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As ligas de Al-Mg-Si sdo de grande uso comercial devido a sua boa relagao
entre propriedades e custo. Os fatores negativos relacionados a essas ligas sdo o
tempo relativamente longo do tratamento térmico para obtengdo de sua resisténcia
mecanica e a fragilizagdo do material associada ao mecanismo de endurecimento por
precipitagcdo. A Deformacao Plastica Severa (DPS), através da imposicao de grandes
quantidades de deformagéao, acelera a cinética de precipitacdo, além de produzir um
extraordinario refino de grdo sem alteracao significativa das dimensées do material.
Entre as técnicas de DPS a Extrusdo Angular em Canal (EAC) destaca-se pela
possibilidade de implantacdo em escala industrial. No presente estudo foram utilizadas
duas ligas Al-Mg-Si, 6061 e 6063, que foram processadas com até quatro passes de
EAC a partir de trés condigdes iniciais diferentes: solubilizada, estabilizada e
envelhecida naturalmente. Uma deformacédo verdadeira de 1,05 foi imposta a cada
passe. A caracterizacdo das amostras processadas foi feita através de ensaios de
dureza, andlises de calorimetria diferencial de varredura, difracdo de elétrons retro
espalhados e difragdo de raios X. Tratamentos anisotérmicos foram feitos apdés a EAC
em condi¢cdes escolhidas através da calorimetria diferencial de varredura. Neste
estudo foi observado que no primeiro passe é obtida uma parcela significativa do
endurecimento total, devido a microestrutura gerada pela deformagdo imposta. O
envelhecimento natural apdés os passes foi suprimido com o nivel imposto de
deformagédo. As analises de calorimetria diferencial de varredura nas amostras
deformadas mostraram alteragdo na sequéncia de precipitagdo e indicaram a
ocorréncia de precipitagdo dinadmica. Ao final dos tratamentos anisotérmicos,
observou-se que o valor de dureza das amostras era menor que o valor inicial, devido

a recuperacao e a precipitacao da fase B’, menos endurecedora.
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Alloys of Al-Mg-Si are of large commercial use due to its good combination
between properties and cost. The negative factors associated with these alloys are the
relatively long heat treatment time for obtaining its mechanical strength and the
material's embrittlement associated with the precipitation hardening mechanism.
Severe plastic deformation (SPD), by imposing large amounts of deformation,
accelerates the precipitation kinetics, and produces an extraordinary grain refinement
without significantly altering the material's dimensions. Among the techniques of SPD
the Equal Channel Angular Extrusion (ECAE) is distinguished by its capability of
deployment to industrial scale. In the present study two alloys Al-Mg-Si, 6061 and
6063, were processed with up to four ECAE passes from three different initial
conditions: as-solutionized, stabilized and naturally aged. A true strain of 1.05 was
imposed on each pass. The characterization of the processed samples was performed
by hardness tests, differential scanning calorimetry analysis, electron backscatter
diffraction and X-ray diffraction. Non isothermal treatments were made after ECAE with
conditions chosen by differential scanning calorimetry. In this study it was observed
that the hardening in the first pass contributes a significant portion of the total
hardening due to the microstructure generated by the imposed deformation. The
natural aging after the passes was suppressed with the strain level imposed. The
differential scanning calorimetry analysis of the deformed samples showed alteration in
the precipitation sequence indicating the occurrence of dynamic precipitation. At the
end of the non isothermal treatments, it was observed that the hardness value of the
samples was smaller than the initial value due to recovery and precipitation of the less

hardening phase B’
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1 INTRODUGCAO

As ligas Al-Mg-Si séo de grande interesse comercial. Uma das suas principais
caracteristicas € o fato de seu principal mecanismo de endurecimento ser por
precipitagdo e que esta ocorre em uma sequéncia.

Além disso, um outro aspecto interessante desta liga € a ocorréncia do
chamado envelhecimento natural, que € o endurecimento espontaneo e inevitavel da
liga a temperatura ambiente.

Esta bem consolidado na literatura que a imposicdo de deformacgéo altera a
cinética de precipitacdo. Por esta razdo, varios estudos foram realizados para uma
melhor compreensdo deste fenémeno.

Com o advento dos métodos de Deformacdo Plastica Severa (DPS), em
especial a Extrusdo Angular em Canal (EAC), que impde altas quantidades de
deformagcdo sem alteragdo significativa da se¢do do material, novos aspectos
microestruturais comecaram a ser pesquisados, como o refinamento de grao a niveis
submicrométricos e a precipitagao dinamica. Porém, na literatura, o efeito da aplicacao
da DPS a ligas Al-Mg-Si é reportado ao final de processos que envolvem varias etapas
sem que seja detalhado o histérico dos fendbmenos envolvidos tais como a precipitacéo
dindmica, a ocorréncia de envelhecimento natural entre deformacoées, entre outros.

O objetivo deste trabalho é pesquisar a influéncia de cada etapa da EAC sobre
o endurecimento de duas ligas Al-Mg-Si.

Neste sentido trés condicdes prévias foram escolhidas. Em uma condigcao a
amostra estd em solugcdo sélida supersaturada, portanto no estado anterior ao
tratamento de envelhecimento. Como contraponto a esta condigdo amostras foram
tratadas para se obter uma microestrutura com precipitados de equilibrio, bem
grosseiros, ndo tendo portanto, nenhum potencial para precipitacdo. A terceira
condicao a amostra esta envelhecida naturalmente, portanto em um estado estavel, o
que € interessante do ponto de vista pratico uma vez que essas ligas ficam
armazenadas antes de serem processadas.

As técnicas de caracterizacao utilizadas para observar os efeitos das etapas da
EAC sobre as ligas foram a dureza, a Calorimetria Diferencial de Varredura (DSC), a
difragao de elétrons retroespalhados (EBSD) e a difragcao de raios X.



2-REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Ligas Al-Mg-Si

As ligas Al-Mg-Si séo as ligas de aluminio mais utilizadas no mundo (CAI et al,
2004). Entre as razdes para esta utilizacao destacam-se: a boa resisténcia a corrosao,
boa soldabilidade, resisténcia mecéanica moderadamente alta e o baixo custo relativo
(SHEN e OU, 2007, HATCH, 1984). Entre as diversas finalidades de uso destas ligas,
estdo as industrias civil, aerondutica e automobilistica.

Como caracteristica fundamental desta liga, esta o fato dela ser endurecivel
por precipitacdo, obtendo-se uma resposta muito boa em relagdo ao aumento da
resisténcia mecanica, sendo o tratamento térmico convencional, para atingir a maxima
dureza, conhecido como T6.

Outro aspecto de interesse desta liga é fato dela endurecer espontaneamente a
temperatura ambiente, logo apds sua solubilizagdo, fendmeno conhecido como
envelhecimento natural (BANHART et al, 2010).

Uma caracteristica importante da precipitacdo das ligas Al-Mg-Si, € que esta
ocorre em uma sequéncia, onde antes da formagao do precipitado de equilibrio, Mg,Si,
formam-se primeiro agrupamentos de soluto e depois precipitados metaestaveis em
uma sequéncia reportada por EDWARDS et al (1998).

Devido ao fato do principal mecanismo de endurecimento ser por precipitagao
(CAl et al, 2004, EDWARDS et al 1998) e esta acontecer de forma seqlencial, varios
estudos foram desenvolvidos (BIROL, 2005b, HOCKAUF et al, 2009, LANGDON, et al,
2000, VALIEV et al, 2006, YASSAR et al, 2005) com a intengao de otimizar a cinética
de precipitagdo. Dentre esses estudos a Deformagéo Plastica Severa atrai um grande
interesse, combinando tratamento térmico e processamento mecanico em um Unico
processo, melhorando as propriedades mecanicas, como a resisténcia mecanica e
sobretudo a tenacidade, além de reduzir consideravelmente o tempo para se obter a
dureza maxima, que sado as duas principais desvantagens do tratamento térmico
convencional (T6) (CAl et al, 2004).

Um outro aspecto que é de especial interesse € a possibilidade de ocorréncia
de precipitagdo dinamica em ligas processadas por Deformacdo Plastica Severa
(DPS). ROVEN et al (2008) constataram este fenébmeno em amostras de uma liga
6063 submetidas a Extrusdo Angular em Canal (EAC) mesmo a temperatura
ambiente. Outros autores também reportaram a existéncia de precipitagdo dinamica
em EAC (CAl et al, 2004, VASEGHI et al, 2010).



2.2 Precipitacao nas ligas Al-Mg-Si

Segundo varios estudos feitos com esta liga (BANHART et al, 2010, PORTER
et al, 2008 p.277, KIM et al, 2001) um aquecimento em torno de 540°C com um tempo
de 2h é suficiente para que os principais elementos de liga (Mg e Si) se dissolvam
completamente na matriz.

Com um resfriamento rapido, geralmente em agua, esta matriz fica
supersaturada e com um tratamento em uma temperatura adequada pode-se obter
uma liga com um valor de dureza maximo.

A precipitacao das ligas Al-Mg-Si motivou varios estudos para definir qual seria
a sequéncia correta de precipitacdo, principalmente nos seus estagios iniciais, onde
havia consideravel controvérsia em se estabelecer quais, e em que ordem, sao 0s
agrupamentos que se formam logo ap6s a solubilizacdo, além de saber as
composi¢des dos precipitados de transicao (BANHART et al, 2010, EDWARDS et al
1998, GUPTA e LLOYD, 1999).

DUTTA e ALLEN (1991) usando técnicas de calorimetria diferencial de
varredura (DSC) e microscopia eletrbnica de transmissdo (MET), propuseram a
seguinte sequéncia de precipitacdo: Al SSS — agrupamentos de Si — zonas GP —
Precipitados B” — Precipitados B’ — Precipitados B(Mg.Si). Mais tarde EDWARDS et
al (1998) utilizando, além de DSC e MET, microscopia por sonda atdmica de campo
ibnico (atom probe field ion microscopy APFIM) mostraram uma sequéncia mais
completa, principalmente em relagdo aos primeiros estagios da precipitagdo, definida
como: Al SSS — agrupamentos de Si e agrupamentos de Mg — Dissolugédo dos
agrupamentos de Mg — Formacado de agrupamentos de Mg/Si — zonas GP —
Precipitados pB” — Precipitados B’ — Precipitados pB(Mg.Si). Esta sequéncia é a mais
aceita na literatura (SHEN e OU, 2007), seja integral ou parcialmente com a supressao
ou condensacdao da formacdo dos agrupamentos iniciais (SHEN e OU, 2007,
MARTINSEN et al, 2012, LIAO et al, 2013, POGATSCHER et al, 2011, YASSAR et al,
2005, OZTURK et al, 2010).

BANHART et al (2010) fizeram uma compilagdo das diferentes sequéncias
apresentadas na literatura, que é mostrada na Figura 2.1.
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Figura 2.1 Compilagcdo da sequéncia de fases, da precipitacdo das ligas Al-Mg-Si,
encontradas na literatura (BANHART et al, 2010).

Como pode ser visto na figura 2.1 outras denominagdes sao usadas em lugar
daquelas usadas por EDWARDS et al (1998), além disto, outros precipitados
aparecem junto com o precipitado B’, o que é explicado pelo teor dos principais solutos
(excesso em Mg ou Si) e pela presenga em quantidade significativa de outros
elementos, principalmente o cobre (BANHART et al, 2010, QUAINOO e
YANNACOPOULOS, 2004, DUTKIEWICZ e LITYNSKA, 2002, SAITO et al, 2013).

2.3 Envelhecimento Natural

O envelhecimento natural € um fenbmeno descoberto ha mais de 100 anos por
Alfred Wilm, porém, somente em 1938 Guinier e Preston puderam provar sua
existéncia (BANHART et al, 2010). Trata-se de um endurecimento espontaneo e
inevitavel das ligas Al-Mg-Si, logo apdés a solubilizacdo, quando armazenadas a
temperatura ambiente. Este endurecimento se deve a formagdo de nanométricos
agrupamentos que distorcem a rede cristalina a sua volta, dificultando o movimento
das discordancias. Estes agrupamentos foram denominados zonas GP.

Uma das razbes da formacao destas zonas é a alta concentracdo de lacunas
imediatamente apds a solubilizagdo. A concentragéo de lacunas em equilibrio cresce
exponencialmente com a temperatura, e quando a liga é resfriada rapidamente, esta
concentracdo, ou grande parte dela, é congelada. Esta grande quantidade de lacunas
em excesso facilita a difusao do soluto (PORTER et al, 2008, p. 278).

Este endurecimento ndo se deve somente a formacao de zonas GP, é também
dependente da quantidade de silicio em excesso. BANHART et al (2010) estudaram o
comportamento de duas ligas de Al-Mg-Si. Uma liga tinha baixos teores de Si e Mg
com 0,17% Si em excesso, enquanto na outra os teores de Si e Mg eram maiores,
com 0,45 % de Si em excesso. A liga de baixo teor de silicio em excesso, 0 aumento
de dureza foi gradual. Na liga com alto teor de silicio os autores observaram um
aumento rapido do valor de dureza durante os primeiros minutos, devido a formacao
de agrupamentos ricos em silicio. Apdés 800 min de envelhecimento natural, as duas

ligas mostraram taxas de endurecimento similares.



2.4 Caracteristicas das fases na seqliéncia de precipitacao
2.4.1 Zonas GP

Na sequéncia de precipitagao das ligas Al-Mg-Si, as zonas GP se formam apés
0 co-agrupamento de Mg-Si, porém, ha na literatura uma certa controvérsia a respeito
do seu formato (KIM et al, 2001), SHEN e OU (2007) afirmaram que sua forma é de
agulha, EDWARDS et al (1998) e DUTTA e ALLEN (1991), disseram que sua forma
nao podia ser definida, enquanto POGATSCHER et al, (2011) afirmaram que seu
formato € esférico. As zonas GP possuem tamanho que varia de 1 a 3 nm
(POGATSCHER et al, 2011) e sao extremamente coerentes com a matriz de Al,

minimizando a sua energia interfacial, e, distorcendo a rede cristalina.

2.4.2 Fase B"

Sao precipitados que se formam a partir das zonas GP, tém formato de agulha
(SHEN e OU, 2007, EDWARDS et al 1998, POGATSCHER et al, 2011), com uma
estrutura monoclinica e estdo alinhados na direcao <100>Al, com tamanhos variando
de 20 a 100 nm em comprimento e ~6 nm no didmetro, com uma razdo Mg:Si
aproximadamente igual a 1,1 (EDWARDS et al, 1998). Estes precipitados tém uma
grande coeréncia com a matriz, sendo os precipitados predominantes quando se

atinge o pico de dureza no tratamento térmico convencional (T6).

Figura 2.2 Precipitados B” em liga 6061, MET, amostra fina (EDWARDS et al 1998).
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Sao precipitados semi-coerentes com a matriz. Num estagio inicial sdo bem
finos, comprimento de 15 nm e didmetro por volta de 3 nm (ROVEN et al, 2008) porém
com o passar do tempo de envelhecimento crescem as custas de B" e de precipitados

menores e tornam-se grosseiros, ficando em menor nimero. Estes precipitados tém o
formato de bastdes.

Figura 2.3 Precipitados B’ em liga 6061, MET, amostra fina (EDWARDS et al,1998).



2.4.4 Fase

E a fase de equilibrio, com estequiometria definida, Mg,Si. Estes precipitados
sao incoerentes com a matriz de Al, tém uma estrutura cristalina CFC anti-fluorita e a
forma de plaquetas nos planos {100} do Al (EDWARDS et al, 1998).

-

Figura 2.4 Precipitado 8 em liga 6063, MET, amostra fina (ROVEN et al, 2008).

2.5 Efeito da composicao

Na cinética da sequéncia de precipitacdo dois fatores sédo relevantes para a
nucleagao e crescimento dos precipitados: a supersaturagao e a mobilidade atébmica.

A supersaturacao € a forga motriz para a precipitagao, pois o soluto na matriz
estd acima dos valores de equilibrio. Esta forgca motriz é diretamente proporcional a
diferenca entre a composicao do soluto na liga e a composigao de equilibrio (PORTER
et al, 2008, p.258) , consequentemente, quanto maior a concentra¢ao de soluto, maior
sera a taxa de nucleacgéao e a velocidade de crescimento dos precipitados.

A mobilidade atébmica esta diretamente relacionada com a capacidade dos
atomos do soluto se difundirem através da matriz, para formarem os agrupamentos
e/ou precipitados. E intuitivo pensar que quanto maior a concentragéo do soluto , mais
facil sera a formacao destes agrupamentos e/ou precipitados, pois, o fluxo atémico de
soluto é diretamente proporcional a supersaturacao (PORTER et al, 2008, p.256). A
Figura 2.5 apresenta o diagrama de fases do sistema Al-Cu, que na falta de um
diagrama para o sistema Al-Mg-Si, tomaremos como referéncia para demonstrar os

efeitos da composicao e da temperatura sobre a sequéncia de precipitacao.
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Figura 2.5 Diagrama de fases da liga Al-Cu mostrando os limites de solubilidade das
zonas GP, 6”7, 8’ e 8. (PORTER et al, 2008, p. 277).

Podemos ver pela figura 2.5, que os limites de solubilidade das zonas GP e dos
precipitados em uma liga Al-Cu variam com a concentragdo de soluto, ou seja, para
uma mesma temperatura podemos ter sequéncias de precipitacdo diferentes, como
por exemplo, com uma temperatura de 130°C, a liga com 2% de Cu tera uma
sequéncia iniciada com os precipitados 8”, e, na liga com 4,5% de Cu comecgara com a
formacao das zonas GP.

Nas ligas Al-Mg-Si, os teores de Mg e, principalmente, de Si, tém influéncia nos
primeiros estagios da sequéncia de precipitacdo, ou seja, na formagdo dos
agrupamentos atémicos. BANHART et al (2010) reportaram diferengas nas taxas de
endurecimento de duas ligas, uma com o dobro de teor de silicio da outra, sendo
essas diferengas explicadas pelo papel que o silicio em excesso desempenha nesses
primeiros estagios.

2.6 Efeito da temperatura
2.6.1 Efeito da temperatura no envelhecimento

A forca motriz para a precipitacdo e a mobilidade atémica sao influenciadas de
modos opostos pela temperatura de envelhecimento. Enquanto a mobilidade atémica
aumenta com o aumento da temperatura, a forga motriz diminui.

Como o efeito da supersaturacao é praticamente constante nas temperaturas
comumente usadas para o envelhecimento, a cinética de precipitacdo estara
relacionada diretamente com a difusé@o e a solubilidade das fases de transicao, assim,
podemos ver pela Figura 2.5, que a liga com 3% de Cu envelhecida a 130°C
apresenta zonas GP, que ndo aparecem para a mesma liga envelhecida a 190°C.



2.6.2 Efeito da temperatura na Solubilizagao
A temperatura de solubilizagdo é importante, pois, a concentracao de lacunas
aumenta exponencialmente com o aumento da temperatura, Figura 2.6. Com o
resfriamento rapido da liga, as lacunas sdo mantidas a temperatura ambiente. Assim,
a formacao das zonas GP nesta temperatura explica-se pela difusao facilitada pelo
excesso de lacunas (PORTER et al, 2008, p. 83).

700 12|er0
600 i
8] 500 / 41000
& 800
D 400
<[ /
= 300 — -1 600
o
E 200 ] 4 400
'_
100 200
0 = & 4 2 i
107" 10° 10 10 10 10

CONCENTRAGAQ DE LACUNAS

Figura 2.6 Concentragédo de equilibrio de lacunas em aluminio puro em funcdo da
temperatura (HATCH, 1984, p. 139).

2.7 Efeito da deformacao

Os defeitos introduzidos na matriz pela deformagé@o fornecem sitios para a
nucleagdo heterogénea e influenciam a cinética de precipitagédo de varias maneiras
(PORTER et al, 2008, p. 264). A taxa de nucleacao € aumentada, por um lado, pela
reducao da sua barreira de energia de ativacao que resulta da eliminacao do defeito e,
por outro, pelo aumento da frequéncia de adicdo de atomos ao nucleo em decorréncia
da conexdo deste ao defeito, o qual € um meio de alta difusividade. A etapa de
crescimento dos precipitados também sera favorecida por esta ligagdo com caminhos
de alta difusividade.

Geralmente nos estudos envolvendo a influéncia da deformacdo sobre a
precipitagdo considera-se a situagdo de pré-deformagao. Neste caso o fenémeno é
denominado precipitagdo estatica. QUAINOO e YANNACOPOULOS (2004)
concluiram que a sequéncia de precipitacdo de uma liga AA6111 submetida a uma
pré-deformagéo nao foi alterada, porém a velocidade de formagao das varias fases foi
aumentada.

Por outro lado, YASSAR et al (2005) reportaram uma alteragdo na sequéncia
de precipitacdo em amostras pré-deformadas de uma liga AA 6022, em relacdo a uma
amostra ndo deformada. Eles concluiram através do uso de MET, que apés a
formacédo das zonas GP, em amostras pré-deformadas, formaram-se precipitados B e



Q em vez dos precipitados B, 0s quais somente sdo observados na amostra nao
deformada.

Os autores atribuiram esta alteracdo da sequéncia a maior densidade de
discordancias que serviram de sitios de nucleacdo heterogénea para a precipitacao,
fazendo com que a energia livre de formacao dessas duas fases fosse reduzida.

BIROL (2005b) relata também uma alteracdo na sequéncia de uma liga
AA6016 pré-deformada, sendo neste caso suprimidos os agrupamentos iniciais. A
razao para isso, segundo o autor, seria a introducdo de uma maior quantidade de
discordancias, que servem de sumidouro para as lacunas congeladas apés a
solubilizacdo. Com a aniquilagcdo das lacunas, seria dificultada a formacao de
agrupamentos, formando-se diretamente as zonas GP e consequentemente
acelerando a cinética de formac&o dos precipitados B. SHEN e OU (2007) em um
trabalho com a liga AA6022 afirmaram que uma leve pré-deformagao suprimia o
envelhecimento natural e promovia a precipitacdo de .

Além disso, como descrito acima, a deformagédo acelera a precipitagao, e,
dependendo das condigbes da deformagédo (quantidade, taxa e temperatura) e da
composicao da liga, a precipitagdo pode acontecer durante a deformagédo, sendo
denominada precipitacao dinamica. Em certos casos, esta precipitacdo pode ocorrer
em temperaturas nas quais a precipitacao estatica ndo ocorreria, como por exemplo,
na temperatura ambiente (ROVEN et al, 2008).
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2.8 EFEITO DA MICROESTRUTURA SOBRE O ENDURECIMENTO

A evolucao da dureza de ligas Al-Cu durante o tratamento de envelhecimento €
apresentada na Figura 2.7 onde também sdo indicadas as fases precipitadas
presentes. As razdes que explicam a relacdo existente entre a dureza e a
microestrutura para estas ligas sdo validas, em suas linhas gerais, para as ligas de Al
endureciveis por precipitacao.

Pode-se observar que no inicio do tratamento de envelhecimento, a dureza vai

aumentando com o tempo, até atingir um valor maximo, apés o qual a dureza diminui.
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Figura 2.7 Variagdo da dureza com o tempo de envelhecimento para 4 ligas de Al-Cu
em duas temperaturas diferentes (a) 130°C (b)190°C. Sao indicadas as
fases precipitadas (PORTER et al, 2008, p. 289).
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Logo ap6s o resfriamento do tratamento de solubilizagdo, o principal
mecanismo de resisténcia ao movimento das discordancias € a solugédo sélida e a
dureza é baixa.

Conforme as zonas GP vao se formando, a rede cristalina fica distorcida em
torno destas devido a alta coeréncia das zonas GP, desta forma é requerido uma
tensao extra para que as discordancias atravessem essas regides.

Devido ao tamanho dos precipitados 6”, a regido atingida pelo campo de
distorcao € aumentada, sendo necessaria uma tensao maior para a movimentacao das
discordancias.

A fase 0’, no seu inicio, tem um tamanho pequeno e age como barreira, junto
com 0”, ao movimento das discordancias, e nesse momento a dureza atinge o0 seu
valor maximo. Com o aumento do tempo, a fase 0 cresce as custas de 6” e a
distancia média do conjunto dos precipitados aumenta, possibilitando que as
discordancias se curvem e ultrapassem os precipitados com um valor de tensao

menor, consequentemente diminuindo a dureza (PORTER et al, 2008, p. 289).

2.9 TECNICAS DE CARACTERIZAQZ\O DA MICROESTRUTURA
2.9.1 Calorimetria Diferencial de Varredura

A Calorimetria Diferencial de Varredura (também conhecida como DSC,
(Differential Scanning Calorimetry) € uma técnica de andlise térmica que mede a
energia absorvida ou liberada por uma transformacao em uma amostra em funcao da
temperatura ou do tempo.

DUTTA e ALLEN (1991) utilizaram esta técnica para definir a sequéncia de
precipitagdo das ligas Al-Mg-Si. GUPTA e LLOYD (1999) também estudaram esta
sequéncia através de DSC, reportando que havia discrepancias na literatura a respeito
da correspondéncia reacao-pico, devido a ambiguidades de nomenclatura das
diferentes fases e a variacées que sao proprias da técnica do DSC. EDWARDS et al
(1998) utilizando, entre outras técnicas, o DSC, definiram uma sequéncia de
precipitagdo que € a mais aceita na literatura.

BANHART et al (2010) utilizaram varias técnicas, entre as quais o DSC, para
caracterizar os primeiros estagios da sequéncia de precipitagao das ligas Al-Mg-Si em
um estudo do processo de envelhecimento natural destas ligas.

O DSC também foi usado para mostrar o efeito da pré-deformagéo na
sequéncia de precipitacdo. YASSAR et al (2005) pesquisaram este efeito em uma liga
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6022, como mostrado na Figura 2.8, mostrando que esta pré-deformagéao modificava a
cinética de precipitacao, aspecto que também foi estudado por SHEN e OU (2007).
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Figura 2.8 Curvas de DSC de uma liga 6022. (a) Como solubilizada, (b) com 15% de
deformagéo e (c) com 30 % de deformagao apds a solubilizagdo (YASSAR
et al, 2005).

A técnica de DSC também foi utilizada para demonstrar o efeito da Deformagao
Plastica Severa sobre as ligas Al-Mg-Si. A Figura 2.9 mostra os resultados obtidos por
KIM e WANG (2007) numa liga 6061 submetida a EAC.
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Figura 2.9 Curvas de DSC mostrando o efeito do EAC sobre uma liga 6061 em trés
condicoes iniciais: (a) estabilizada, (b) solubilizada e (c) como em (b) e, em
seguida, envelhecida a 100°C por 30h (KIM e WANG, 2007).
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2.9.2 Dureza

A dureza é a técnica de caracterizagdo mais utilizada nas ligas Al-Mg-Si. Ja foi
mostrado anteriormente que a dureza da amostra varia durante a sequéncia de
precipitacdo de uma maneira razoavelmente definida.

Por ser uma técnica relativamente simples para a realizagdo das medidas,
varios autores utilizaram a dureza para diferentes tipos de pesquisa: ITO e HORITA
(2009) estudaram o mecanismo de refinamento de grdo, ROVEN et al (2008)
pesquisaram a precipitacdo dinamica na Deformacdo Plastica Severa, SHEN e OU
(2007) investigaram o efeito da pré-deformagéo no envelhecimento natural e artificial,
EDWARDS et al (1998) estudaram a sequéncia de precipitacao das ligas Al-Mg-Si e
BANHART et al (2010) pesquisaram o processo de envelhecimento natural, entre
outros.

CABIBBO (2013) determinou experimentalmente uma relagao simples entre os
valores de dureza Vickers HV e os valores da tensdo limite de escoamento o,

(expressos nas mesmas unidades), valida para ligas da série 6000 submetidas a DPS:

HV =299 0, (2.1)

2.9.3 Difragao de elétrons retroespalhados

A difragcéo de elétrons retroespalhados, EBSD (Electron Backscatter Diffraction)
€ uma técnica que captura padrées de difragdo de elétrons constituintes do material
(STOJAKOQVIC, 2012).

Os padrdes de difragdo sdo obtidos emitindo um feixe de elétrons em uma
amostra cristalina. A amostra esta inclinada 70°, aproximadamente, em relagdo ao
eixo horizontal, 0 que permite que mais elétrons sejam dispersos e possam escapar
para o detector. Estes padrdes difratados sdo gravados colocando uma tela de fésforo,
em frente a camera do EBSD. O fésforo na tela interage com os elétrons difratados e
emite luz adequada para que a camera possa registrar. A interpretacdo dos padroes
difratados permite determinar a orientagao cristalografica local.
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Através da técnica de EBSD, pode-se obter varios parametros de um material
cristalino, como, por exemplo: mapa do angulo de desorientagdo de contornos dos
cristais, orientacao cristalografica (textura), tamanho médio dos cristais, etc.

ITO e HORITA (2009), estudaram a evolugdao microestrutural de um aluminio
puro, submetido a deformagéao plastica severa, e utilizando EBSD, mostraram o refino
de grédo e o aumento na fracdo de contornos de alto angulo no material conforme a
quantidade de deformacao aumentava.

CHEN et al (2012) investigaram a aplicacao da técnica de EBSD em materiais
nanoestruturados, processados por deformagdo plastica severa, com foco na
preparacao das amostras e na otimizagao e analise dos parametros envolvidos. Ficou
demonstrado que textura, e estrutura do contorno de grdo sdo prontamente obtidos
por EBSD, e que também pode ser feita a analise da deformagdo e da energia
armazenada através desta técnica.

HOCKAUF et al (2009), usando EBSD, através de mapas que indicam o0s
padrdoes de qualidade, mostraram o processo de recuperagdo de uma liga 6060, em
trés condigcbes diferentes, a primeira processada por EAC e posteriormente
envelhecida a 170° por dois tempos distintos, 18 min e 120 min.
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2.10 DEFORMACAO PLASTICA SEVERA (DPS)
2.10.1 Introdugéo

E importante ressaltar que apesar do nome deformacéo plastica severa, ndo
basta uma deformacdo muito alta para o método utilizado ser caracterizado como
DPS, é importante que as dimensGes da amostra ndo sejam modificadas
significativamente, o que é conseguido por meio de dispositivos que impedem que a
amostra altere sua secao transversal. Desta maneira sdo alcancados altos valores de
deformacdo e introduzida uma elevada densidade de defeitos na rede cristalina,
necessaria para um excepcional refinamento de grao (VALIEV et al, 2006).

VALIEV et al (2006) também definiram materiais com graos ultrafinos (UFG em
inglés) como sendo materiais homogéneos apresentando uma microestrutura equiaxial
com tamanho médio de cristais menor que 1um e com a maioria dos contornos sendo
de alto angulo.

A utilizacdo de DPS, em varios materiais, tem como principal caracteristica o
aumento da resisténcia mecanica com uma queda relativamente baixa na ductilidade,
0 que em processos convencionais, como laminagao, extrusdo, etc, ndo é alcangado.

As principais técnicas de DPS (VALIEV et al 2006) sao: torcdo sob alta
pressao, forjamento multidirecional, compressdo e extrusdo ciclica, planificacdo e

corrugacao repetitiva e extrusdo angular em canal.

Puncao

Matriz J

Amostra

Figura 2.10 Representacdo esquematica do processo de EAC (VALIEV et al, 2006).
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Dentre estas técnicas de DPS, a mais desenvolvida e com um futuro promissor
em termos de aplicagbes industriais, € a Extrusao Angular em Canal (EAC). Nesta
técnica, ilustrada na Figura 2.10, é empregada uma matriz contendo um canal com
segdo constante e que apresenta uma mudanga de orientacdo com angulo ¢ e com
um arco externo com angulo ¥, onde as duas partes do canal se interceptam. Um
material que seja forcado a passar pelo canal sofrera um cisalhamento. J& que a
seg¢ao do material permanece constante, o processo pode ser repetido varias vezes,
sendo a deformacgao dada pela seguinte relagao (VALIEV e LANGDON, 2006)

Ey = %[2 cot(% + %j +¥ csc(% + %ﬂ (2.2)

onde N é o nimero de passes.

Ao ser reintroduzida na matriz, a amostra pode ser submetida a uma rotacao
em torno do seu eixo longitudinal. Desta maneira, diferentes sistemas de deslizamento
serdo ativados. Existem 4 rotas basicas com que o processo pode ser repetido, como
€ mostrado esquematicamente abaixo (LANGDON et al, 2000):

ROTA A T ROTAE, ‘r’_'a*
N ﬁsn"
%\w\\t & coguliN

ROTA B, _"‘~+
\¥ L N
£

R
%&i\é}f\\mh

Figura 2.11 Representacdo esquematica das rotas de processamento (LANGDON et
al, 2000).

7 A%

2.10.2 Parédmetros que influenciam na DPS por EAC

Existem diversos fatores que influenciam na microestrutura final das amostras
processadas por EAC.

Ha fatores que sao intrinsecos da amostra como a composicdo da liga e o
estado inicial. A quantidade de soluto ou a presenga de outro elemento produzem
resultados diferentes ao final do processo. No caso das ligas Al-Mg-Si, o estado inicial
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€ importante, pois, o envelhecimento natural ocorre logo apds o tratamento de
envelhecimento.

Existem fatores que sao referentes ao procedimento de EAC. A rota escolhida
€ importante, pois define os sistemas de deslizamento em cada passe.

O numero de passes define a quantidade de deformacao acumulada.

Durante o passe, € importante definir a quantidade de deformacao através do
angulo entre o canal de entrada e o de saida. A taxa de deformacao nao influencia o
tamanho de grao final, mas se a velocidade de deformagéo é menor, a recuperagao
acontece mais facilmente. A temperatura do passe também é importante, ja que
aumentando a temperatura, o tamanho de gréo final sera maior (VALIEV e LANGDON,
2006).

E importante também ficar atento ao que acontece entre cada passe,
observando se podem ocorrer transformagdes, como, por exemplo, envelhecimento
natural.

Por fim, é importante definir se ao final dos passes a amostra sera submetida a
algum tratamento de envelhecimento, que pode alterar o resultado final.
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2.10.3 Refinamento de grédo e recuperago dindmica na DPS.

O mecanismo de refino de gréo durante a DPS pode ser descrito da seguinte
forma: ap6s o primeiro passe, formam-se subgraos alongados, cujo eixo maior €
paralelo ao plano de deslizamento primario. A largura destes subgraos sera o tamanho
do cristal médio ap6s os passes seguintes (LANGDON, 2007).

Com o aumento da deformacao, a densidade de discordancias vai aumentando
até o ponto que essas discordancias se aglomeram na forma de células.

Com a aniquilagdo de discordancias nas paredes das células, formam-se
subgraos com contornos de baixo angulo.

Com a continuagao do processo de deformagéo, as discordancias formadas no
interior destes subgraos vao sendo absorvidas pelos contornos, sendo aniquiladas.
Este processo faz com que o angulo de desorientacao dos contornos aumente.

Ao final do processo existe um balanco entre a geracdo de discordancias
dentro dos cristais e a absor¢do destas pelos contornos de alto angulo (ITO e
HORITA, 2009). O resultado é uma microestrutura formada por cristais com uma
elevada proporcao de contornos de alto angulo.

A Figura 2.12 mostra esquematicamente este processo:

*\&3

(n >4 (1) e (ny —

Acumulagdo de , Aumento no angulo Equilibrio entre
Discordancias desorienta¢do a geracdo de

. Formagéo de contornos Absorcdo das discordancias  discordancias e a
Subgrios * pelos contornos de gréo absorgdo

Figura 2.12 Representacado esquematica da evolucao microestrutural (ITO e HORITA,
2009).
2.10.4 Estagios da deformacgéao plastica.

O conceito de discordancias explicando a deformacao plastica dos metais é
conhecido desde os anos 30 do século XX. De acordo com 0s processos
microestruturais, trés estagios foram introduzidos. Estes estudos foram realizados
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primeiro em monocristais puros, mas foi observado mais tarde que policristais puros
tém comportamento similar ao encontrado nos monocristais.

O primeiro estagio caracteriza-se por uma leve inclinacdo na curva tenséo-
deformagé&o com as discordancias movendo-se com certa facilidade. Com o aumento
da tensdo, novos sistemas de deslizamento comegcam a ser ativados, fazendo com
qgue haja interacao entre discordancias e novas fontes de discordancia sejam criadas.
Isto aumenta fortemente o encruamento e uma inclinagcdo linear acentuada é
observada na curva tensdo-deformagdo, caracterizando o estagio Il. No estagio
seguinte Il é observada a reducdo da taxa de encruamento e a curva tenséo-
deformacgéao torna-se nao-linear. Neste estagio as discordancias arranjam-se formando
células e comega um processo crescente de aniquilagao de discordancias, causando a
recuperacao dindmica, caracterizada teoricamente por uma taxa de encruamento nula
€ uma tensao de saturacao.

Com a introducdo de maiores quantidades de deformagédo, como ocorre na
DPS, dois novos estagios foram observados. Ao final do estagio lll, a tensdo nao
atinge um valor de saturacdo e a taxa de encruamento assume um valor pequeno e
constante. Esse é o estagio IV que, a exemplo do estagio Il, mostra um encruamento
linear devido a um aumento adicional da densidade de discordancias. Neste estagio é
aumentada a desorientagdo dos contornos das células formadas no estagio anterior,
cujo tamanho permanece constante. Com o inicio do estagio V, que ainda motiva
discussoes, o valor da tensdo tende a uma saturacao, como mostrado na Figura 2.13 (
Hockauf e Meyer, 2010).

saturagio / n r VY

Tenséo
(C]
@
saturacgdo

Deformacéo (a) Tenséo (b)

Figura 2.13 Curvas esquematicas do comportamento do encruamento para altas
deformagbes em materiais CFC policristalinos. (a) Curva tensao-
deformagéo (b) Taxa de encruamento correspondente, © = do/de. (Hockauf
e Meyer, 2010)
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2.11 Deformacao por laminacao

No processamento por EAC o valor da deformacao realizada num passe é fixo
e determinado pela geometria da matriz. Desta maneira, as informagdes sobre
microestrutura e propriedades fornecidas pelas amostras produzidas referem-se a
valores multiplos desta deformagdo, a menos que sejam empregadas matrizes com
diferentes angulos, o que implicaria em alto custo.

Um outro aspecto, comum a outros processos de conformacao, € a dificuldade
envolvida na determinagdo da relacdo entre os valores de deformacgéo, tensdes e
microestrutura que ocorrem num ponto do material durante seu percurso na zona de
deformacdo. Este fato motivou o desenvolvimento de métodos experimentais que
permitissem reproduzir as condigdes do processo e fornecer material para analise.
Dentre eles estao aqueles que se baseiam na obtencao de amostras com gradiente de
deformacdo. Sdo exemplos o forjamento em cunha (DIETER, 2005) e a laminagédo em
cunha (AKBARI et al, 1997).

Figura 2.14 Aspectos da técnica de laminacao de cunhas. (A) vista superior do corpo
de prova, (B) vista lateral, (C) dimensdes iniciais e (D) aspecto apds a
laminagéo.
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MIRANDA (2013) empregou a laminagédo de cunhas obtidas por usinagem de
barras da mesma liga 6061 estudada neste trabalho. A laminacdo de cunhas com
dimensdes mostradas na Figura 2.14 produz amostras na forma de tiras com valores
de deformacédo efetiva variando até 1,6. Este valor permite avaliar o efeito da
deformacédo em um passe em matriz de 90°(1,15) ou em até dois passes em matriz de
120° (1,33). Os valores de deformacgao correspondentes as posi¢oes na tira laminada
foram determinados com o auxilio de ranhuras usinadas na cunha. Na execugéao dos
ensaios a condicao de lubrificacao foi estabelecida de modo que ocorresse o estado
de deformacao plana em toda a extensédo da amostra. Adicionalmente, para prevenir a
ocorréncia de qualquer transformagdo induzida pelo aquecimento adiabatico, as
amostras foram resfriadas imediatamente com agitacdo em agua a 0°C.

A laminagao de cunhas foi aplicada a amostras da liga 6061 submetidas a trés
condigbes prévias: solubilizada, estabilizada e envelhecida naturalmente. Cabe notar
que estas condigbes sdo as mesmas empregadas neste estudo (V. Fig. 3.1). Os
resultados das medidas de dureza Vickers realizadas nas cunhas laminadas s&o
apresentados na Figura 2.15. Na mesma figura sdo apresentados os resultados da
verificagdo do método, que consistiu na medida de dureza em barras com espessura
fixa laminadas para a obtencédo de valores de deformacgéo iguais a 0,66 e 1,15 em
cada condicao prévia. Estas deformacdes sao iguais as obtidas por EAC com matrizes
com angulos ® entre os canais de 120° e 90’, respectivamente, sendo o angulo de

curvatura externa ¥ igual a zero em ambos 0s casos.

130.00
110.00 OENVELHECIDA NATURAL
N ASOLUBILIZADA 1
= 0
i 90.00 W ©SOLUBILIZADA 2
E nDN ZA O OESTABILIZADA
2 70.00 o mEARRA 90 ENV NAT.

dm XBARRAENY.MNAT. 120

50.00 & 00 © ABARRA SOLUB. 90
+BARRA SOLUB. 120

30.00 é? : ; . . . | | ®EBARRAESTAB. 90

0.00 0.25 0.50 0.75 1.00 1.25 1.50 1.75 CARRAESTAB120

DEFORMAGAO EFETIVA

Figura 2.15 Comparagado entre as durezas HV das cunhas laminadas e barras
laminadas para verificacdo nas 3 condi¢des prévias. Liga 6061 (MIRANDA,
2013).
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A concordancia observada permite considerar que o método é valido. E
oportuno apontar que a curva obtida pelo método, mostrando a dureza em fungao de
uma deformacado que varia na posicdo, poderia ser interpretada como sendo o
resultado de um hipotético ensaio de dureza sobre uma posicdo do material cuja
deformacéao variasse no tempo. Trata-se, portanto, de uma curva tensao-deformacéao
expressa em unidades de dureza HV.

Pode-se observar na Figura 2.15 que os valores de dureza apresentados pelas
diferentes condigdes prévias se distinguem claramente. O material estabilizado, com a
matriz em equilibrio com precipitados grosseiros apresenta valores de dureza
inferiores aos medidos no material solubilizado, cuja matriz esta supersaturada.
Finalmente, os maiores valores correspondem ao material com envelhecimento natural
prévio.

MIRANDA (2013) também verificou a ocorréncia de envelhecimento natural
apds a laminacdo da cunha na condigédo solubilizada, conforme mostrado na Figura
2.16.

110
100
=
T 90
< CIDIAOD
o
5 ADIA1
2 80
ODIA2
70 ODIA3
60 T T T 1
0.0 0.4 0.8 1.2 1.6
DEFORMAGCAO EFETIVA

Figura 2.16 Gréfico da dureza HV apdés a laminag¢ao de cunha solubilizada e dos 3 dias
seguintes, liga 6061 (MIRANDA, 2013).

2.12 Difracao de Raios X

PANIGRAHI e JAYAGANTHAN (2008) em um estudo numa liga 6063 laminada
a temperatura ambiente e em nitrogénio liquido encontraram picos em 26: 58,5°, que
atribuiram a precipitacdo de Mg,Si.
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3. METODOLOGIA
3.1 Materiais

Foram utilizadas 2 ligas de AI-Mg-Si, nas especificacbes 6061 e 6063,
fornecidas pela ALCOA na forma de barras quadradas extrudadas com secéo
transversal de 12,7 mm?, cuja composicdo é dada pela Tabela 3.1. Sdo apresentados
os valores da porcentagem em peso maxima precipitavel da fase Mg.Si e do Si
remanescente em solucdo sélida, este ultimo calculado considerando o efeito dos
teores de Fe e de Mn, segundo a relacao abaixo (ABAL, 2008, p175):

Sig = Sijgpa — Siyg,si — (Fe+Mn)/4 (3.1)

Tabela 3.1 Composicéo quimica das ligas 6061 e 6063 (% peso).

Liga Mg Si Fe Cu Cr Mn Mg.Si Sis.
6061 0,90 0,72 0,27 0,22 0,07 0,03 1,42 0,12
6063 0,54 0,50 0,20 0,02 0,00 0,04 0,85 0,13

3.2 Condicoes de processamento

Os procedimentos de processamento empregados neste trabalho compdem-se
de um tratamento, destinado a obtencdo de uma condicdo prévia, seguido de
deformagéo e, eventualmente, de um tratamento térmico de envelhecimento. Trés
condicdes prévias de processamento foram empregadas: solubilizada, envelhecida
naturalmente e estabilizada. A Figura 3.1 ilustra esquematicamente estas 3 condi¢bes
de processamento, as quais serdo referidas abreviadamente como S, N e E,
respectivamente.

Nas condi¢des S e N, o tratamento de solubiliza¢éo foi realizado a 540°C com
duracao de 2h, seguido de resfriamento em agua.

O processamento mecanico das amostras na condicdo S foi realizado o mais
rapidamente possivel apoés o resfriamento. As amostras destinadas a condicdo N
foram mantidas a temperatura ambiente durante 15 dias, pelo menos, antes da
deformagéo.

A condicdo estabilizada visa a obtencao de um material com precipitados da
fase estavel com a granulagédo mais grosseira possivel em equilibrio com uma matriz
sem super-saturacdo. Com este objetivo, as amostras foram submetidas ao seguinte
tratamento: permanéncia a 540°C por 2h, resfriamento em forno até 300°C,
permanéncia de 2h nesta temperatura e resfriamento em forno até a temperatura

ambiente. Cabe notar que esta condicdo nao deve ser confundida com o super-
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envelhecimento realizado em baixa temperatura, no qual a dispersdo dos precipitados

nem sempre € grosseira.

TA S TA
2h 2h
540°C 540°C N
(solubilizada) (envelhecida naturalmente)
EN EN
T.Amb. FROC) T.Amb. fFRock EnN %
HY  HV Hv Hv HY  HV Hv
> >
t t
T A
2h E

540°C

(estabilizada)

300°C

T.Amb.

Figura 3.1 Representacdo esquematica das condi¢gbes de processamento estudadas.
RF: resfriamento em forno, PROC: processamento mecanico, EN:
envelhecimento natural, HV - Medida de Dureza.

3.3 Deformacao por Extrusao Angular em Canal (EAC)

Nas 3 condigbes prévias foram feitos ensaios EAC com até 4 passes com
amostras cortadas das barras com comprimento de 95 mm, segundo a rota C na qual
a amostra é girada de 180° em torno do eixo longitudinal, depois de cada passe. Nos
casos em que houve mais de um passe, 0 tempo maximo entre os passes foi de
20 min.

Para reduzir o atrito, as amostras foram lubrificadas com MoS; e envoltas com
uma fita de politetrafluoretileno (PTFE).

Os ensaios foram feitos em prensa hidrdulica utilizando matriz com um angulo
entre os canais de 90° e um angulo externo de curvatura de 20° o que resulta numa
deformacédo de aproximadamente 1,05 por passe. A velocidade do puncéao, foi de
0,5 mm/s, o que corresponde a uma taxa de deformacéo de aproximadamente 0,6 s
(SEGAL, 2005). A carga durante os ensaios foi medida através do mandmetro da
prensa. A Figura 3.2 mostra esquematicamente a matriz utilizada e a convencao de

eixos da amostra processada.
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Matriz

N7 Amostra
processada

Figura 3.2 Representacao esquematica da matriz e dos eixos da amostra.

3.4 Caracterizacao
3.4.1 Calorimetria Diferencial por Varredura (DSC)

As analises de calorimetria diferencial por varredura foram feitas usando um
aparelho da marca Perkin-Elmer modelo DSC 8000, usando uma taxa de aquecimento
de 10°C/min e, quando necessaria, uma taxa de resfriamento de 200°C/min.

Foram feitas analises em todas as amostras processadas por EAC, em uma
faixa de temperatura entre a ambiente e 350°C. Adicionalmente, foram analisadas
amostras sem deformacao das 3 condicdes estudadas.

Foram feitas também analises DSC para reproduzir tratamentos anisotérmicos
de envelhecimento artificial sob uma taxa de aquecimento de 10°C/min até
temperaturas determinadas pelas andlises anteriores.

As amostras para DSC foram retiradas da segao perpendicular ao eixo X com
uma espessura de aproximadamente 9 mm, sendo depois cortadas amostras
quadradas com aproximadamente 3mm de lado e 1mm de espessura, conforme
mostrado na Figura 3.3. O corte destas amostras foi feito em equipamento marca
BUEHLER modelo ISOMET™, de forma lenta e bem refrigerada, para evitar a
ocorréncia de encruamento e/ou aquecimento.

No caso das amostras solubilizadas e sem deformacdo, as amostras foram

solubilizadas, cortadas e analisadas imediatamente apés o corte.
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Figura 3.3 Esquema do corte das amostras para DSC

3.4.2 Dureza apos EAC

Para avaliar o efeito da deformacéo imposta pela EAC na resisténcia mecénica
da amostra, testes de dureza foram realizados logo apds os passes.

A ocorréncia de envelhecimento natural depois da deformagao foi verificada por
testes de dureza feitos nos dias seguintes ao ensaio EAC.

Os ensaios de dureza Vickers foram realizados segundo a norma ASTM E384-
11, com uma carga de 10 kg em um durémetro marca ZWICK/ROELL modelo 8187.5.
O valor de medida de dureza Vickers foi determinado pela média aritmética dos
valores de 5 medidas. A calibracdo do durémetro foi verificada através de 5 ensaios
em uma amostra padréo de dureza igual a 387 HV. O erro determinado foi de 1,5%.

As amostras para o ensaio de dureza foram cortadas perpendicularmente a
direcdo X com uma espessura de 10 mm, sendo o plano X utilizado para as medidas.
O corte foi executado do mesmo modo descrito na se¢do 3.4.1, conforme a Figura 3.4.

Figura 3.4 Esquema do corte para amostras para medidas de dureza

3.4.3 Dureza em condigbes selecionadas de ensaios DSC

O equipamento de DSC pode ser empregado para reproduzir tratamentos
térmicos anisotérmicos e observar simultaneamente a ocorréncia de transformacoes.
Com essa finalidade, foram realizadas analises interrompidas em temperaturas de
inicio e final de reagdes, obtendo-se amostras para posterior caracterizagdo por
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dureza e difragcdo de raios-X. As temperaturas finais dos tratamentos foram definidas
por analises realizadas previamente, como exemplificam as Figuras 3.5 e 3.6 para
amostras sem deformacgéao e deformadas por EAC, respectivamente.

Foram selecionadas para a liga 6061 as amostras solubilizadas com 1, 2 e 4
passes e sem deformacao e as amostras estabilizadas com 1 e 2 passes.

Para a liga 6063 foram selecionadas as amostras solubilizadas com 1 e 2
passes e sem deformacao e as amostras estabilizadas com 1 e 2 passes.

I

0.05 mWing
Endotérmico

<= -

<= N
<= W

FLUXODE CALOR

| | 1
o 100 200 300 400
TEMPERATURA([)

Figura 3.5 Exemplo de definicdo de temperaturas finais de tratamentos para amostras
sem deformacdo. Amostra condi¢édo S, liga 6061.

I
0.05 mW/mg
Endotérmico 1

FLUXO DE CALOR

| | |

0 100 200 300 400
Temperatura (°C)

Figura 3.6 Exemplo de definicdo de temperaturas finais de tratamentos para amostras
deformadas. Amostra condi¢éo S, liga 6063, 1 passe.

Como a area das amostras era muito pequena, foram feitas apenas 3 medidas
em um microdurémetro marca ZWICK/ROELL modelo ZHuy MK II, segundo a norma
ASTM E384-11com carga de 1 Kg.

A média aritmética das 3 medidas foi tomada como o valor de dureza Vickers.
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3.4.4 Difragcao de elétrons retroespalhados (EBSD)

O equipamento utilizado para andlise de EBSD foi um microscopio eletrénico
de varredura (MEV) com canhao de emissao de elétrons (“Field Emission Gun”: FEG),
modelo Quanta FEG 450 do fabricante FEI, que possui um detector de EBSD
(“electron back scattering diffraction”) modelo Quantax Crystalign 400 HR (High
Resolution) do fabricante Bruker.

A andlise dos dados obtidos foi feita utilizando o software Quantax Crystalign
fornecido pelo fabricante Bruker.

Os resultados de interesse foram o tamanho médio dos cristais e a distribuicao
da desorientacdo dos contornos.

As amostras escolhidas para andlise foram as da condicdo S com 2 e 4 passes
e na condicdo E com 4 passes.

As amostras foram cortadas seguindo a metodologia descrita na se¢éao 3.4.1,
como ilustrado na figura 3.7.

/'I:,,.. |=::=-@

&7

Figura 3.7 — Esquema de corte para as amostras de EBSD.

A analise foi feita no plano Y da amostra, que foi lixado, polido com pasta de
diamante e silica coloidal. Em seguida foi feito um polimento eletrolitico com uma
solugao de 700 ml de H,O, 200 ml de acido perclérico e 100 ml de glicerol mantida a
0°C. A voltagem utilizada foi 23 V.

3.4.5 Difragdo de raios-X

A difratometria de raios-X foi empregada com a finalidade de investigar a
precipitagdo dinamica. Utilizou-se um difratdmetro para amostras policristalinas
SHIMADZU, modelo XRD-6000. A radiacao utilizada foi a Ko Cu (A= 1.5406 A), sendo
o tubo catodo operado com 40 kV e 30 mA. As fendas utilizadas foram: divergéncia 1°,
recepcao 0,3 mm e anti-espalhamento 1°. As medidas foram realizadas na faixa de
20° a 80°, com passo de 0,024° por 2 s. A preparagao das amostras foi realizada na
forma indicada na secao 3.4.4.
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4. RESULTADOS
4.1 Ensaios de Extrusao Angular em Canal

Os valores de dureza medidos apds os passes sdo apresentados, com seus
ligas 6061
respectivamente nas Tabelas 4.1 e 4.3. Para efeito de analise, sdo mostrados nas

respectivos desvios-padrdo para as e 6063 sao apresentados

Tabelas 4.2 e 4.4 os valores do ganho de dureza apds cada passe.

Tabela 4.1 Valores de dureza Vickers apds os passes das amostras da liga 6061 nas
trés condicdes. O valor obtido através do tratamento térmico convencional
(T6) é colocado como referéncia.

Liga Condicéao Passes
0 1 2 4
E 36.5+1.1 | 67.3+1.7 | 70.9+1.5 | 66.2£0.5
6061 S 51.0+£2.0 | 99.3+3.9 |111.9+2.6[125.8£1.6
N 80.4+1.9 |131.3+3.6|127.8+1.2
T6 96.0+6.4

Tabela 4.2 Valores de ganho de dureza apds cada passe nas amostras da liga 6061

para as trés condigdes.

Liga Condicéo Passes
1 2 4
E 30.8+£2.0 3.57+2.3 -4.7+1.6
6061 S 48.2+4.4 12.6+4.7 13.9+3.1
N 50.9 £4.1 -3.5+3.8

Tabela 4.3 Valores de dureza ap6s os passes das amostras da liga 6063 nas trés
condigcdes. O valor obtido através do tratamento térmico convencional (T6)

€ colocado como referéncia.

) o Passes
Liga Condicéao 0 ] 5
E 29.0+£1.0 55.0+£3.5 56.8+1.9
S 36.0+£0.6 749+ 3.4 82.0+2.6
6063 N 59.0+1.1 93.5+2.6 98.2+2.0
T6 72.0+5.9

Tabela 4.4 Valores de ganho de dureza apds cada passe das amostras da liga 6063

nas trés condicdes.

P
Liga Condicao ] asses 5
E 26.1+3.6 1.81+4.0
6063 S 38.9+3.4 71143
N 345+28 47+3.3
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4.2 Ensaios de Envelhecimento Natural

4.2.1 Envelhecimento natural apds os passes de EAC — liga 6061

140
130 —@— SOLUBILIZADA 1 PASSE
120 = 1= = SOLUBILIZADA 2 PASSES
110
—— SOI UBILIZADA 4 PASSES
- 100
T —t— ENVELHECIDA NATURAL 1
N 90 PASSE
o
2 - === ENVELHECIDA NATURAL 2
80 PASSES
20 —@— ESTABILIZADA 1 PASSE
60 = <= = ESTABILIZADA 2 PASSES
50 —— ESTABILIZADA 4 PASSES
40 T T T T 1
—t— ENVELHECIDA NATURAL
0.1 1 10 100 1000 10000
TEMPO {h)

Figura 4.1 Variagdo da dureza com o tempo das amostras apés os passes da liga
6061 nas 3 condicoes.

Para comparacao foram colocados na Figura 4.1 os valores de dureza em
relacdo ao tempo, de uma amostra sem deformagdo para mostrar o efeito do
envelhecimento natural na liga 6061.

A ocorréncia de envelhecimento natural das amostras solubilizadas apds os
passes nao foi significativa em nenhum dos 3 casos (1, 2 e 4 passes).

As amostras ensaiadas na condigdo envelhecida naturalmente néao
apresentaram endurecimento apds os passes.

Nas amostras estabilizadas da liga 6061, ndo foi registrada a ocorréncia de
envelhecimento natural apds os passes.
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4.2.2 Envelhecimento natural apds os passes de EAC- liga 6063

120

== 50ULUBILIZADA 1

100 PASSE

=+ #==50LUBILIZADA 2

80 PASSES

z —&— ENVELHECIDA

N NATURAL 1 PASSE

N 60
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® 0 NATURAL 2 PASSES
—+— ENVELHECIDA

NATURAL
20
—@— L5 |ABILIZADA 1 PASSE
0 | | | | |
04 1 10 100 1000 10000  Om"ESTABILIZADAZ

PASSES
TEMPO (h)

Figura 4.2 Variacao da dureza com o tempo das amostras apés os passes da liga
6063 nas 3 condicoes.

Para ilustrar melhor o envelhecimento natural desta liga, foi colocada no gréfico
a evolugao da dureza com o tempo de uma amostra sem deformagao.

Nas amostras solubilizadas ha um aumento pequeno do valor de dureza com o
tempo, cerca de 7 HV, porém, muito menor que o valor do aumento de dureza da
amostra sem deformacao que foi de 23 HV.

Nas amostras envelhecidas naturalmente ndo houve endurecimento apés os
passes.

Na condi¢do estabilizada também n&o ocorreu envelhecimento natural depois

dos passes.
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4.3 Calorimetria Diferencial por Varredura

Os resultados das analises de DSC para cada liga e condicdo sao
apresentados nas paginas seguintes. Para cada caso sdo mostradas a curva de fluxo
de calor em funcdo da temperatura na faixa de 50°C a 350°C fornecida pelo
equipamento e, ao seu lado, a curva que detalha a faixa de temperatura na qual
ocorrem as transformacdes de interesse. Nestas ultimas curvas, o fluxo de calor é
representado em valor absoluto e as transformagdes exotérmicas terdo o aspecto de
picos.

Para a liga 6061, as Figuras 4.3 e 4.4 referentes as amostras solubilizadas
(condicdo S) e as amostras envelhecidas naturalmente (condicdo N) que nao foram
deformadas, mostram resultados similares aos encontrados na literatura para ligas Al-
Mg-Si na faixa de temperatura investigada (EDWARDS et al,1998, LEE et al, 1991 e
YASSAR et al, 2004). No entanto, ndo encontramos nas nossas analises aspectos que
pudessem ser atribuidos a formacao e dissolugdo de zonas GP.

Para a condicdo solubilizada (Fig. 4.3) sdo observados dois picos de
transformacao exotérmica nas temperaturas em torno de 250°C e 295°C. O mesmo
pode ser observado para a condicao N (Fig. 4.4), para temperaturas ligeiramente
diferentes. DUTTA e ALLEN (1991), analisando uma liga 6061 na condigao
solubilizada e sob a mesma taxa de aquecimento deste trabalho identificaram os picos
que se apresentaram nestas mesmas temperaturas como sendo correspondentes a
precipitagdo das fases metaestaveis B” e B’, respectivamente. Este resultado foi
confirmado por BIROL (2005a).

Para a liga 6063, para as condi¢des S e N, representadas nas Figuras 4.6 e 4.7
percebe-se também a existéncia de dois picos, sendo que no caso da amostra na
condigdo N mostram-se superpostos.

Um fato importante que se observa em todas as amostras das condicées S e N
de ambas as ligas que foram deformadas é a ocorréncia de apenas um pico de
precipitagdo, o qual ocorre em temperaturas mais baixas do que a do pico da fase B”.
Esta modificacdo da sequéncia de precipitagdo pela deformagédo foi observada por
LEE et al. (1991), que identificaram a transformagdo como sendo a precipitagdo da
fase p".

As amostras de ambas as ligas na condicdo E (V. Fig. 4.5 e 4.8) néo
apresentam quaisquer picos. Isto confirma que a supersaturagéo foi eliminada pelo
tratamento de estabilizagdo e, ainda, que ndo ocorreu recristalizagdo nas amostras

deformadas.
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Figura 4.3 Curvas de DSC, liga 6061, condicao S. Esquerda: como obtidas nos ensaios, (a)
sem deformagéo, (b) 1 passe, (c) 2 passes e (d) 4 passes. Direita: na faixa de temperaturas de

ocorréncia das transformagoes.
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Figura 4.4 Curvas de DSC, liga 6061, condicdo N. Esquerda:
sem deformagao, (b) 1 passe, (¢) 2 passes. Direita: na faixa

das transformacoes.
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Figura 4.5 Curvas de DSC, liga 6061, condicdo E, como obtidas nos ensaios, (a) sem
deformacéo, (b) 1 passe e (c) 2 passes. Obs. ndo foram detectadas transformacoes
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Figura 4.6 Curvas de DSC, liga 6063, condicao S. Esquerda: como obtidas nos ensaios, (a)
sem deformagao, (b) 1 passe, (¢) 2 passes. Direita: na faixa de temperaturas de ocorréncia
das transformacoes.
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Figura 4.7 Curvas de DSC, liga 6063, condicdao N. Esquerda: como obtidas nos ensaios, (a)
sem deformagao, (b) 1 passe, (c) 2 passes. Direita: na faixa de temperaturas de ocorréncia
das transformacdes.
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Figura 4.8 Curvas de DSC, liga 6063, condicdo E, como obtidas nos ensaios, (a) sem
deformacéo, (b) 1 passe e (¢) 2 passes. Obs. ndo foram detectadas transformacdes



Nos resultados referentes as amostras deformadas pode-se observar que
guanto maior a quantidade de deformacao, mais baixa é a temperatura na qual o pico
de precipitacao da fase B’ ocorre. Este efeito é mais significativo para a liga 6061.

Um outro aspecto que € observado em ambas as ligas € que quanto maior a
guantidade de deformacédo, menor é a area da curva sob o pico e portanto menor o
valor da variagéo de entalpia associada a precipitacao, que por sua vez € proporcional
a quantidade de fase precipitada.

Cabe notar que a variacdo de entalpia AH fornecida pelo software do
equipamento em J/g é o valor do calor liberado pela quantidade transformada dividido
pela massa da amostra.

Os valores da temperatura de pico e da entalpia fornecidos pelo aplicativo do
equipamento sdo apresentados na Tabela 4.5 e ndo diferem significativamente
daqueles que sao calculados a partir das figuras.

A Tabela 4.5 mostra os valores da variagcdo de entalpia e da temperatura de
pico de ambas as ligas sem deformacdo e com deformagdo em todas as condi¢des

prévias.

Tabela 4.5 Variagdo da entalpia e da temperatura de pico em fungao do numero de

passes
. . Ndmero de Temperatura de
Liga Condicao Passes AH (J/g) PFi)c 0 (°C)
0 5,46 247
1 3,56 231
S 2 3,50 226
6061 4 3,18 224
0 4.41 255
N 1 3,52 231
2 3,22 227
0 3,42 267
S 1 2,86 232
2 2,21 230
6063 0 3.00 269
N 1 2,75 239
2 2,31 236
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4.4 Reproducao de tratamentos térmicos apés EAC por DSC

As Tabelas 4.6 e 4.7 mostram os valores de dureza das amostras das ligas
6061 e 6063, respectivamente, obtidos em tratamentos anisotérmicos através de DSC.
Uma vez que as amostras estabilizadas ndo apresentaram transformagoes, os valores
de temperatura final foram os mesmos das amostras solubilizadas, com a intencao de

avaliar o comportamento destas amostras nesta mesma faixa de temperatura.

Tabela 4.6 Valores de dureza e de variagao de dureza em relagéo a condicao anterior
nas temperaturas escolhidas nas curvas de DSC das amostras
solubilizadas e sem deformacdo das duas ligas. AHV;,= HV+y- HV,,
AHVy,; = HV1,- HVy € AHV3, = HV 13- HV .

Liga|[ (Ol OMCN Hyy | HVry | HVe, | HVrs | AHVio | AHV, | AHVs
6061| 211 | 269 | 327 51,0+2,0|85,0+3,8 |106,0£3,7| 84,0+8,9 | 35,0+4,3 | 21,045,3 |-22,0+9,7
6063| 194 | 292 | 324 {37,0+0,6| 56,0+1,7 |65,0+4,4|56,0+3,3 | 19,0£1,8 | 9,0+4,7 | -9,015,5

Tabela 4.7 Valores de dureza e de variagao de dureza em relagéo a condicao anterior

nas

temperaturas escolhidas nas curvas de DSC das amostras
deformadas das duas ligas. AHV o= HV1; - HV, e AHV, = HV1, - HV1y.

Condicao | Liga | Passe | T{(°C) | To(°C) HV, HV+4 HV1s AHVio | AHVyy
S |6061) 1 190 | 260 1406 0+32(125,0+3,6 | 108,0+5,8 | 19,0+4,8 |-17,046,8
S |6061) 2 | 185 | 260 |4190+03(122,0+1,1|102,03,1 | 3,0+2,6 |-20,043,3
S |6061) 4 | 186 | 260 |4350+3,8(128,047,5|104,0+1,9 | -7,048,5 |-24,047,8
E 6061 1 1 190 | 260 | 630100 | 67,040,3 | 57,043,6 | 4,0¢32 |-10,043,6
E 6061 2 | 185 | 260 | g70+1,0 | 67,041,3 | 54,042,8 | 0,0+1,6 [-13,0+3,1
S |6083] 1| 194 1 275 | gp 040 | 94,041,7 | 76,040,9 |12,0+2,7 [-18,041,9
S |6063) 2 | 194 | 275 | 900+1,0 | 90,047,3 | 74,041,1 | 0,047,4 |-16,047,4
B 6083 1 | 194 1 275 | 5g0+1,8 | 58,0+2,3 | 47,0:0,4 | 0,0:3,0 | -9,042,4
B 6063 2 | 194 | 275 | 590+1,5 | 59,041,5 | 44,0405 | 2,0+2,1 |-15,041,6
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4.5 Difracao de Elétrons Retroespalhados
4.5.1 Tamanho médio dos cristais

As Figuras 4.12 e 4.13 apresentam as distribuicdes de tamanhos de cristais
ponderados pela fragcdo de area ocupada das amostras da liga 6061 na condigao
solubilizada submetidas a 2 e 4 passes respectivamente. A amostra submetida a 2
passes apresentou um tamanho médio de cristal de 1.0 um. Apéds 4 passes, este valor
passa a ser 0.9 um. Este resultado confirma o fato de que o tamanho de grao
permanece constante ao longo dos passes. (LANGDON, 2007)

A amostra estabilizada da mesma liga (Fig. 4.14), apds 4 passes apresentou

um tamanho médio de cristal de 1.2 um.

ion [%] no. of grains: 700 avg. size:1 ym
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Figura 4.9 Tamanho médio dos cristais da amostra solubilizada, liga 6061, apds 2
passes.
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Figura 4.10 Tamanho médio dos cristais da amostra solubilizada, liga 6061, apés 4
passes.
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Figura 4.11 Tamanho médio dos cristais da amostra estabilizada, liga 6061, apés 4
passes.
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4.5.2 Distribuicdo de dngulos de desorientagcdo de contornos

As Figuras 4.9 e 4.10 apresentam as distribui¢des de angulos de desorientagéo
das amostras da liga 6061 na condi¢cdo solubilizada submetidas a 2 e 4 passes
respectivamente. A amostra submetida a 2 passes mostra uma quantidade de
contornos de alto angulo (acima de 15°) de 46%. ApoOs 4 passes, este valor passa a
ser 57%. Este resultado estda de acordo com os obtidos por ITO e HORITA (2009),
entre outros, indicando o aumento da fracdo de alto angulo com o aumento da
deformagéo.

A amostra estabilizada da mesma liga (Fig. 4.11), apds 4 passes apresentou
uma fragéo de contornos de alto angulo de 57%.

" Il lullii= s
0,0
5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60

Angulo de desorientagao (°)

Figura 4.12 Distribuicao de angulos de desorientagdo, amostra solubilizada, 2 passes,
liga 6061.

Fragdo(%)
w
|

5 10 15 20 25 30 35 40 a5 50 55 60
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Figura 4.13 Distribuicdo do angulo de desorientagdo, amostra solubilizada, 4 passes,
liga 6061.
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Figura 4.14 Distribuicdo do angulo de desorientagdo, amostra estabilizada, 4 passes,
liga 6061.
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4.6 Difracao

de Raios-X

Devido ao fato de que a fragao volumétrica dos precipitados da fase Mg.Si é

reduzida (= 2%), foi analisada inicialmente uma amostra estabilizada da liga 6061 pois

esta condicdo apresenta a maxima fragdo precipitada. A Figura 4.15 mostra os

difratogramas obtidos.

correspondentes a matriz CFC e a fase de equilibrio 3-Mg.Si.
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Figura 4.15 Difratogramas da amostra da liga 6061 na condigéo estabilizada.
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Figura 4.16 Difratogramas obtidos nas amostras nas condicées N sem deformacéo e
S com 2 passes € S com 4 passes. Sdo indicadas as posigbes das
difragdes: a:: Al-CFC, B: Mg.Si e &: AICuMgSi.
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Uma vez confirmado que a fase B-Mg,Si é detectavel pela técnica, passou-se a
analise das amostras nas quais se espera a presenca das fases meta-estaveis.

A Figura 4.16 apresenta os difratogramas obtidos para amostras da liga 6061
nas condigdes N sem deformacao e S com 2 e com 4 passes.

A amostra com envelhecimento natural, sem deformacédo, apresenta picos de
muito pequena intensidade da fase P nos angulos 24,2° 40,2° e 58,1° Estas
difracées ndo sédo esperadas no envelhecimento natural e poderiam ser resultantes de
uma solubilizag&o incompleta.

Os difratogramas correspondentes as amostras deformadas ndo apresentam
nenhuma difracdo da fase B e ndo sdo observadas difragcbes que poderiam ser
atribuidas a fases meta-estaveis, cuja presenca é garantida pelas medidas de dureza.
E possivel que os picos das difragbes correspondentes aos precipitados
endurecedores se confundam com o ruido de fundo devido ao alargamento provocado

pelas suas pequenas dimensdes (da ordem de dezena de nm) e a baixa intensidade.
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5 Discussao dos Resultados
5.1 Deformacao Plastica Severa
5.1.1 Analise da Laminacdo de Cunhas

A discusséao dos resultados referentes a DPS inicia-se pela andlise de alguns
aspectos dos resultados obtidos por MIRANDA (2013) na laminagao de cunhas sob as
mesmas condicdes prévias deste trabalho.

130

110 |

90

Dureza Vickers

70 .—I

50 i &

0.0 0.5 1.0 15 2.0
Deformacao efetiva

Figura 5.1 Reprodugédo das curvas de dureza vs. deformagédo efetiva (Fig. 2.16)
obtidas por laminagao de cunhas (MIRANDA, 2013).

A Figura 5.1 reproduz os resultados de dureza obtidos por MIRANDA (2013)
em cunhas laminadas com as condi¢des prévias E, S e N, (V. Fig. 2.15). Pode-se
observar que, para as trés condi¢cbes, os valores de dureza apresentam uma
dependéncia similar em relagdo a variagdo da deformagdo. Para valores da
deformagédo até 0,5 ocorre um aumento significativo de dureza. Em seguida, os
valores de dureza apresentam taxas de variagcdo constantes. Este comportamento é
destacado na figura pelas retas obtidas por regressdo linear dos valores de dureza
referentes as deformacdes efetivas superiores a 0,5. A Tabela 5.a apresenta os
parametros resultantes das regressodes lineares dos valores de dureza em funcéo da

deformacéo efetiva expressas pela relacao

HV=a+b-¢ (5.a)
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Tabela 5.1 Parametros das regressoes lineares dos valores de dureza das cunhas
laminadas. ¢, e o, Sao 0s desvios-padrao dos coeficientes a e b.

Condicéo ézlj—f'\;;a b(lj—r'\;;b n R?
E 49,3+£1,5 10,1 £1,2 37 0,808
S 76,8+ 1,3 14,8+ 1,1 18 0,832
N 121,6 £ 2,1 -8,6 1,9 16 0,591

Considerando a relacdo (2.1) entre a dureza Vickers e a tensao limite de
escoamento apresentada por CABIBBO (2013), a dependéncia linear da dureza com a
deformagdo mostrada na Figura 5.1 indica que a taxa de endurecimento por

deformacédo ©® =do/de apresenta um valor constante.

No caso das amostras nas condigcdes E e S este fato indica um regime de
deformagdo com uma baixa taxa de endurecimento que se inicia para um valor de
€ = 0,5 apdés uma etapa com significativa taxa de endurecimento. A comparagao com
os resultados apresentados por HOCKAUF et al. (2010) permite identificar este regime
como sendo o estagio IV de deformacao plastica. Os resultados apresentados nesse
trabalho para ensaios de compressédo de duas ligas, AA1070 recozida e AA6060 na
condicao T6, mostram comportamento similar; o estagio 1V inicia-se para valores de
deformacéo 0,25 e 0,10, respectivamente.

Observa-se na Tabela 5.1, que a condicdo S apresenta uma taxa de
endurecimento 50% maior que a da condicao E. Este efeito poderia ser atribuido a
presenga de uma solugéo sélida supersaturada.

O material na condicdo prévia N apresenta os mais altos valores de dureza,
que sao atingidos no inicio da deformagdo, sendo até superiores aqueles que séo
obtidos no tratamento T6 (96 HV, Tabela 4.1). Este endurecimento deve-se a presenga
de zonas GP produzidas no envelhecimento natural. Ao contrario das outras condigdes
observa-se que a dureza decresce a medida que a deformagé@o progride e tende a
igualar-se aos valores apresentados pela condigdo S. Considerando que as zonas GP
sao cisalhaveis, pode-se supor que esta ocorrendo sua dissolugao e consequente
reducao de numero. A reducdo de dureza decorrente da dissolugcao de precipitados
durante a deformacgéo plastica severa é reportada por GUTIERREZ-URRUTIA et al
(2005) para uma liga 6082 e por OH-ISHI et al. (2002) para uma liga 0,37%Mg e
0,57%Si.
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5.1.2 Comparacgéao entre EAC e Laminagdo de Cunhas

Os resultados das comparagbes entre os valores de dureza medidos nas
cunhas laminadas e nas amostras processadas por EAC séo apresentados na Figura
5.2. S&o comparados os valores obtidos por EAC nos dois primeiros passes, tomados
da tabela 4.1, com aqueles calculados para as deformagbes correspondentes atraves
das regressOes definidas na tabela 5.1. Est4 claro que o valor calculado para a
deformacao acumulada no segundo passe € uma extrapolacao.

Pode-se observar, na Figura 5.2, que os valores obtidos por EAC nas
condicoes E e S, sdo bastante proximos aos obtidos na cunha para um passe bem
como aos valores extrapolados para dois passes. Este fato, além de comprovar a
validade da aplicacdao do método da laminacao de cunhas para reproduzir o processo
de EAC, indica que o estagio IV é atingido durante a deformacao no primeiro passe.
Este resultado também foi observado por CSANADI et al. (2014), que demonstraram
qgue todo o processamento por EAC de Al puro a temperatura ambiente se deu sob o
estagio IV.

Os resultados de EAC da condicdo N mostraram-se aproximadamente 20%
superiores aos seus correspondentes na cunha. No entanto, os valores dos ganhos de
dureza no EAC (V.Tab.4.2) e na cunha (V. Tab.5.1) no mesmo intervalo de
deformagdes (respectivamente -3,5 + 3,8 HV e -9,0 + 1,9 HV) se superpdem.
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Figura 5.2 Valores de dureza medidos nas amostras EAC e valores calculados a partir
das regressdes lineares sobre resultados da laminagao de cunhas.

44



5.1.3 Resultados de EAC

Os resultados das medidas de dureza realizadas apds os passes nas amostras
processadas por EAC sao apresentados para as ligas 6061 e 6063 nas Figuras 5.3 e

5.4, respectivamente. Para efeito de analise, € mostrado o ganho de dureza no passe.
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Figura 5.3 Evolugdo da dureza das amostras da liga 6061, para as 3 condi¢cdes, em

fungédo do numero de passes (a) e ganho de dureza em fungdo do numero
de passes (b).
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Figura 5.4 Evolucdo da dureza das amostras da liga 6063, para as 3 condigbes, em

fungdo do numero de passes (a) e ganho de dureza em fungdo do
numero de passes (b).

O ganho de dureza das amostras estabilizadas das duas ligas apds o primeiro
passe, deve-se principalmente as células de discordancias formadas do estagio lll,
pois o0 endurecimento produzido pelo estagio IV € pequeno (V. Fig. 5.1). A diferenca de
5 HV entre o0 ganho da liga 6061 e o da liga 6063 deve-se a composi¢cao quimica. A
mesma explicacdo valeria para os ganhos de dureza apresentados pelas amostras
nas condigées S e N apds o primeiro passe.

Os resultados de EBSD mostram para as condicdes E e S um significativo

refino de grdo e um aumento na fracdo de contornos de alto angulo que segundo
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CABIBBO (2013) teria efeito endurecedor. No entanto, este efeito ndo se observa na
amostra estabilizada.

A partir do primeiro passe 0 Unico caso no qual se observam ganhos
significativos é a condicao S da liga 6061. Em vista da auséncia do efeito endurecedor
pela maior fragdo de contornos de alto angulo, essa maior taxa de endurecimento
poderia ser atribuida a segregacao do soluto nas paredes das células e contornos de
graos (LEE et al, 1991 e SHA et al, 2014). Uma outra explicagao seria a ocorréncia de
uma precipitacdo induzida pela deformacao (ROVEN et al, 2008).

Apesar das analises de difragdo de raios X realizadas no presente trabalho nao
terem revelado a presencga de precipitados, as analises de DSC indicaram a presenga
de precipitados apds o segundo passe, como serd visto na se¢éo 5.2.2.

5.2 Estabilizacao da solucao sélida
5.2.1 Envelhecimento natural apds a deformacao

A Figura 5.5 é uma reproducado de parte dos resultados apresentados na
Figura 2.16 (MIRANDA, 2013). Sao mostrados, para a liga 6061 na condicao prévia S,
os ganhos de dureza medidos na cunha trés dias apos a laminagéo.
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Figura 5.5 Variagdo de dureza decorrente do envelhecimento natural para uma
amostra solubilizada (MIRANDA, 2013).

Pode-se verificar que o envelhecimento natural € significativamente
influenciado pela deformacdo. O ganho de dureza observado numa amostra sem
deformacédo é de 30 HV (V. Fig. 4.1). A Figura 5.5 mostra que aplicagdo de uma
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pequena deformacéo ja reduz este valor a metade. E que para deformagdes a partir de
1 0 envelhecimento natural € suprimido.

No caso da supressdao do envelhecimento natural devida a pequenas
deformacbes, ha duas explicacbes possiveis, relacionadas com o aumento da
densidade de discordancias.

A primeira abordagem esta relacionada com as lacunas em excesso
congeladas na témpera apds a solubilizagcao, as quais viabilizam a difusdo as baixas
temperaturas para a formacao das zonas GP (PORTER et al, 2009). YASSAR et al
(2004) argumentam que as discordancias agiriam como sumidouro de lacunas, as
quais nédo ficariam disponiveis para a formacao das zonas GP.

A segunda explicacdo seria o aprisionamento do soluto pelas discordancias
(LEE et al, 1991). Desta forma o soluto ndo estaria disponivel para a formagéo das
zonas GP.

A auséncia de endurecimento por envelhecimento natural também é observada
nas amostras processadas por EAC, em ambas as ligas e para todas as condigdes,
como pode ser observado nas Figuras 4.1 e 4.2.

Em vista das grandes deformagdes envolvidas, é razoavel supor que o soluto
tenha sido consumido por precipitagdo dindmica. ROVEN et al. (2008) constataram
esse fendbmeno em liga 6063 processada por EAC a temperatura ambiente. SAUVAGE
et al. (2011) observaram por APT segregacao e precipitacao dindmica em contornos
de gréo em liga 6061.

Do ponto de vista pratico, a supressao do envelhecimento natural pela
deformacdo é um resultado importante, pois se o tempo entre passes nao € um
parametro que influencia o endurecimento das amostras processadas por EAC, a
realizagdo de experimentos envolvendo sequéncias de passes ¢ facilitada.

47



5.2.2 Calorimetria Diferencial de Varredura

Para verificar a ocorréncia de precipitagdo dindmica durante o processo de
EAC utilizou-se a técnica da Calorimetria Diferencial de Varredura (DSC). E assumido
gue durante o ensaio de DSC ocorre a precipitacdo do soluto remanescente na matriz
ou segregado em defeitos. Desta maneira, a presenga de precipitados preexistentes
na amostra pode ser detectada através da andlise da variagdo de entalpia da

transformacao.
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Figura 5.9 Valores de AH em func¢ao do numero de passes.
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Figura 5.10 Valores da temperatura de pico em fungao do nimero de passes.

A Figura 5.9 mostra a redugcéo de AH conforme a quantidade de deformacéao
aumenta.

Como ja descrito na seg¢ao 4.3, o primeiro pico de precipitacdo das amostras
deformadas € devido a formagéo da fase B’. Nas amostras ndo deformadas o primeiro
pico de precipitacao deve-se ao surgimento de ”.

A diferenga de AH observada no primeiro passe nao pode ser atribuida
exclusivamente a deformacao, visto que as fases precipitadas séo diferentes.

No caso do segundo passe a comparagao € vdlida pois se esta avaliando o
efeito da deformacao sobre a precipitagdo de uma mesma fase. Portanto, o fato do AH
do segundo passe ser menor que o apresentado pelo primeiro passe indica que a
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disponibilidade de soluto para a precipitacdo estatica apdés o segundo passe foi
reduzida devido a a ocorréncia de precipitacdo durante o primeiro passe.

A Figura 5.10 mostra que com o aumento do numero de passes mais baixa é a
temperatura dos picos. O deslocamento dos picos de precipitacdo para temperaturas
menores € explicado pelo fato que a cinética de precipitacdo foi acelerada devido a
criacao de sitios de nucleacao heterogénea e pelo aumento da difusdo através das
discordancias.
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5.3 Reproducao de tratamentos térmicos apés EAC por DSC
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Figura 5.11 Variagdo da dureza nos pontos escolhidos nas curvas de DSC das
amostras selecionadas da liga 6061.

110

—®— CUREZA DOS PICOS
100

® DUREZA APOS A
SOLUBILIZACAD

90 & l%\
—B— PICOS 1 PASSE
i e ESTABILIZADA
80 N weeodeses PICOS 2 PASSES
z o ESTABILIZADA
g 7 —E— PICOS 1 PASSE
= SOLUBILIZADA
a
- sy PICOS 2 PASSES
60 - SOLUBILIZADAS
6 O PREVIO 1 PASSE
<0 \. SOLUB.
'-." A PREVIO 2 PASSES
SOLUB.
40
* W PREVIO 1 PASSE ESTAB.
30 T T L A PREVIO Z PASSES
TAmb. 200 250 300 3s0 ESTAB.

TEMPERATURA
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As Figuras 5.11 e 5.12 mostram os resultados obtidos nas amostras
submetidas a tratamentos térmicos anisotérmicos no equipamento de DSC (V. secao
3.4.3). Os valores de dureza sao apresentados em funcdo da temperatura de
interrupcao do ensaio. Para referencia, sdo mostrados os valores de dureza antes do
tratamento.

Para as amostras sem deformacao de ambas as ligas, foram escolhidas trés
temperaturas (V. Fig. 3.5) que estéo listadas na Tabela 4.6 junto com os valores de
dureza correspondentes e o valor de dureza antes do tratamento.

O primeiro ponto referente a temperatura imediatamente anterior ao inicio da
primeira reagdo exotérmica esta relacionado com a presenca das zonas GP e possui
valores compativeis com as amostras envelhecidas naturalmente em ambas as ligas
(V. Tab. 4.1 e 4.3).

No segundo ponto que se refere a temperatura entre as duas reagbes
exotérmicas o valor de dureza aumenta, ja que o precipitado é o B’ (V.segédo 4.3),
conhecido como sendo responsavel pelo pico de dureza das ligas Al-Mg-Si
(EDWARDS et al, 1998).

O terceiro ponto, cuja temperatura foi definida logo apo6s o final da segunda
reacao exotérmica o precipitado € o ', que tem menor coeréncia com a matriz que o
seu antecessor, distorcendo menos a matriz, o que faz com que o valor de dureza
diminua.

A diferenga de dureza entre as amostras nao deformadas das duas ligas nas 3
posicoes medidas deve-se a diferenga de composicao quimica.

Nas amostras deformadas, onde ocorreram apenas um pico exotérmico foram
definidas duas temperaturas, (V. Fig. 3.6), uma imediatamente anterior a reacao
(primeiro ponto) e outra logo depois do fim da reacao (segundo ponto).

As amostras da condicdo E foram submetidas ao tratamento para avaliar o
efeito da precipitacdo nas amostras da condicdo S. Como as amostras da condi¢do E
nao apresentaram nenhuma precipitacdo (V. Figs. 4.5 e 4.8), suas temperaturas de
interrupcdo do ensaio das foram as mesmas da condigdo S. As temperaturas e os
valores de dureza correspondentes e os valores de dureza antes do tratamento estdo
listadas na Tabela 4.7.

Na comparacdo dos valores de dureza iniciais com os valores de dureza do
primeiro ponto das amostras estabilizadas deformadas, verifica-se que a alteragdo dos
valores de dureza é pequena. Isto demonstra que nesta faixa de temperatura nao ha
nenhum mecanismo de endurecimento nem de recuperagdo estatica atuando com

alguma intensidade nestas amostras. Os valores de dureza do segundo ponto
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mostram uma diminuigdo dos valores de dureza, em relagdo ao primeiro ponto, o que
demonstra a ocorréncia de uma recuperacgao estatica entre esses dois pontos.

As amostras solubilizadas deformadas, de ambas as ligas, mostraram
comportamento diferente entre os valores de dureza iniciais e os valores de dureza do
primeiro ponto. A amostra com um passe tem um aumento no valor de dureza,
enquanto que a amostra com 2 passes o valor de dureza ndo se altera de maneira
significativa e na amostra com 4 passes ha uma queda no valor de dureza.

HOCKAUF et al (2009) em um estudo de uma liga 6060 processada por EAC,
concluiu que os processos de recuperacao estatica e precipitacao estdo competindo
nesta faixa de temperatura. KIM et al (2001) mostraram resultados semelhantes em
uma liga 6061 processadas por EAC até 4 passes.

Na amostra com maior quantidade de deformacédo, 4 passes, a forga motriz
para recuperacao estatica €& maior, fazendo com que este mecanismo seja
predominante e o valor de dureza diminua.

Na amostra com um passe, onde a for¢ca motriz para a recuperag@o é menor, 0
mecanismo de endurecimento por precipitagdo € mais forte e o valor da dureza
aumenta.

Na amostra com 2 passes onde a alteragéo do valor de dureza é pequena, ha
um desequilibrio menor entre esses dois mecanismos.

Independentemente do niumero de passes de EAC, os valores de dureza das
amostras do segundo ponto sdo menores que os valores de dureza das amostras do
primeiro ponto. Esta queda nos valores de dureza, estd relacionada com a
recuperacao estatica e com a precipitacao de 8, que distorce menos a matriz devido a
sua menor coeréncia.

Conclui-se que os tratamentos anisotérmicos ap6s EAC que resultem na

precipitacdo completa da fase 8’ o valor de dureza obtido sera menor do que o inicial.
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6 CONCLUSOES

Dos resultados da andlise da Deformacgao Plastica Severa p6de-se concluir
que:

- a andlise do método da laminacao de cunhas permitiu identificar a ocorréncia
do estagio 1V de deformacéo plastica no processo de EAC;

- uma fragao significativa do endurecimento total é alcangcada no primeiro passe
de EAC, sendo devida principalmente a microestrutura produzida no estégio Il
de deformacao plastica;

- a fracdo do endurecimento total conferida pelos passes seguintes € minoritaria
e resulta da atuacdo do estdgio IV sendo aumentada na presenga de uma
solugéao solida supersaturada.

Da analise da estabilidade da soluc¢édo sélida supersaturada no processo:

-0 envelhecimento natural é suprimido ap6s a deformagdo com valores
caracteristicos da EAC;

- ha indicios de precipitagao dinamica, revelados pela DSC.

Dos resultados dos tratamentos anisotérmicos p6s EAC reproduzidos por DSC
pbde-se concluir que:
- ocorre uma perda de dureza decorrente da recuperacao estatica;
- ocorre a precipitacdo da fase metaestavel 8, menos endurecedora;
-em decorréncia da conjugacdo de recuperacdo e precipitacdo menos

endurecedora, a dureza resultante do tratamento € inferior a inicial.
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