
ISOMET, disponivel no Laboratério de Aulas Praticas e Metalografia do DMM, em
velocidade lenta e refrigerada com alcool etilico. Primeiro as duas extremidades da
amostra sao descartadas e é cortado um pedaco do restante da peca de cerca de 5 mm de
espessura na direcdo X para ser encaminhado ao durémetro. A Figura 24 ilustra o
esquema de corte descrito acima. As medidas de dureza sdo realizadas no plano YZ.
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Figura 24: Sequéncia de corte para o ensaio de dureza. DirecOes definidas na Figura 14.

Apos a realizacdo do ensaio de dureza, as amostras com as indentacGes séo
levadas a um microscopio 6tico Olympus BX60M onde sdo entdo fotografadas. Em
seguida as fotos sdo abertas no software de analise de imagens Image-Pro onde séo
medidas as diagonais das indentacdes. O célculo da dureza é feito segundo a Equacao 6
abaixo, com a média das diagonais D sendo expressa em milimetros e a carga Q em
gramas. Além do célculo dos valores da dureza média, também é calculado seus
respectivos desvios-padréo.

Hv = 1853—'24'Q (Eg. 6)

Para um indentador Vickers de piramide de diamante de base quadrada e angulo
de diedro de 136°, a profundidade de penetracdo h pode ser calculada utilizando-se a
Equacéo 7.

D

h = 2+/2 tan(68°) ~

N| O

(Eq. 7)

3.4.2 DSC

O preparo das amostras para 0 DSC segue as mesmas etapas iniciais adotadas
para o ensaio de dureza. Neste caso o pedaco retirado da pega possui cerca de 9 mm de
espessura na direcdo X. S&o feitos trés cortes perpendiculares ao eixo Y e trés cortes
perpendiculares ao eixo Z até a metade da espessura da peca. Ao todo séo retirados 16
pedacos de 3 mm de lado e 1 mm de espessura. Apenas 0s 4 pedacos que nao fazem
parte da borda da peca sdo aproveitados, enquanto que os 12 demais sdo descartados.
Este procedimento pode ser visto na Figura 25 abaixo.
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Figura 25: Sequéncia de corte para a analise de DSC. Direg¢des definidas na Figura 14.

Neste trabalho a andlise por calorimetria diferencial de varredura foi feita no
Laboratorio de Polimeros do DMM utilizado um equipamento NETZSCH DSC 204F1
Phoenix, que funciona por fluxo de calor. Para as trés condicGes estudadas, a faixa de
temperatura utilizada foi entre 30°C e 350°C, com uma taxa de aquecimento de
10°C/min.

A rotina realizada antes do inicio da analise consiste na limpeza das amostras
com acetona usando um equipamento de ultrassom. Utilizando uma balanca analitica foi
pesado e registrado o valor das massas das amostras e do cadinho. O material de
referéncia é um cadinho vazio de aluminio, idéntico ao cadinho que contém a amostra.

No caso da amostra solubilizada sem deformacéo, apés a solubilizacdo em forno
a amostra foi imediatamente cortada e limpa com acetona e entregue para analise logo
em seguida. O tempo entre o resfriamento em agua e o inicio da analise de DSC foi de
aproximadamente 28 minutos.

3.4.3 Dureza em condic0es selecionadas de DSC

E possivel reproduzir no equipamento de calorimetria diferencial de varredura
tratamentos térmicos anisotérmicos e a0 mesmo tempo observar a ocorréncia de
transformagfes. Tendo isto em vista, foram realizados ensaios interrompidos em
temperaturas de inicio e fim de reac6es, obtendo amostras para posterior caracterizacdo
por dureza.

Os ensaios foram realizados em amostras estabilizadas com 1 e 4 passes de
deformacéo e temperaturas iniciais e finais definidas com base em analises anteriores. A
taxa de aquecimento foi de 10°C/min, enquanto que a de resfriamento foi de 75°C/min
até a amostra atingir a temperatura ambiente. A Figura 26 exemplifica a escolha da
temperatura de inicio e fim de uma amostra deformada por EAC.
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A nomenclatura das amostras utilizadas neste ensaio segue a seguinte regra: A
primeira letra representa que as amostras sdo estabilizadas, por isso a letra E. O nimero
que segue apos a condicdo indica o nimero de passes da amostra. Ap6s o numero foi
utilizado a letra A para indicar ensaios interrompidos antes do inicio da transformagéo, e
a letra D para os ensaios interrompidos depois do fim da transformagéo. Caso ndo haja
uma letra ap6s o nimero significa que se trata de uma amostra que so6 foi deformada e

caracterizada por dureza, sem passar pelo DSC.

|
0,05 mW/mg
Endotérmico A
B
ob
E f— —
=
=
g
el
o —
w2
=
| | |
200 250 300 350 400

Temperatura (°C)

Figura 26: Exemplo da escolha de temperaturas finais de tratamentos para amostras
deformadas (GUZELA, 2014).

3.4.4 Microdureza para avaliagdo da densidade de discordancias

Foram realizados testes de microdureza Vickers em amostras estabilizadas
deformadas com 1 e 4 passes. O procedimento tem como objetivo avaliar uma possivel
ocorréncia de recristalizacdo apos a analise por calorimetria diferencial de varredura. Os
ensaios foram realizados nas amostras E1, E1A, E1D, E4, E4A e E4D.

Inicialmente foram testadas somente as amostras E1A, E1D, E4A e E4D, que
foram analisadas por calorimetria diferencial de varredura. Elas foram embutidas a frio
com resina Epoxi e, em seguida, foram lixadas a Umido utilizando lixas com
granulometria de 600, 800 e 1200 mesh. Posteriormente as amostras receberam um
primeiro polimento utilizando alumina branca e depois passaram por um segundo
polimento com pastas de diamante de 3 um e 1 pum respectivamente.
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O teste foi conduzido em um microdurdbmetro de marca Wilson Instruments,
modelo 422MVD, carga de 200 g, tempo de indentacdo de 10 s, com cinco medic¢oes
feitas em cada amostra.

A partir dos resultados obtidos, foi realizado um novo teste utilizando agora as
seis amostras citadas. Seguindo 0 mesmo método de preparagdo citado acima, desta vez
o0s ensaios foram feitos aplicando diferentes cargas nas amostras. Foi utilizado um Leitz
miniload hardness tester, aplicando cargas de 25 g, 50 g, 75 g, 100 g, 125 g, 150 g, 175
g, 200 g, 300 g, 500 g e 1000 g em todas as amostras, com um tempo de indentacdo de
30s.
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4. RESULTADOS
4.1 Condig0es de processamento

A partir dos registros em video dos ensaios de EAC, foram tracados graficos da
variacdo da carga e do tempo em funcdo do deslocamento do puncdo de algumas das
amostras processadas com diferentes passes. Estes graficos estdo representados nas
Figuras 27, 28, 29, 30 e 31.

Os graficos apresentam duas etapas tipicas deste tipo de ensaio. A primeira €
referente a passagem do calco pela intersecdo dos canais da matriz, enquanto que a
segunda ao processamento da amostra.
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Figura 27: Variacdo da carga e do tempo em fun¢éo do deslocamento do puncéo durante
0 primeiro passe de uma amostra da liga 6061 estabilizada.
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Figura 28: Variacdo da carga e do tempo em fun¢éo do deslocamento do puncéo durante

0 segundo passe de uma amostra da liga 6061 estabilizada.
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Figura 29: Variacdo da carga e do tempo em funcéo do deslocamento do puncéo durante

o terceiro passe de uma amostra da liga 6061 estabilizada.
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Figura 30: Variacdo da carga e do tempo em funcdo do deslocamento do puncéo durante
0 quarto passe de uma amostra da liga 6061 estabilizada.
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Figura 31: Variacdo da carga e do tempo em funcéo do deslocamento do puncéo durante
0 primeiro passe de uma amostra da liga 6061 solubilizada.
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A partir destes dados foram obtidos os valores da carga maxima (Cmax), pressao
méaxima (Pmax) e velocidade do ensaio (V) das amostras processadas.

A pressdo maxima pode ser calculada a partir da Equacéo 8.

CMAX

PMAX = (Eq. 8)

onde Cmax é a carga maxima observada durante a segunda etapa e A é a area do canal
de entrada.

A velocidade do puncéo foi obtida segundo a Equacéo 9.

AS

onde AS ¢ o deslocamento do puncdo ¢ AT o intervalo de tempo que durou o
deslocamento.

A Tabela 4 abaixo apresenta os valores obtidos dos ensaios de EAC para as
amostras citadas anteriormente.

Tabela 4: Valores de carga maxima, pressdo maxima e velocidade do puncdo para cada
passe das amostras da liga 6061.

Condicéo N° de Cwmax (Ton) Pmax V (mm/s)
Passes (MPa)

Estabilizada 1 8,5 485,7 0,53

Estabilizada 2 9,5 5429 0,52

Estabilizada 3 12,0 685,7 0,52

Estabilizada 4 10,0 571,4 0,53

Solubilizada 1 13,0 7429 0,52

E importante notar que os valores da carga maxima obtidos dos ensaios de EAC
dependem da lubrificagdo com MoS; em pd realizada nos canais da matriz e nos corpos
de prova.
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4.2 Ensaios de EAC

Os resultados obtidos das medidas de dureza nas amostras nas condicdes E e S
de processamento da liga 6061 estdo representados na Tabela 5, com seus respectivos
desvios-padrdo. Foi aproveitada a amostra solubilizada com 4 passes de deformacéo
utilizada por GUZELA (2014), mas sendo refeitos os ensaios de dureza e de
calorimetria. Também é apresentado o valor de dureza da amostra como recebido.

Em seguida a Tabela 6 contém os valores da variacdo de dureza obtidos ap0os
cada passe dessas mesmas amostras.

Tabela 5: Valores de dureza Vickers para as amostras nas condi¢cdes E e S com e sem

deformacéo.
Condicdo | Sem Deformacéo Numero de Passes
1 Passe 2 Passes 3 Passes 4 Passes
E 33,69 £0,31 66,66 £ 1,27 | 7251+1091 75,84 +15 74,18 £ 1,02
S 51,40 £ 1,89 120,89 £2,14 | 129,21 +1,63 - 137,00 £ 1,51
Como 115,93 +2,41 - - - -
Recebido

Tabela 6: Variacdo de dureza ap0s cada passe para as condi¢des E e S de processamento.

Condicao Numero de Passes
1 Passe 2 Passes 3 Passes 4 Passes
E 3297 +1,31 5,85+ 2,29 3,33+2,43 -1,66 + 1,81
S 69,49 + 2,14 8,32+ 1,63 _ 7,79+151

4.3 Envelhecimento Natural

A Tabela 7 apresentada abaixo contém os valores de dureza obtidos para a liga
6061 ao longo do tempo na condicdo de processamento N. O tempo que levou entre o
resfriamento da liga apos a solubilizacdo e a primeira medida foi de aproximadamente 4
minutos. Foi atribuido o tempo de 0,1 min para a primeira medida, enquanto que para as
demais medidas corresponde a quanto tempo decorreu a partir da primeira medida.
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Tabela 7: Valores medidos de dureza com o tempo em uma amostra envelhecida

naturalmente.

Tempo (min) Dureza (HV)
0,1 51,40
10 56,03
20 56,00
30 58,00
40 60,92
50 63,44
60 61,22
70 64,45
80 64,16
90 68,22
100 66,53
110 68,68
130 65,87
150 66,09
170 70,62
190 68,02
220 70,39
250 71,76

10000 78,00
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Figura 32: Variacdo da dureza com o tempo em uma amostra da liga 6061 envelhecida
naturalmente.




4.4 Calorimetria Diferencial de Varredura

A seguir séo retratados os resultados obtidos a partir das analises de DSC para as
condicdes S e E da liga 6061. As curvas de DSC informadas pelo equipamento foram
entre 50°C e 350°C, sendo que a faixa de temperatura a qual contém os fenémenos de
interesse para cada condicdo esta indicada nas Figuras 34 e 36. Em conjunto com as
curvas de DSC também séo apresentados seus respectivos dados na forma de tabela para
cada condicdo das amostras. As transformacfes exotérmicas estdo representadas nestas
curvas na forma de picos.

Tanto as curvas de DSC quanto os dados a respeito da variacdo de entalpia AH e
temperatura de pico sdo fornecidos pelo software do equipamento, contidos na Tabela 8.
A variacdo de entalpia, em J/g, corresponde ao calor liberado pela quantidade
transformada dividido pela massa da amostra.

As Figuras 33 e 34 mostram as curvas de DSC das amostras na condigéo S,
enquanto que as Figuras 35 e 36 dizem respeito a condi¢do E. Elas foram construidas a
partir dos dados fornecidos pelo software do equipamento e plotadas usando o editor de
planilnas Microsoft Office Excel. Para efeito de comparacdo, as curvas estdo
organizadas conforme a condicdo de processamento adotada, podendo melhor visualizar
as modificacbes que ocorrem em funcao do nimero de passes que a amostra sofreu.

Tabela 8: Variacao da entalpia e da temperatura de pico em funcdo do numero de
passes. A amostra solubilizada sem deformacao apresenta dois valores uma vez que
nesta condi¢do ocorrem duas transformacdes na faixa de temperatura de interesse.

Condicao N° de Passes AH (J/g) Temperatura de
Pico (°C)
0 7,8017 | 3,1593 253 300
S 1 6,8657 233
2 6,6078 230
3 - -
4 6,3244 229
0 - -
E 1 0,0037 324
2 0,2851 314
3 0,3288 307
4 0,4268 304
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Figura 33: Curvas de DSC obtidas a partir da liga 6061, na condicdo S, entre a faixa de

temperatura de 50°C e 350°C.
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Figura 34: Curvas de DSC da liga 6061, na condicdo S, na faixa de temperaturas de

ocorréncia das transformacdes de interesse.
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Figura 35: Curvas de DSC obtidas a partir da liga 6061, na condicéo E, entre a faixa de
temperatura de 50°C e 350°C.
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Figura 36: Curvas de DSC da liga 6061, na condicéo E, na faixa de temperaturas de
ocorréncia das transformacdes de interesse.
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4.5 Reproducéo de tratamento térmico ap6s EAC por DSC

Foi observado a presenca de um pico de transformacéo nas curvas de DSC das
amostras estabilizadas deformadas, ilustradas nas Figuras 35 e 36, onde houve a
eliminacdo da supersaturacdo pelo tratamento de estabilizacdo. Estes resultados
serviram de motivacdo para realizar tratamentos térmicos anisotérmicos, onde foram
feitas analises interrompidas em temperaturas de inicio e fim das transformagdes
observadas para posteriormente caracterizar por microdureza.

Os resultados obtidos apés o ensaio de DSC em condicgdes selecionadas das
amostras estabilizadas com 1 e 4 passes ap6s 0 processamento por EAC estdo dispostos
a seguir. A faixa de temperatura analisada foi entre 150°C e 350°C, que engloba as
transformacdes sendo estudadas.

A Tabela 9 apresenta os dados referentes a cada amostra, informando as
temperaturas de inicio e de interrupcdo adotadas cada ensaio e também os valores da
variacao de entalpia e temperatura de pico, obtidos a partir do software do equipamento.

Jé& a Figura 37 representa de forma gréfica as curvas obtidas das amostras E1A,
E1D, E4A e E4D. As curvas foram organizadas de forma que fique facil a identificacdo
dos pontos em que o ensaio foi interrompido e melhor comparagédo entre os instantes
logo antes e depois da transformacao.

Tabela 9: Temperaturas de inicio e de interrupcao dos ensaios e valores da variacdo da
entalpia e da temperatura de pico das amostras E1A, E1D, E4A e E4D.

Amostra | Temperatura Inicial | Temperatura Final | AH (J/g) | Temperatura de Pico
(°C) Q) Q)
E1A 30 310 - -
E1D 30 340 0,1811 325
E4A 30 280 - -
E4D 30 335 0,3715 304
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Figura 37: Curvas de DSC obtidas a partir da liga 6061 para as amostras E1A, E1D,
E4A e E4D, realizadas em condicdes selecionadas.
4.6 Microdureza Vickers
Os resultados do ensaio de microdureza Vickers para as amostras E1A, E1D,
E4A e E4D com carga de 200 g foram registrados na Tabela 10 a seguir.
Tabela 10: Valores de microdureza Vickers medidos no ensaio de microdureza para as
amostras estabilizadas ap0os 1 e 4 passes.
Amostra Medidas de dureza realizadas (HV0,2) Dureza Média
(HV0,2)

E1A 62,79 62,47 63,14 64,48 61,45 62,87 +£0,99
E1D 41,69 42,73 41,60 38,74 42,44 41,44 +1,42
E4A 66,43 67,72 65,92 67,63 62,20 65,99 + 2,01
EAD 40,81 37,85 39,47 36,80 38,90 38,77 +1,37
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A partir da Tabela 10, foi plotado o grafico abaixo apresentando os valores da
dureza média das amostras quando a temperatura de interrup¢do do ensaio de DSC é

inferior a temperatura de inicio da transformacg&o e quando € superior & temperatura de
término da transformacéo.

. .
m NN
55 AN

N e
m \+

35

Microdureza Vickers (HV0,2)

Antes da transformagio Depois da transformagio

Figura 38: Evolucdo da dureza media das amostras da liga 6061 estabilizadas com 1 e 4
passes, quando o ensaio de DSC é interrompido em uma temperatura anterior e
posterior a transformacéo das amostras.

A Figura 39 mostra o valor da dureza em funcdo da profundidade da indentacéo
das amostras E1, E1A, E1D, E4, E4A e E4D aplicando diferentes cargas durante os

ensaios. Para facilitar a comparacao entre as amostras os resultados foram dispostos em
um unico gréafico.

O valor da profundidade da indentagdo foi obtido a partir da média das diagonais
fazendo-se uso da Equacéo 7.

Ficou evidente a ocorréncia do ISE em todas as amostras indentadas.
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Figura 39: Valores de dureza em funcédo da profundidade da indentagéo utilizando
diversos valores de carga Q.

Estes resultados foram em seguida organizados em gréaficos individuais e 0s
dados foram ajustados a Equacdo 4. Adicionando-se uma linha de tendéncia em cada
grafico, o coeficiente angular da reta corresponde ao valor de h”, enquanto que o
coeficiente linear deve idealmente ficar o mais proximo de 1.

Os valores de Ho, foram calculados como sendo a média das medidas de dureza
obtidas com as cargas de 500 g e 1000 g em cada amostra.
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Figura 40: Determinacéo de h™ a partir da Equacéo 4 para as amostras estabilizadas em
diferentes condicdes. a) E1; b) E1A; ¢) E1D; d) E4; e) E4A; f) E4D.

Substituindo os valores de h" na Equacdo 5 e atribuindo 6 = 22° para um
indentador Vickers de 136° e b = 0,286 nm para o vetor de Burgers do aluminio, 0s
resultados obtidos do céalculo da densidade de discordancias pssps estdo descritos na
Tabela 11, assim como os seus respectivos valores de Ho e h”.
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Tabela 11: Resultados obtidos para o valor da macro dureza Ho, comprimento
caracteristico da indentagdo h” e densidade de discordancias pssps das amostras

estabilizadas nas seis condicdes descritas.

Amostra Ho (HV) h* (um) pssps (M2)
El 61,95 3,7223 £ 0,747 2,30 .10%
E1A 53,08 4,0365 = 0,592 2,12 .10%
E1D 33,22 7,1271 £ 1,143 1,20 .10%4
E4 71,04 3,0569 + 0,584 2,80 .10
E4A 59,35 3,1863 £ 0,489 2,69 .10%
E4D 34,04 7,1651 £ 1,119 1,19 .10%
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5. DISCUSSAO DOS RESULTADOS
5.1 Ensaios de EAC

Os resultados das medidas de dureza apresentados na Tabela 5 para as amostras
da liga 6061 processadas por EAC foram plotados nas Figuras 41 e 42. Além disso, para
efeito de analise, também é apresentado a variacdo de dureza obtida apds cada passe

com os dados da Tabela 6.
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Figura 41: a) Evolucédo da dureza das amostras estabilizadas da liga 6061 em fungéo do
namero de passes; b) Variacdo de dureza apds cada passe.
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Figura 42: a) Evolucéo da dureza das amostras solubilizadas da liga 6061 em funcdo do
namero de passes; b) Variacdo de dureza apds cada passe.
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As amostras estabilizadas apresentaram um ganho significativo de dureza apés
serem processadas por extrusdo angular em canal. Logo no primeiro passe, a amostra
teve sua dureza praticamente dobrada. Este aumento é justificado devido ao acumulo de
discordancias na forma de células e a formagéo de contornos de subgrdos. Desta forma,
0 aumento na densidade de discordancias ocasiona maior interacdo entre as
discordancias e os contornos dos subgrdos atuam para bloguear a movimentacdo das
discordancias, sendo responsaveis pelo endurecimento (ITO e HORITA, 2009). A
elevada densidade de discordancias é introduzida no material a partir dos altos valores
de deformacdo alcangados pela técnica de EAC, ocasionando um excepcional refino de
gréo (VALIEV et al, 2006).

Nos passes seguintes o ganho de dureza é consideravelmente menor. Embora
novas discordancias sejam formadas com a continuacdo da deformacdo, inicia-se o
processo de aniquilacdo de discordancias nas paredes das células, causando a
recuperacdo dinamica do material. Quando é atingido o equilibrio entre a geracdo e
absorcédo de discordancias pelos contornos de alto angulo, a taxa de encruamento sofre
uma queda e é observada uma estabilizacdo no valor da dureza (ITO e HORITA, 2009),
podendo ser verificada na Figura 41.

No caso das amostras solubilizadas seguido de processamento mecéanico logo
apos o resfriamento, o ganho de dureza ap6s o primeiro passe foi 0 mais expressivo de
todos. Parte deste ganho se deve do encruamento com o aumento da densidade de
discordancias, também observado nas amostras estabilizadas. Além do encruamento,
outros fatores podem contribuir para o aumento da dureza, como a distribui¢cdo dos
atomos de soluto estando segregados nos contornos de gréo e proximos as discordancias
(SHA et al, 2014), e uma possivel precipitacdo dindmica induzida pela deformacéo
aplicada pela EAC (ROVEN et al, 2008).

A partir do segundo passe, assim como ocorrido com as amostras estabilizadas,
0 ganho passa a ser bem inferior ao obtido no primeiro passe. Como a microestrutura da
amostra é correspondente ao estagio Il de deformacdo pléstica, os passos seguintes
resultam em uma pequena contribuicdo para o endurecimento, dada pela atuacdo do
estagio 1V. Conjuntamente, conforme verificado por LANGDON (2007), o tamanho de
grdo médio obtido apds o primeiro passe € o que vai dominar durante todo o
processamento, permanecendo praticamente 0 mesmo apds 0s passos seguintes. O
pequeno aumento da dureza a partir do segundo passe, maior que o observado nas
amostras estabilizadas, pode ser devido a possibilidade da ocorréncia de mais
precipitacdo dinamica. O valor da dureza das amostras solubilizadas demora mais para
alcangar um valor de estabilidade, conforme observando na Figura 42. Neste caso
poderia ser entendido que a mobilidade das discordancias estaria sendo afetada pela
presenca de atomos de soluto em solugdo solida ou também de algum precipitado
originado da precipitacdo dinamica.
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No que diz respeito ao envelhecimento natural nas amostras na condicao S, ap6s
0 primeiro passe a deformacgdo imposta gera uma elevada densidade de discordancias.
Estas discordancias atuam como sumidouros para as lacunas presentes na amostra,
reduzindo a mobilidade atbmica dos atomos na matriz, sendo que também pode ocorrer
do soluto ficar aprisionado pelas discordancias, deixando de estar disponivel para a
formacgdo das Zonas GP (LEE et al, 1991). MIRANDA (2013) verificou que para
pequenas deformacbes o envelhecimento natural j& é consideravelmente reduzido.
Posteriormente foi constatado por GUZELA (2014) que com deformacdes adquiridas na
EAC o envelhecimento natural é suprimido apds o primeiro passe.

5.2 Envelhecimento Natural

A amostra na condi¢cdo N, quando comparada a amostra na condicdo E, apds
seus respectivos tratamentos térmicos ja apresenta um maior valor de dureza a
temperatura ambiente, em virtude do endurecimento da liga por solucdo sélida
supersaturada, que ocorre devido a supersaturagdo da matriz.

Como a concentragéo de lacunas no material aumenta exponencialmente com a
temperatura, quando a solubilizacdo ocorre em temperaturas mais elevadas se percebe
um endurecimento mais significativo. Neste caso a temperatura de 540°C é indicada
pela literatura para assegurar que haja uma solubilizacdo completa. MIRANDA (2013)
aplicou diferentes temperaturas de solubilizacdo as ligas 6061, 6063 e uma liga 606X
adquirida no comercio e observou que para temperaturas menores, proximas de 400°C,
ndo ocorria solubilizacdo significativa e as ligas ndo apresentavam ganho de dureza
quando envelhecidas naturalmente.

A Figura 32 indica a ocorréncia de um endurecimento que ocorre ao longo do
tempo a temperatura ambiente. A grande quantidade de lacunas mantidas apos a
solubilizacdo funciona como um facilitador da difusdo dos &tomos na matriz e assim
permitindo a formacéo de zonas GP coerentes com a matriz a partir do agrupamento de
atomos de Mg e Si (POLMEAR, 2004). Conforme vai passando o tempo novas zonas
GP surgem contribuindo para aumentar ainda mais a dureza da liga.

Além disso, a curva da Figura 32 indica que o endurecimento ndo varia
constantemente com o tempo. Durante os 100 primeiros minutos a dureza ja havia
aumentado em 30%, mas depois passa a apresentar uma taxa de endurecimento mais
lenta. BANHART et al (2010) também avaliaram a evolugdo da dureza com o tempo
em duas ligas de Al-Mg-Si, uma contendo concentragdo maior de Mg e Si que a outra.
O resultado pode ser visto na Figura 6 ja apresentada.
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Os dados obtidos possuem comportamento préximo ao dos autores, com um
aumento mais acentuado da dureza nas primeiras 2 horas, passando depois por uma
zona de transicdo até atingir uma baixa taxa de endurecimento onde o aumento de
dureza ja ndo seria mais significativo. Esta queda na taxa de endurecimento é atribuida a
diminuicdo da concentracdo de lacunas que, apds um tempo, chega a concentracdo de
equilibrio, e também da menor taxa de formacdo das zonas GP, consequéncia da menor
disponibilidade de Mg e Si para a formacéo de novos aglomerados.

Sabendo que a deformacgéo imposta ao material ap6s o primeiro passe suprime o
envelhecimento natural, as amostras solubilizadas s6 foram afetadas por ele no intervalo
de tempo entre a témpera e o inicio do processamento por EAC, tempo este que nédo
ultrapassa 5 minutos. Como descrito na Tabela 7, o impacto do envelhecimento natural
na dureza do material nos primeiros 30 minutos é infimo, praticamente ndo exercendo
nenhuma influéncia sobre os resultados obtidos das amostras na condigéo S.

5.3 Estabilidade da solucéo sélida

Os dados descritos na Tabela 8 referentes aos ensaios de DSC das amostras
solubilizadas e estabilizadas foram dispostos nas Figuras 43 e 44 a seguir.

’\.____ —4—G061 5B

-9 =B—G0615p"

Temp. de Pico (°C)
B

1 2 3 4 0 1 2 3
N° de Passes N° de Passes

AH X N° de Passes (Solubilizada) ) Temp. de Pico X N° de Passes (Solubilizada)

== 5061 5 '

==5061 5 B

Figura 43: a) Valores de AH das amostras solubilizadas da liga 6061 em fungéo do
namero de passes; b) Variagdo da temperatura de pico em fungdo do nimero de passes.
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Figura 44: a) Valores de AH das amostras estabilizadas da liga 6061 em funcdo do
namero de passes; b) Variacdo da temperatura de pico em funcdo do nimero de passes.

Para a liga 6061 na condicdo S sem deformacdo, foram detectados dois picos de
transformacéo exotérmica nas temperaturas de 253°C e 300°C, referentes a precipitacdo
das fases B’ e B’, respectivamente. DUTTA e ALLEN (1991) observaram que o pico
>’ seria na verdade a superposicdo de dois picos, onde o primeiro representaria a
formacdo de pequenas zonas GP sem forma definida, e 0 segundo a formagdo de
precipitados paralelos a direcdo <100>4) na forma de agulhas (§°’).

Apos a deformacdo, os resultados mostram a ocorréncia de apenas um pico de
precipitacdo em temperaturas inferiores as do pico da fase B’° na amostra néao
deformada. O processo de deformacdo que resultou em um aumento na densidade de
discordancias acelerou a formacdo de B’ e resultou no desaparecimento do pico de .
Isto é explicado pelo fato da criacdo de sitios de nucleacdo heterogénea para a
precipitacdo de B’ (LEE et al, 1991). O deslocamento dos picos de precipitacdo para
temperaturas menores conforme aumenta o nimero de passes indica que houve um
aumento na cinética de precipitacdo devido a maior presenca de discordancias
auxiliando no aumento da difusdo e criagdo de mais sitios para a precipitagdo de f’.
Outros autores compartilham de resultados semelhantes a estes, como nos casos de
YASSAR et al (2005) e GUZELA (2014).

Outro aspecto relevante diz respeito a variagdo de entalpia AH associada a
precipitacdo, que corresponde a area da curva sob o pico de transformacdo e esta
relacionada com a quantidade de fase precipitada. A partir do primeiro passe, ou seja, se
tratando apenas da precipitacdo da fase B’, as seguidas quedas observadas do AH
indicam que houve a ocorréncia de precipitagdo dindmica durante a deformacéo,
diminuindo assim a disponibilidade de soluto para a precipitagdo esttica durante o
ensaio de DSC.
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5.4 Restauracdo durante os tratamentos térmicos por DSC

Observando os resultados obtidos para as amostras na condi¢do E, ilustrados na
Figura 35, ndo foi detectada nenhuma transformacdo na amostra ndo deformada. Em
contrapartida, nas amostras deformadas foram detectados picos de transformacéo, muito
menores quando comparados aos obtidos nas amostras na condi¢do S. Como € esperado
que toda a precipitacdo ja tenha ocorrido durante o resfriamento em forno, conforme
mostra o resultado da amostra ndo deformada, é razoavel acreditar que esta energia
armazenada é proveniente da DPS e que, no decorrer do ensaio de DSC, esta energia
seria liberada durante os processos de recuperacdo e recristalizacdo. KIM e WANG
(2007), a partir de uma amostra da liga 6061 mantida a 530°C durante 4 horas, resfriada
em forno até a temperatura ambiente e depois processada por EAC a uma temperatura
de 125°C, detectaram um pico de transformacdo proximo de 300°C e com variagédo de
entalpia de 0,26 j/g, valores estes condizentes aos obtidos neste trabalho.

Conforme o nimero de passes aumenta também ha um aumento do AH. Este
incremento observado na variacdo de entalpia é justificado pelo fato de que parte da
energia mecanica proveniente da deformacdo plastica € armazenada no material,
aumentando assim sua energia interna (BEVER et al, 1973, p.5). Neste sentido, um
aumento no ndmero de passes resulta em um aumento desta quantidade de energia
armazenada. Entretanto, mesmo na amostra com 4 passes a energia medida ndo chegou
a atingir nem 1 J/g. Além disto, os resultados obtidos mostram uma diminuicdo da
temperatura de pico, passando de 324°C até 304°C. Como 0 processo de restauracdo é
termicamente ativado, € necessario que haja uma temperatura minima, intitulada
temperatura critica, para desencadear 0s mecanismos atbmicos fundamentais para sua
ocorréncia. O aumento na magnitude da deformacdo ndo s aumenta a energia interna
armazenada como também o nimero potencial de nucleos a serem formados, resultando
em menor temperatura para a ocorréncia de recristalizagéo.

5.5 Medida da densidade de discordancias

A partir da Figura 35, levantou-se 0 questionamento de que a transformagéo
detectada pelo DSC nas amostras na condicdo E deformadas se trataria da
recristalizacdo estatica. Uma vez que o fendmeno estd associado a uma diminuicéo de
dureza do material, foi feito um ensaio de microdureza nas amostras E1A, E1D, E4A e
E4D. As medidas efetuadas, descritas na Tabela 10 e ilustradas na Figura 38, indicam
uma perceptivel queda no valor da dureza tanto na amostra de 1 passe quanto na de 4
passes. Este resultado motivou um aprofundamento na questdo para verificar se de fato
a hipdtese se sustenta.
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Os resultados dos ensaios de microdureza realizados com cargas variando desde
25 g até 1000 g, apresentados na Figura 39, indicam uma dependéncia do valor de
dureza com a profundidade de penetracdo. Foi verificado a presenca do ISE em todas as
amostras analisadas, podendo ja ser percebido nas indentagdes geradas por cargas
menores que 300 g.

A estimativa da densidade de discordancias pssps por meio de medidas de dureza
foi feita usando o modelo original proposto por NIX e GAO (1998), a partir da Equacéo
5. Todas as amostras avaliadas apresentaram uma densidade de discordancias da ordem
de 10 m, valores que estdo de acordo com os observados na literatura, em que metais
processados por deformacdo plastica severa normalmente apresentam uma densidade de
discordancias da ordem de 10%** - 10> m2. Como exemplos, MURASHKIN et al (2009)
solubilizaram e processaram por EAC em canais paralelos a uma temperatura de 100°C
uma liga de aluminio comercial 6061, determinando por difragdo de raios X (DRX) uma
densidade de discordancias de 1,9 .10** m? na amostra com 1 passe. JIANG et al
(2017), com uma liga 6013 solubilizada e envelhecida a 191°C seguido de EAC a
100°C, caracterizaram por DRX o valor médio de p variando entre 0,5 — 1,0 .10 m™,
Ja KHELFA et al (2017) com uma liga 6060 na condi¢do T6 processada por EAC a
temperatura ambiente usando a rota Bc, determinaram por DRX o valor médio de p
variando entre 1,0 — 1,3 .10 m? nos primeiros 4 passes. Entretanto, também foram
observados na literatura valores para a densidade de discordancias local chegando a
ordem de 10*" (JIANG et al, 2017 e ZHANG et al, 2013), indicando que ha uma
distribuicdo heterogénea das discordancias.
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Figura 45: Tamanho de gréo e densidade de discordancias para diferentes ligas de Al
processadas por EAC apds 8 passes. Valores determinados por DRX (MAY et al,
2007).
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As amostras E1 e E4 sdo tomadas como referéncia para avaliar os resultados dos
tratamentos anisotérmicos. Apds os ensaios de DSC interrompidos antes do inicio da
transformacéo verificou-se que, em ambas as amostras E1A e E4A, houve uma queda
no valor de dureza em comparagdo com os valores das amostras de referéncia. Esta
mesma queda foi observada na densidade de discordancias, demonstrando que esta
ocorrendo uma recuperacao estatica. Comparando agora as amostras E1A e E4A com as
amostras E1D e E4D, respectivamente, foi observado mais uma reducdo no valor da
densidade de discordancias, uma queda bem maior que a verificada anteriormente.
Como essa redugdo ocorre, tanto na amostra com 1 passe quanto na de 4 passes,
exatamente entre o instante que precede o inicio da transformacéo e o instante logo ap6s
o término da transformacao, é considerado que o fenémeno ocorrido € o causador direto
no decréscimo dos valores das densidades de discordancias medidas. Interessante notar
que tanto em E1D quanto em E4D os valores de p sdo praticamente idénticos. A Figura
46 ilustra as condi¢bes em que as amostras foram estudadas, indicando também os
valores obtidos para a densidade de discordancias.

Amostras

sem DSC

E4
p=2,80.101 2

E4A E4D
p=2,69.1014 2 p=1,19.1014 2

DSC (mW/mg)

a2 W———'

E1 E1A E1D
p=2,30.1014 p=2,12.1014 p=1,20.101

Temperatura (°C)

Figura 46: Representacdo ilustrativa das curvas de DSC das amostras estabilizadas com
1 e 4 passes. Os pontos identificam a condi¢do da amostra e sua respectiva densidade de
discordancias.

Uma outra forma de avaliar os resultados obtidos consiste em relacionar a
energia armazenada Estor durante o processo de EAC com a densidade de discordancias
p utilizando a Equagéo 10 (KIM e WANG, 2007). Desta forma, a partir da variacdo da
densidade de discordancias Ap ocasionada pela transformacao, chega-se a um AEstor que
pode ser comparado com os valores de AH fornecido pelo equipamento de DSC
indicados na Tabela 9.
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Eqtor = Gb? - In((by/p) ) (Eq. 10)

onde G é 0 mddulo de cisalhamento, b a magnitude do vetor de Burgers, p a densidade
de discordancias e k a média aritmética de 1 e (1-v), sendo v o coeficiente de Poisson do
Al, assumindo partes iguais de discordancias em aresta e espiral.

Utilizando os valores de p de antes e depois da transformacéo na Equacéo 10, foi
calculado um AH para a amostra com 1 passe de 0,0357 j/g e para a de 4 passes de
0,0571 j/g, cerca de 20% e 15%, respectivamente, dos valores informados pelo
equipamento de DSC. Embora os valores de p para as amostras sem DSC e na condi¢édo
de antes da transformacdo determinados pela metodologia de NIX e GAO (1998)
estejam proximos dos relatados em outros trabalhos, a comparacdo da energia
armazenada com a variacdo de entalpia revela que a densidade de discordancias deveria
ser proxima de 10%° m, se aproximando mais dos resultados obtidos por KHELFA et al
(2017).
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6. CONCLUSOES

Da deformacéo plastica severa

- O aumento de dureza é mais expressivo no primeiro passe de EAC, que é
responsavel por boa parte do endurecimento, devido a microestrutura produzida pelo
estagio 11l de deformacéo pléstica.

- O endurecimento conferido nos passes seguintes é significativamente menor
que o obtido no primeiro passe devido a atuacdo do processo de recuperacdo dinamica.

Do Envelhecimento Natural

- Ndo houve influéncia do Envelhecimento Natural sobre o endurecimento da
liga na condicéo solubilizada.

Da solucao solida supersaturada durante o processo de EAC

- Ocorre a supressdo da fase B’” apds o primeiro passe de deformacgdo nas
amostras solubilizadas.

- A andlise das curvas de DSC da liga solubilizada apresenta indicios de que
houve precipitacdo dinamica.

Dos tratamentos anisotérmicos p6s EAC

- A presenca de um Unico pico exotérmico nas curvas de DSC das amostras
estabilizadas esta associada aos fendmenos de restauracdo do material, apresentando
variacdo de entalpia com valores tipicos deste tipo de processo.

Do método de Nix e Gao

- A metodologia foi capaz de estimar a densidade de discordancias do material,
valores estes que se enquadram com o relatado em diversos trabalhos para este tipo de
liga apds o processamento por EAC.
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7. SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

- Repetir os ensaios de calorimetria diferencial de varredura para as amostras
estabilizadas deformadas adotando diferentes taxas de aquecimento, a titulo de exemplo
5°C/min, 10°C/min e 20°C/min, a fim de relacionar a taxa de aquecimento com sua
respectiva temperatura de pico da transformacédo. A partir dos dados destas diferentes
curvas de DSC, utilizar o método de Kissinger para obter uma estimativa gréfica da
energia de ativacdo para a recristalizagdo e comparar o resultado com a literatura.

- Aplicar técnicas complementares as apresentadas neste trabalho para a
determinacéo da densidade de discordancias como, por exemplo, a difracdo de raios X
(DRX) através da anélise da largura dos picos de difracdo observados nos difratogramas
das amostras, confrontando os resultados com os das demais técnicas de medida
adotadas.
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