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RESUMO

No presente trabalho amostras de magnésio comercialmente puro foram
processadas por deformacado plastica severa por ECAP (Equal Channel Angular
Pressing), em temperaturas moderadas, utilizando uma matriz com &angulo de
intersec@o entre canais ® = 135° Para realizar o processamento, sem danificar o
material, as amostras passaram por uma etapa intermediaria de processamento por
laminag&o e foram cobertas com uma fina camada de cobre para reduzir o atrito com
as paredes internas da matriz. Foram realizados quatro passes pela matriz seguindo
a rota de processamento C com uma taxa de prensagem de 10 mm/min. Por meio de
metalografia foi feita a analise da microestrutura do material em cada etapa de
processamento. Assim foi verificado que o material laminado com redugéo de 5 mm
para 1 mm de espessura, apos o quarto passe de ECAP, apresentava um estrutura
de graos homogénea e completamente refinada com tamanho médio de grao igual a
5 um. Foram feitos ensaios de tragdo para determinar o comportamento mecénico do
material antes e apds o processamento por ECAP, nesses ensaios foi possivel
verificar um aumento da ductilidade apds o processamento por ECAP. O coeficiente
de sensibilidade a taxa de deformacdo m foi determinado a partir das curvas de
tensdo verdadeira versus deformacdo verdadeira obtidas nos ensaios de tracao do
material laminado e do material processado por laminacao e ECAP. Os valores de m
determinados para o material laminado e para o material processado por ECAP

apresentaram valores muito proximos.
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ABSTRACT

In this work samples of commercially pure magnesium were processed by ECAP
(Equal Channel Angular Pressing), in moderate temperatures, using a die with angle
of @ = 135° between the two channels. An intermediate step of rolling was used to
facilitate the processing and to avoid cracking, the samples was covered with a
cooper sheet of 0.3 mm thickness to reduce friction between the sample and the die
channel. The samples were processed by 4 steps of ECAP using route C, with punch
speed of 10 mm/min. The microstructure of the material was evaluated using
metallographic procedures. The material processed by rolling from 5 mm to a
thickness of 1 mm + ECAP (4 steps) exhibits a completely refined and homogeneous
microstructure with average grain size of 5 um. Tensile tests were used to determine
mechanical behavior after and before ECAP and show an increase in ductility of the
material processed by ECAP. The strain rate sensitivity coefficient was determined
by true stress versus true strain curves obtained in the tensile tests of the material
processed by rolling and the material processed by rolling and ECAP. The m values
determined for the rolled material and for the material processed by ECAP were very

similar.
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1. INTRODUCAO

A procura por materiais com caracteristicas especiais, que apresentam um melhor
desempenho em aplicacdes estruturais, tem sido cada vez maior. Por esse motivo
varios materiais novos foram desenvolvidos e outros ja existentes foram
aperfeicoados (HAMU et al., 2009). Dentre os materiais que tem sido aperfeicoados,
0 magnésio € um dos mais importantes por apresentar muitas caracteristicas
desejaveis para aplicacées estruturais tais como baixo peso especifico, elevada
relacdo resisténcia-peso, boa condutividade térmica e boa absor¢cdo de choque.
(GAO et al., 2013). Por outro lado a ductilidade reduzida e a baixa resisténcia a
corrosao sao caracteristicas que dificultam ou inviabilizam o uso desse material.

Por meio do processamento de ligas de magnésio por deformagao plasticas severa
por ECAP (Equal Channel Angular Pressing) é possivel reduzir o tamanho dos gréos
€ criar estruturas com granulacdo ultra-fina que apresentam uma melhora na
ductilidade e caracteristicas especiais como superplasticidade e resisténcia a
corrosdo entre outras (HAMU et al., 2009).

O processamento por ECAP do magnésio e suas ligas exige cuidados especiais para
manter a integridade do material, pois o grande nivel de deformacdo mecénica
imposto nesse tipo de processamento associado a baixa ductilidade do material faz
com que o mesmo tenha um grande tendéncia a desenvolver trincas e fraturas logo
nos primeiros passes pela matriz. Outro problema apresentado durante o
processamento por ECAP do magnésio é que pelo fato de ser muito reativo e se
oxidar facilmente esse material muitas vezes se adere as paredes da matriz sendo
necessario interromper o processamento e desmontar a matriz para conseguir retirar

o0 material.

Na literatura sdo descritos alguns métodos de processamento por ECAP que foram
testados com sucesso, e que podem ser divididos e organizados em cinco tipos:
processamento em temperaturas elevadas (acima da temperatura de recristalizacéo),

processamento em temperaturas moderadas com utilizacdo de pressao contraria,



processamento com reducdo gradativa da temperatura, processamento em
temperaturas moderadas com uma etapa intermediaria de processamento antes do
ECAP e processamento utilizando matrizes com angulo de intersecao entre canais
com valor elevado (P > 909).

Antes da realizacdo do presente trabalho foi feita uma extensa pesquisa nas
principais bases de dados e foi possivel inferir que as informagdes disponiveis sobre
0 magnésio comercialmente puro processado por ECAP sdo bem menos numerosas
que as informagbes sobre as ligas de magnésio. Os dados obtidos no presente
trabalho servem para complementar os estudos sobre esse material e ajudar a

compreender o seu comportamento.



2. OBJETIVOS

O objetivo desse trabalho é avaliar a influéncia do tratamento termo-mecénico de
ECAP no tamanho de grdo e no comportamento mecanico do magnésio

comercialmente puro previamente processado por laminacao.

Os objetivos especificos sdo:

* desenvolver a técnica de processamento do magnésio por ECAP.

« determinar a estrutura de graos antes e apds o processamento do material.

» avaliar o efeito do tamanho de grao e da textura na ductilidade do material.

« avaliar a influéncia do processamento por ECAP do magnésio comercialmente puro

na sensibilidade a taxa de deformacao desse material.



3. REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 Comportamento mecanico de metais e ligas

Existem varias técnicas disponiveis para aumentar a resisténcia mecanica de um
metal ou liga, mas normalmente a ductilidade é sacrificada quando a resisténcia é
aumentada. Para as ligas monofésicas, os trés principais mecanismos de
endurecimento sdo: encruamento, endurecimento por solucdo solida e refino de
graos. O mecanismo pelo qual um metal ductil se torna mais duro e resistente ap6s
ser deformado plasticamente é chamado de encruamento ou também de trabalho a
frio, devido ao fato da temperatura em que é realizado estar abaixo da temperatura
de recristalizacdo do metal. Em certas aplicacées de engenharia os metais utilizados
estdo no estado puro, mas no caso das solucdes solidas atomos de impureza sao
misturados a esses metais para melhorar suas propriedades. As solucdes soélidas
possuem sempre uma resisténcia mecanica maior se comparadas com 0 mesmo
metal no estado puro. O mecanismo pelo qual a resisténcia de um metal é
aumentada com a adicao de atomos de impureza é chamado de endurecimento por
solucao soélida. Por sua vez o mecanismo de endurecimento por refino de graos esta
relacionado ao fato de que em metais policristalinos o tamanho médio dos graos
influencia as propriedades mecénicas do material. Um material com gréos finos &
mais resistente do que um com granulacao grosseira porque possui uma area total
de contorno de grédos maior para dificultar o movimento das deslocagdes (DIETER,
1986).

3.2 ECAP

O processo de prensagem em canal angular, do inglés ECAP (Equal Channel
Angular Pressing), consiste em pressionar uma amostra de determinado material
contra uma matriz com dois canais de mesma secao transversal que se interceptam
em angulo. O ECAP é uma forma eficiente de gerar grandes deformacdes por

4



cisalhamento sem causar mudancas nas dimensdes da amostra e é feito com o
intuito de criar estruturas de granulacéo ultrafina (FURUKAWA et al., 1998). A figura
3.1 representa o esquema de uma matriz de ECAP com dois canais unidos em um
angulo @ de 90°, o puncao utilizado para pressionar a amostra na matriz e o sistema

de coordenadas adotado como referéncia.

Pressao

v

Puncao

Matriz

Figura 3.1 — Esquema de uma matriz de ECAP. DP, DN e DT representam a diregao de prensagem,
direcdo normal ao plano Y e diregéo transversal, respectivamente.
Fonte: Adaptado de (KIM et al., 2003).

3.2.1 Rotas de prensagem

Apesar de ser possivel gerar deformacgdes plasticas significativas no processo de
ECAP nao é possivel gerar graos ultrafinos através de uma Unica passagem da
amostra pela matriz, e para isso € necessario realizar varios passes. Na pratica o fato
da secdo transversal da amostra ndo ser modificada apés um Unico passe permite
que o procedimento seja repetido varias vezes, tornando assim possivel alcancar

acumulativamente um grau elevado de deformagcédo mecanica. (FURUKAWA et al.,
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1998). Entre dois passes consecutivos a amostra pode ser reinserida na matriz
seguindo diferentes rotas de processamento, sendo que 0s quatro tipos de rota mais
comumente utilizadas sao as rotas A, Ba, Bc € C. O que se observa na pratica € que
a amostra sofre um pequeno aumento nas dimensdes ao sair da matriz e para
realizar um outro passe é preciso lixar essa amostra para que ela fique novamente
com dimensdes adequadas para ser reinserida na matriz. Uma solucdo para esse
problema seria utilizar uma matriz com a segéo transversal do canal de entrada

ligeiramente maior que do canal de saida (IWAHASHI et al., 1998).

De acordo com o trabalho de Hoseini et al. (2008) no processamento por ECAP, a
rota em que o refino de grdo acontece com maior eficiéncia depende do tipo de
estrutura cristalina do material e do angulo de intersecéo entre os canais da matriz.
Para metais com extrutura CFC, realizando o processamento em duas matrizes com
angulo de intersecao entre canais de 120° e 909, a rota em que o refino de grao
acontece com mais eficiéncia ndo € a mesma para as duas matrizes. A figuras 3.2
mostra de forma esquematica as quatro rotas principais de processamento: rota A
onde a amostra é reinserida na matriz sem sofrer nenhuma rotagao, rota B onde a
amostra a cada passe € girada em um angulo de 90° em sentidos alternados, rota
Bc onde a amostra é girada em um angulo de 90° graus sempre no mesmo sentido a
cada passe e a rota C onde a amostra é girada em um angulo de 180° graus a cada
passe.

Rota A Rota By

w

Figura 3.2 — Esquema das quatro rotas principais utilizadas no processamento por ECAP.
Fonte: Adaptado de (HOSEINI et al., 2008).



3.2.2 Angulo de intersecdo

O angulo de intersecao ® dos canais da matriz € um parametro que afeta
significativamente a microestrutura do material apdés o processamento por ECAP.
Segundo os estudos realizado por Nakashima et al. (1998) utilizando matrizes com
angulos entre 90° e 157,5° para otimizar as condicées requeridas para obter
estruturas com granulacdo ultrafina, € necessario que o material acumule uma alta
deformacédo mecénica a cada passe e para isso € necessario utilizar matrizes com
angulo ® préximo de 90°. A equacao 3.1 relaciona a taxa de deformagdo mecéanica
acumulada em N passes por uma matriz de ECAP com angulo entre canais ® e com
o arco de curvatura @ (IWAHASHI et al., 1996).

EN= NG (Zcot ( + %) + Wcosec (% + g)) (3.1)

Fazendo o angulo g = 0° na equacgéo 3.1 ,sendo ® = 2¢, ela se resume a equacao
3.2 (SEGAL, 1995).

2N
EN= \/_ coto (3.2)
Para diferentes valores de y utilizando uma matriz de ® = 90° o valor da deformacao
€ gerada em um Unico passe (N=1) é aproximadamente igual a 1. Outra alternativa
para gerar a mesma deformacao seria fazer dois passes (N=2) em uma matriz com
® = 135° pois o segundo procedimento é matematicamente equivalentes ao
primeiro. Porém na prética, utilizando os dois procedimentos, diferentes
microestruturas sdo obtidas (NAKASHIMA et al., 1998). A figura 3.3 representa os

valores de deformacgéo obtidos utilizando a equacao 3.1 em um Unico passe para
diferentes valores de y e O.



1.5 T T T T

N= W (graus)
10 i
%
05 |+ -
0.0
90 120 150 180
O (graus)

Figura 3.3 — Deformacéo ¢, produzida em um Unico passe pela matriz
para uma faixa de valores de y e .
Fonte: Adaptado de (NAKASHIMA et al., 1998)

3.3 Processamento do magnésio por ECAP

Para conseguir processar o magnésio e suas ligas por ECAP, sem danificar o
material, varios procedimentos foram utilizados com sucesso. No trabalho de
Yamashita et al. (2001), uma amostra de magnésio comercialmente puro (99,9% de
pureza) foi processada a uma temperatura de 400°C (673K). Foram realizados dois
passes de ECAP, seguido a rota B¢, em uma matriz com angulo de intersecéo entre
canais ®=90° e arco de curvatura @ = 45%. Com o processamento o tamanho médio
de grao do material foi reduzido de 400 um para aproximadamente 130 um. Segundo
os autores o refino de grao nao € muito eficiente quando o processamento é
realizado em temperaturas altas por causa dos fenbmenos de recristalizacdo e

crescimento de graos que ocorrem de forma acentuada nessas temperaturas.

No trabalho de Kwak et al. (2008) amostras de magnésio comercialmente puro
(99,86% de pureza) foram processadas em temperatura ambiente, 100°C, 200°C e
300°C. Foi utilizada uma matriz de ECAP com angulo de intersegéo entre canais ® =

90° e arco de curvatura externa gy = 0% Os autores concluiram que a ocorréncia de
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fraturas no material diminui com o aumento da temperatura e que em temperaturas
iguais ou superiores a 300°C é possivel realizar o processamento sem danificar o
material. Em contrapartida, junto com o aumento da temperatura de processamento,
aumenta a heterogeneidade no tamanho dos graos por causa da recristalizacao
dindmica. A figura 3.4 € uma imagem ilustrativa onde é possivel ver a aparéncia de
quatro amostras de magnésio comercialmente puro apdés o processamento em
diferentes temperaturas. As amostras processadas a 200°C e abaixo dessa

temperatura apresentam trincas e fraturas tipicas de um material fragil.

Temperatura Ambiente

100°C

200°C

300°C

Figura 3.4 — Amostras processadas por ECAP. As temperaturas de processamento foram:
(a) temperatura ambiente, (b) 100°C, (c) 200°C, (d) 300°C.
Fonte: Adaptado de (KWAK et al., 2008).



O uso de pressao contraria foi uma solugdo testada por Li et al. (2011) para
processar uma amostra de magnésio comercialmente puro (pureza > 99,5%). O
processamento foi feito em temperatura ambiente, utilizando uma matriz com angulo
de intersecao entre canais ® = 90° e arco de curvatura externa g = 45° Para
comprovar a eficacia desse procedimento para evitar o aparecimento de trincas
durante o processamento por ECAP, duas amostras de magnésio comercialmente
puro foram processadas em condigdes distintas. Uma delas a temperatura de 250 °C
sem utilizar pressdo contraria e a outra a temperatura ambiente com pressao
contraria. Os resultados obtidos podem ser comparados analisando a figura 3.5 que
€ uma imagem ilustrativa da aparéncia das duas amostras apds o processamento.
Os autores concluiram que a aplicacao de pressao contraria € uma maneira eficiente
de evitar trincas durante o processamento do magnésio por ECAP e possibilitar que

0 mesmo seja realizado em temperatura ambiente.

Figura 3.5 — Aparéncia das amostras depois do ECAP (a) para um passe a 250°C sem utilizar pressao
contraria, apresentando trincas e (b) para quatro passes a temperatura ambiente com aplicagao de
pressao contraria de 100 Mpa, sem apresentar trincas.

Fonte: (LI et al., 2011).

Biswas et al. (2010) conseguiram processar 0 magnésio comercialmente puro
(pureza ~ 99,93%), a temperatura ambiente. O material previamente laminado a
quente foi processado em uma matriz com angulo de intersecao entre canais ® = 90°
e arco de curvatura externa y = 0°. Os primeiros quatro passes foram realizados a
uma temperatura de 250°C e depois a temperatura foi sendo reduzida ao longo dos
ultimos quatro passes sendo que o ultimo foi realizado a temperatura ambiente. Todo
processamento foi realizado seguindo a rota C e o tamanho médio de grao foi
reduzido de 21 um (antes do ECAP) para 250 nm (apés o oitavo passe de ECAP).
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Em outros pesquisas, uma etapa intermediaria de processamento foi adicionada para
fazer um refino prévio da microestrutura e facilitar o processamento do magnésio
puro e suas ligas por ECAP. Geralmente utiliza-se extrusdo simples ou laminagao
como etapa intermediaria de processamento e por vezes o material adquirido ja
passou por essa etapa de processamento. Com 0 uso desse recurso foi possivel

realizar o processamento em temperaturas moderadas em torno de 0,5 Tr.

No trabalho de Li et al. (2009) foram utilizadas amostras de uma liga de magnésio
ZK60 que ja tinha sido processadas por extrusdo convencional. Antes do ECAP a
estrutura de grdaos do material jA estava previamente refinada e apresentava
tamanho médio de grao igual a 2,9 um. Com esse material 0s pesquisadores
conseguiram realizar o processamento a uma temperatura de 200°C, utilizando uma
matriz com angulo de intersec¢éo entre canais ® = 90° e arco de curvatura externa g
= 20°. Apos oito passes de ECAP utilizando a rota B¢ foi possivel alcancar um

tamanho médio de grao igual a 0,8 um.

Através de modelagem por elementos finitos Figueiredo et al. (2007) chegaram a
resultados através dos quais conseguiram concluir que por meio do aumento da
sensibilidade a taxa de deformacdo do material e do aumento do angulo de
intersecao entre 0s canais da matriz € possivel realizar com sucesso o
processamento por ECAP do magnésio e suas ligas. O uso desses dois
procedimentos isoladamente ou em conjunto diminui ou elimina os danos causados
ao material durante o processamento. A realizacdo de uma etapa intermediaria de
processamento antes do ECAP além de fazer um refino prévio da microestrutura
aumenta a sensibilidade a taxa de deformacao.

Furui et al. (2007) conseguiram processar com sucesso a liga Mg — 8% Li, em uma
matriz com angulo de intersegao entre canais ® = 135° e arco de curvatura externa g
= 20°. Foram realizados quatro passes a temperatura ambiente seguindo a rota Bg.
Antes do ECAP o material foi processado por extrusdo convencional e apresentava
um tamanho médio de grdo entre 60 um e 70 um (antes da extrusdo) que foi

reduzido para um valor entre 3 um e 5 um (apéds a extrusao). Com o processamento
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por ECAP foi possivel obter um material com tamanho médio de grédo de

aproximadamente 1 um.

3.4 Textura e comportamento mecanico do magnésio processado por ECAP

Quando os graos que formam um material policristalino apresentam uma orientacao
preferencial, diz-se que esse material possui uma textura cristalografica ou
simplesmente textura. Segundo Padilha e Siciliano (2005) a orientagéo preferencial
dos grdos pode ser formada ao longo das etapas do processo de producdo e
conformagao mecanica do material. As propriedades de um material policristalino
que apresenta textura ndo sdo as mesmas em todas as diregdes, ou seja, ele
apresenta um comportamento anisotrépico. Mesmo quando uma peca metdlica é
formada por graos anisotrdpicos, a resisténcia mecanica, em geral, € a mesma em
todas as direcdes devido a grande quantidade de graos orientados aleatoriamente.
Através de deformacdo mecanica é possivel conseguir uma orientacao preferencial
(textura) dos graos, e assim obter melhores propriedades mecénicas em uma

determinada diregao.

Para Wang e Huang (2003) os metais com estrutura hexagonal, por possuirem um
numero limitado de sistemas de escorregamento, apresentam comportamento
mecanico diferente dos metais com estrutura cristalina cubica. Metais como o
magnésio, com estrutura cristalina hexagonal, tém como principal mecanismo de
deformacéo o deslizamento dos planos basais. Por esse fato, durante a conformacao
mecénica desses metais, 0os planos basais tendem a se alinhar com a direcéo de
deformacéo. Isso pode ser verificado através da medida da textura cristalografica do

material antes e apds o processamento.

Mostaed et al. (2014) ao medirem a textura de uma liga ZK60 processada por
extrusao verificaram que os planos basais estavam orientados paralelos a direcéo de
extrusdo. Esse mesmo material, ao longo dos passes no processamento por ECAP,

foi perdendo a textura adquirida na extrusao e, por fim, apresentou outra textura em

12



que os planos basais se encontravam alinhados com o plano de cisalhamento do
ECAP. Ao analisar a textura da liga AZ31 apds a extrusdo convencional Mukai et al.
(2001), também verificaram que os planos basais da maior parte dos graos se
encontrava orientados paralelos a direcdo de extrusdo. A figura 3.6 € uma
representacdo esquematicamente de como os planos basais da estrutura hexagonal
se alinham com os planos de deformacéo durante o processamento.

Pressao Pressao

IR A

N

Plano basal

(0001) </@
6y

Figura 3.6 — Desenho esquematico da direcao dos planos basais do magnésio alinhados com a
direc&o do plano de deformagao durante a extrusédo (esquerda) com a dire¢céo do plano de
cisalhamento durante o processamento por ECAP (direita).

Fonte: Adaptado de (MUKAI et al., 2001).

Mukai et al. (2001) ao analisar o comportamento mecanico da liga de magnésio AZ31
processado por ECAP, verificaram que a resisténcia do material havia diminuido e a
ductilidade aumentado. Ao analisar os dados, sem levar em conta os efeitos da
textura no comportamento do material, eles chegaram a conclusao que os resultados
encontrados contrariavam o que era previsto pela relagdo de Hall-Petch, segundo a
qual com a reducao do tamanho médio de grao a resisténcia do material deveria
aumentar e em consequéncia a ductilidade deveria diminuir. Ao realizar ensaios de
tracdo com amostras de magnésio processada por ECAP Agnew et al. (2004)
utilizaram corpos de prova usinados em varias dire¢cdes em relacdo a geometria do
material. As curvas de tensdo verdadeira versus deformacao verdadeira dos ensaios
de tragao feitos com o material processado por extrusao e do material processado
por ECAP seguido de recozimento, feitos na mesma direcao que Mukai et al. (2001),
sdo mostradas na figura 3.7. Os ensaios de tracdo feitos na mesma diregcdo que
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Mukai et al. (2001), paralelos a direcao de prensagem, confirmam o grande aumento

na ductilidade.

Tensao verdadeira (MPa)

300 -

Extrusdo

‘ECAP + Recozimento

00 01 02 03 04 05

Deformacéo Verdadeira (%)

Figura 3.7 — Curvas de tensao verdadeira versus deformagao verdadeira dos ensaios de tragao
do material processado por extrusao convencional e do material processado por ECAP

seguido de recozimento.
Fonte: Adaptado de (AGNEW et al., 2004).

A figura 3.8 é uma ilustracao esquematica da amostra processada por ECAP com as

direcdes em que os corpos de prova foram usinados.

A B C
“—>
Plano de

, Cisalhamento  Direcdo de Prensagem

»
L4

Figura 3.8 — Figura esquematica da amostra processada por ECAP com sua posigao em relagéo ao
plano de cisalhamento da matriz de ECAP e as diregbes em que 0s

corpos de prova foram usinados.
Fonte: Adaptado de (AGNEW et al., 2004).
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Na figura 3.9 é possivel ver as curvas de tensado verdadeira versus deformacao
verdadeira dos ensaios de tracdo para as diferentes orientagdes em que 0s corpos
de prova foram usinados. Ao analisar a figura 3.9 é possivel notar que, quando os
ensaios de tracdo sao feitos em varias diregdes, o grande aumento de ductilidade se
restringe aos corpos de prova usinados em apenas algumas diregdes especificas.
Agnew et al. (2004) ao tentarem explicar a aparente contradicdo encontrada por
Mukai et al. (2001), argumentam que a causa da reducao na resisténcia mecanica
nao é o refino de gréaos , mas sim a textura desenvolvida durante o processamento.
O aumento da ductilidade e a consequente reducdo da resisténcia dependem da
direcdo que 0s ensaios mecanicos sao realizados. O material apresenta um
comportamento anisotrépico que no caso de um material policristalino é tipico de

amostras que apresentam textura.

(a) Extrusdo Convencional N (b)
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@ 21 // E
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4l
|
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00 01 02 03 04 05 00 01 02 03 04 05
Deformacéo Verdadeira (%) Deformacéo Verdadeira (%)

Figura 3.9 — Curvas de tensao verdadeira versus deformacgao verdadeira dos testes de tracao feitos em
corpos de prova usinados do material processado por extrusao
e do no material processado por ECAP seguido de recozimento.
A usinagem foi feita nas diregbes especificadas na figura 3.8 .
Fonte: Adaptado de (AGNEW et al., 2004).
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4. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Chapas de magnésio comercialmente puro retiradas de um lingote foram laminadas
e em seguida processadas por ECAP. Foram feitos ensaios de tracdo com o
material laminado e com o material processado por ECAP e o tamanho médio de
grao foi determinado em cada etapa de processamento. A partir dos resultados
obtidos nos ensaios de tracdo foram calculados os coeficientes de sensibilidade a
taxa de deformacéo.

4.1 Materiais

O material estudado € o magnésio comercialmente puro fornecido pela empresa
Rima na forma de lingotes fundidos. Para a montagem dos corpos de prova foi
utilizada uma folha de cobre de 0,3 mm de espessura para cobrir 0 magnésio
comercialmente puro antes do processamento por ECAP. A cobertura de cobre
impede que o magnésio tenha contato direto com a matriz e deslize com mais
facilidade, pois o cobre € um material autolubrificante. Para complementar a
lubrificagéo feita pela cobertura de cobre foi utilizado o bissulfeto de molibdénio
(MoSy), resistente a altas temperaturas. Para realizar a analise da microestrutura

foram utilizados materiais de consumo para metalografia.

4.2 Métodos

4.2.1 Laminacéo

Chapas de magnésio comercialmente puro com 10 mm e 5 mm de espessura foram
retiradas do lingote. Com o intuito de fazer um refino prévio de graos e preparar o
material para o processamento por ECAP, as chapas retiradas do lingote foram
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laminadas a uma temperatura de 400°C. A chapa de 10 mm foi laminada até a
espessura de 4,7 mm e a chapa de 5 mm até uma espessura de 1 mm. As
espessuras de 4,7mm e 1,0mm foram utilizadas para facilitar tanto a montagem dos
corpos de prova para o processamento por ECAP quanto para a usinagem dos
corpos de prova para a realizagao dos ensaios mecanicos. A figura 4.1 é uma foto de
uma chapa de magnésio ao lado do lingote do qual ela foi retirada.

[
Figura 4.1 — Chapa de magnésio comercialmente puro ao lado do lingote do qual ela foi retirada.

4.3 Montagem dos corpos de prova para ECAP

4.3.1 Montagem dos corpos de prova com Iaminas de 4,7 mm

O material laminado até 4,7 mm de espessura foi cortado em laminas menores que

foram lixadas até ficarem com dimensdes (60 x 9,4 x 4,7) mm com o comprimento
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coincidindo com a direcdo de laminacdo. As laminas devidamente dimensionadas
foram unidas duas a duas e cobertas com uma folha de cobre de 0,3 mm de
espessura, assim foram obtidos corpos de prova com dimensées (60 x 10 x 10) mm,
com comprimento apropriado e area de secédo transversal ligeiramente menor que a
area dos canais da matriz de ECAP. A figura 4.2 é uma foto de um corpo de prova
montado com duas laminas de magnésio com 4,7 mm de espessura, cobertas com
uma folha de cobre. Nessa imagem € possivel ver o0 aspecto do corpo de prova apos
o processamento por ECAP.

ki
Figura 4.2 — Foto de um corpo de prova montado, com duas laminas de magnésio
de 4,7 mm de espessura cobertas com uma folha de cobre.

4.3.2 Montagem dos corpos de prova com laminas de 1,0 mm

O material laminado até 1 mm de espessura foi cortado em laminas menores que
foram lixadas até ficarem com dimensées (60 x 9,4 x 1) mm. Para a montagem do
corpo de prova foram utilizadas nove laminas empilhadas e o conjunto foi recoberto
com uma folha de cobre de 0,3 mm de espessura e assim foram obtidos corpos de
prova com dimensdes (60 x 10 x 9,6)mm. A figura 4.3 € uma foto de um corpo de
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prova desmontado. Nessa imagem é possivel ver as laminas de magnésio de 1 mm
de espessura, e a capa feita com a folha de cobre.

Figura 4.3 — Foto de um corpo de prova desmontado com as laminas de magnésio de
1 mm de espessura e a capa feita com a folha cobre.

4.4 Processamento por ECAP

Os corpos de prova foram processados em uma matriz de ECAP com canais de
secao transversal quadrada de aproximadamente (10 x 10) mm, com angulo de
intersecdo de canais @ = 135° e angulo de curvatura externa g = 0° Para
aquecimento da matriz foram utilizadas duas resisténcias elétricas acionadas por um
termostato digital programavel que monitora a temperatura por meio de um termopar
inserido proximo ao plano de intersegdo dos canais da matriz. A figura 4.4 € uma
foto da matriz de ECAP utilizada no presente trabalho. Os dois canais circulares
cujas aberturas aparecem na parte superior da matriz e ao lado do pungéo servem
para inser¢ao das resisténcias elétricas utilizadas para aquecer a matriz.

19



Figura 4.4 — Matriz de ECAP utilizada no presente trabalho.

Utilizando os corpos de prova montados com as laminas de 4,7 mm de espessura
foram realizados quadro passes de ECAP com uma taxa de prensagem de 10
mm/min, utilizando a rota C (rotagdo de 180° entre passes). Os dois primeiros passes
foram realizados a uma temperatura de 200 °C (473K) e os dois ultimos a uma
temperatura de 180 °C (453K). Com os corpos de prova montados utilizando as
laminas de 1Tmm de espessura foram realizados quatro passes de ECAP a uma
temperatura fixa de 200°C (473K). O processamento foi feito seguindo a rota de
processamento C, com uma taxa de prensagem de 10 mm/min.

Para reduzir o atrito entre os corpos de prova e as paredes internas da matriz de
ECAP, além da cobertura de cobre que tem propriedade auto lubrificante, foi
utilizado o bisulfeto de molibidénio (MoS;) que suporta altas temperaturas. Todo o
processamento foi realizado em uma maquina de ensaios universal INSTRON
modelo: 5582, que foi utilizada como prensa. A figura 4.5 € uma foto da maquina de

ensaios utilizada no presente trabalho.
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Figura 4.5 — Maquina de ensaios universal INSTRON - modelo:5582,
utilizada nesse trabalho

4.5 Metalografia

Para determinar o tamanho médio de grao do material foi retirada uma amostra da
parte central do comprimento das laminas de 1mm e 4,7mm de espessura, antes e
apos o processamento por ECAP. Também foi retirada uma pequena amostra do
lingote para a analise da microestrutura do material fundido. As amostras foram
embutidas em resina epoxi e lixadas com lixas de carbeto de silicio de #180, #400,
#600 e #1000. A figura 4.6 é uma foto de algumas amostras de magnésio embutidas

em resina epoxi.
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Figura 4.6 — Amostras de magnésio embutidas em resina epoxi.

Posteriormente foi feito o polimento em pano com solugéao de alcool isopropilico e
alumina até obter uma superficie espelhada. Depois de polida a superficie da
amostra, foi atacada com uma solugdo de 5% de acido nitrico e 95% de etanol para
revelar os contornos de gréo. A figura 4.7 € uma foto da maquina politriz utilizada no
presente trabalho. As amostras devidamente preparadas foram fotografadas em um
microscépio Optico equipado com uma camera USB. A figura 4.8 € uma foto do
microscopio metalografico UNION/ VERSAMET 3, utilizado nesse trabalho.

Figura 4.7 — Foto da politriz, utilizada nesse trabalho.
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Figura 4.8 — Microscéopio metalografico (UNION/ VERSAMET 3)
utilizado nesse trabalho.

As imagens digitais obtidas foram analisadas em um computador utilizando um
software de edicdo de imagens e o tamanho médio de grao foi determinado
utilizando o método do intercepto linear.

4.6 Ensaios de tracao

Os corpos de prova para ensaio de tracao foram usinados a partir das laminas de 1
mm de espessura em uma direcao paralela a direcao de laminacdo. Foram usinados
corpos de prova do material antes e ap6s o processamento por ECAP. O desenho
técnico do corpo de prova foi feito utilizando o software Solid Works. A figura 4.9 é

um desenho técnico do corpo de prova utilizado nos ensaios de tracéo
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Figura 4.9 — Desenho técnico do corpo de prova para ensaio de tragao.
As medidas estdo em milimetros

O servico de usinagem dos corpos de prova foi realizado por uma empresa
especializada, utilizando eletroeroséo a fio. A figura 4.10 é uma foto de um corpo de
prova usinado por eletroeroséo a partir de uma lamina de 1 mm antes do ECAP. Os
ensaios de tracao foram realizados em uma maquina de ensaios universal INSTRON
— modelo: 5582 na temperatura ambiente 27 °C (298K).

|

Figura 4.10 — Corpo de prova para ensaio de tracao usinado por eletroeroséo
a partir de uma lamina de 1 mm antes do ECAP.

A sensibilidade a taxa de deformacao foi determinada utilizando duas metodologias
diferentes. Em uma delas os ensaios de tracdo foram realizados variando a taxa de
deformacédo durante o ensaio. Na segunda metodologia foram realizados varios
ensaios de tracdo com taxas de deformacado diferentes, variando de ensaio para
ensaio.
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S. RESULTADOS

5.1 Microestrutura e tamanho médio de grao

O tipo de microestrutura e o tamanho médio de grao foram determinados para cada
etapa de processamento. A figura 5.1 é uma imagem ilustrativa da estrutura de gréos
do magnésio puro fundido retirado do lingote. Analisando a microestrutura do
material retirado do lingote foi possivel constatar que 0 mesmo possui uma estrutura
de graos grosseira com um tamanho médio de gréo da ordem de 480 um.

Figura 5.1 — Microestrutura do CP-Mg fundido n&o submetido
a nenhum tipo de processamento.

A figura 5.2 € uma imagem ilustrativa onde é possivel ver a microestrutura do
material laminado até 1 mm de espessura que apresenta uma estrutura de gréos
significativamente refinada de distribuicdo bimodal com graos alongados. O material
apresenta regides grosseiras formadas por gréos da ordem de dezenas de

micrometros intercaladas com regides refinadas com grdos da ordem de poucos
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micrdmetros. O tamanho médio de grao determinado para essa estrutura foi de 13
pm.

Fig. 5.2 — Microestrutura do CP-Mg processado por laminagao até uma espessura de 1mm.

A figura 5.3 é uma imagem ilustrativa da microestrutura do material laminado até 4,7
mm de espessura que apresenta uma microestrutura de distribuicdo bimodal com
graos alongados. Existem regidbes com graos da ordem de dezenas de micrémetros
intercaladas com regides com graos de poucos micrometros. O tamanho médio de

grao é de 20 pm.

A figura 5.4 representa a microestrutura do material processado por laminacéo até
4,7 mm de espessura seguida de 4 passes de ECAP sendo os 2 primeiros passes a
200 °C e os 2 ultimos passes a 180 °C que apresenta uma microestrutura
heterogénea com regides formadas por graos grosseiros intercaladas com regides
formadas por graos refinados. Existe uma mistura de graos alongados e graos
equiaxiais e o tamanho médio de grao é de 5,7 um.
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100 pm

Fig. 5.3 — Microestrutura do CP-Mg processado por laminagdo até uma espessura de 4,7 mm.

Fig. 5.4 - Microestrutura do CP-Mg processado por laminacao até 4,7 mm de espessura
seguida de 4 passes de ECAP (2 passes a 200 °C + 2 passes a 180 °C).

A figura 5.5 representa a microestrutura do material processado por laminagdo até 1
mm de espessura seguida de 4 passes de ECAP a 200 °C que por sua vez,
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apresenta uma estrutura de grdos completamente refinada formada por gréos
equiaxiais com tamanho médio de graos de 5 um.

Fig. 5.5 - Microestrutura do CP-Mg processado por laminagao até 1 mm de espessura
seguida de 4 passes de ECAP a 200°C.

Na tabela 5.1 encontram-se resumidas as informagdes do tamanho médio de gréo e
do tipo de microestrutura determinado em cada uma das etapas de processamento

do magnésio comercialmente puro.

Tabela 5.1 — Tamanho médio de gréo e tipo de microestrutura do magnésio

comercialmente puro em cada etapa de processamento

Etapa de Processamento Tamanho médio Tamanho médio Microestrutura
de gréo antes de gréo depois
Fundido e 480 um heterogénea

. . bimodal com gréos
laminado até 4,7 mm 480 pum 20 ym alongados
Laminado até 4,7 mm +
ECAP (2 passes a 200°C + 20 ym 5,6 um heterogénea
2 passes a 180°C)

. . bimodal com gréaos
laminado até 1 mm 480 pm 13 um alongados
Laminado até 1 mm + homogénea com graos
ECAP (4 passes a 200°C) 13 pum Sum equiaxiais
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5.2 Propriedades Mecanicas

A figura 5.6 mostra as curvas de tensdo verdadeira, o, versus deformacao
verdadeira, €, obtidas nos ensaios de tracdo do material processado por laminacao e
do material processado por laminacao e ECAP. Com os resultados dos ensaios de
tracdo realizados em uma diregdo paralela a direcao de laminagdo e paralela a
direcdo do canal de saida da matriz de ECAP, pode-se observar que o material
processado por laminacdo apresenta tensdo de escoamento elevada e ductilidade
reduzida se comparado com o material processado por laminacao e ECAP. Este
comportamento indica que o processamento por ECAP reduz a tensao de

escoamento e aumenta a ductilidade do material.
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T T T T
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€
Fig. 5.6 — Curvas de tensdo verdadeira, o, versus deformagao verdadeira, €, obtidas nos testes de

tracdo do material laminado até 1 mm e do material laminado até 1Tmm e
processado por ECAP (4 passes a 200 °C).

A figura 5.7 mostra as curvas de tensdo verdadeira, o, versus deformacao
verdadeira, €, e também as curvas de taxa encruamento, ®, versus deformacao
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verdadeira, €, obtidas nos ensaios de tracdo do material processado por laminacao e
do material processado por laminagdo e ECAP. Também pode-se observar que o
material processado por ECAP apresenta maior taxa de encruamento o que faz com

que o material tenha um maior alongamento uniforme antes da ruptura.
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Fig. 5.7 — Curvas de tensdo, o, versus deformacao, €, e curvas de taxa encruamento, O, versus
deformacao verdadeira, €, obtidas nos testes de tracdo do material laminado até 1 mm
e do material laminado até 1mm e processado por ECAP ( 4 passes a 200 °C).

Na figura 5.8 sdo apresentadas as curvas de tenséo verdadeira versus deformacao
verdadeira, obtidas nos ensaios de tracdo com taxa de deformacao variavel do
material processado por laminacéo e do material processado por laminagéo e ECAP.
As variacoes na taxa de deformacdo foram feitas em valores multiplos de 10 para
mais ou para menos. A partir das curvas de tensdo verdadeira versus deformacao
verdadeira dos ensaios com a taxa de deformagéo variavel, foi possivel determinar o
coeficiente de sensibilidade a taxa de deformacdo m do material laminado antes e
apds o processamento por ECAP. Os valores encontrados foram m = 0,039 para o
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material laminado até 1 mm de espessura e m = 0,037 para o material processado
por ECAP.
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Fig. 5.8 — Curvas de tensao verdadeira versus deformagéao verdadeira obtidas nos testes de tragcao
com taxa de deformacao variavel do material laminado e
do material laminado e processado por ECAP.

Para efeito de comparacéo o coeficiente de sensibilidade a taxa de deformacéo foi
novamente determinado, s6 que desta vez utilizando as curvas de tensao verdadeira
versus deformacdo verdadeira dos ensaios realizados com vérias taxas de
deformacédo modificadas de ensaio para ensaio. Na figura 5.9 sdo apresentadas as
curvas de tensdo verdadeira versus deformacado verdadeira do material processado
por laminagéo e do material processado por laminacao e ECAP, obtidas nos ensaios
de tracdo com diferentes valores de taxa de deformacdo. Os coeficientes de
sensibilidade a taxa de deformacédo encontrados foram m = 0,042 para o material
laminado e m = 0,042 para o material processado por ECAP
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Fig. 5.9 — Curvas de tenséo verdadeira versus deformagéo verdadeira obtidas nos testes de tragao
com taxas de deformagao fixas do material laminado e do material laminado
e processado por ECAP.

Na tabela 5.2 sdo apresentados os valores do coeficiente de sensibilidade a taxa de
deformacédo determinados nos ensaios com taxa de deformagdo sendo variada ao
longo do ensaio e em diferentes ensaios com taxas de deformagéo diferentes.

Tabela 5.2 — Coeficientes de sensibilidade a taxa de deformag&o do magnésio comercialmente

puro antes e apds o ECAP, determinados utilizando dois métodos diferentes.

Método Laminado ECAP
taxa de deformacéo variada 0,039 0,037
diferentes ensaios 0,042 0,042
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6. DISCUSSAO DOS RESULTADOS

Pela dificuldade em se encontrar na literatura informagbes sobre Magnésio
comercialmente puro processado por ECAP nas mesmas condigcbes do presente
trabalho, os resultados aqui apresentados serdo comparados com os de outras
pesquisas em que o processamento foi realizado em condicdes mais proximas

possiveis.

6.1 Refino de grao

O que se refere como eficiéncia no refino de grao nas discussbes seguintes € a
reducao percentual do tamanho de grao. Comparando os presentes resultados com
os de outros trabalhos € possivel enfatizar alguns aspectos principais. O primeiro é
que através do processamento do magnésio comercialmente puro por ECAP é
possivel refinar significativamente a estrutura de graos desse material. No presente
trabalho partindo de um tamanho médio de graos de 480 um foi possivel chegar a
um tamanho médio de graos de 5,6 um que equivale a uma redugéo de 98,8% no
tamanho médio de grdo. O material foi previamente laminado a 400 °C e a espessura
foi reduzida de 10 mm para 4,7 mm em seguida foram realizados 4 passes de ECAP
sendo que os 2 primeiros passes foram realizados a 200 °C e os 2 Ultimos passes a
180 °C. O processamento foi realizado seguindo a rota C, utilizando uma matriz com
angulo de intersecao ¢ = 135°.

Também no presente trabalho a partir do material fundido com tamanho médio de
grao igual a 480 um foi possivel chegar a um tamanho médio de grdao de 5 um que
equivale a uma reducdo de 99% no tamanho médio de grdo. O material foi
previamente laminado a 400 °C com reducdo da espessura de 5 mm para 1 mm
seguida de 4 passes ECAP a 200 °C. O material foi processando seguindo a rota C

em uma matriz com angulo de intersegcao ® = 135°.
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No trabalho de Gan et al. (2009) partindo de um tamanho médio de grao de 900 pum
apods 4 passes pela matriz de ECAP com angulo de interse¢cédo ® = 90° a 350 °C
também seguindo a rota C, foi possivel chegar a um tamanho médio de grao igual a
38 um que equivale a uma reducao de 95,8% no tamanho médio de grdo. A menor
reducao no tamanho de grao alcangado no processamento feito por Gan et al. (2009)
se comparado ao do presente trabalho pode ser explicada pela diferenca da
temperatura de processamento. O refino de grao ndo é muito eficiente quando o
processamento € realizado em temperaturas altas por causa dos fenbmenos de
recristalizacdo e crescimento de graos que ocorrem de forma acentuada nessas
temperaturas (YAMASHITA et al., 2001).

Biswas et al. (2010), partindo de um tamanho médio de grao de 21 um conseguiram
ao final do segundo passe de ECAP um material com tamanho médio de grao de 6,3
KUm que equivale a uma redugdo de 70% no tamanho médio de grao. Nesse trabalho
0 magnésio comercialmente puro previamente laminado foi processado em uma
matriz com @ = 90° a 250 °C seguindo a rota A. Como o tamanho médio de grao
inicial tem um valor muito préximo ao do material laminado até 4,7 mm de espessura
utilizado no presente trabalho e o tamanho médio de grao alcancado nos dois
trabalhos também foi muito préximo. Biswas et al. (2010) conseguiram praticamente
o mesmo refino de grdo que o presente trabalho realizando apenas a metade dos
passes. Tais resultados podem ser explicados pelo uso da matriz de ® = 90° que
segundo as equacdes 3.1 e 3.2 gera a cada passe o dobro da deformacdo mecanica,
se comparada com a matriz de ® = 135% Os mesmos autores reduziram
gradativamente a temperatura do processamento a partir do quinto passe. Foram
realizados 8 passes de ECAP sendo que oitavo passe foi realizado na temperatura
ambiente. Ao término do processamento foi possivel chegar a um tamanho médio de
grao de 250 nm.

Li et al (2011), utlizando pressdo contraria processaram o0 magnésio
comercialmente puro em uma matriz com ® = 90° a 200 °C seguindo a rota C.
Partindo de um tamanho de grao inicial de 980 um chegaram a um tamanho médio

de gréo de 7 um que equivale a uma reducao de 99,3% no tamanho médio de grao.
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O maior refino de gréao se comparado ao presente trabalho pode ser justificado pelo
uso da matriz de @ = 90° que gera, como previsto pelas equacdes 3.1 e 3.2, uma

deformacgédo mecéanica maior no material.

6.2 Propriedades mecénicas

Outro aspecto importante a ser salientado € o aumento da ductilidade do material e a
reducao da resisténcia mecanica, que aparentemente acompanham o refino da micro
estrutura. Analisando os dados da figura 5.5, no ensaio de tracdo a temperatura
ambiente 25°C (298K), o material apenas laminado chegou a uma deformacao de
aproximadamente 7%. Ja o material laminado e processado por ECAP alcangcou uma
deformacéao de quase 10%. Tais resultados aparentemente contradizem a relagcéo de
Hall-Petch, pois o material processado por laminagéo seguida de ECAP possui um
tamanho de grdo menor e uma resisténcia mecéanica também menor se comparado
com o mesmo material apenas laminado. De acordo com Agnew et al. (2004) esse
comportamento se deve a textura desenvolvida durante as etapas de processamento
e depende da diregdo em que 0s ensaios de tracao sao realizados.

Esse mesmo comportamento pode ser verificado nos resultados de Gan et al. (2009)
onde o material inicialmente sem processamento algum, no ensaio de tracao, chegou
a uma deformacao de quase 4% e 0 mesmo material processado por ECAP chegou
a uma deformacao de quase 6%.

Analisando os resultados dos ensaios de tracdo, utilizando varias taxas de
deformacéao (figura 5.7), nas curvas referentes aos ensaios realizados com taxa de
deformacdo 10° s e 10* s, ndo é possivel notar o aumento da ductilidade. Para
essas taxas de deformacado tanto o magnésio laminado quanto o processado por
ECAP chegaram a deformag¢des maximas em torno de 7,5%. Porém o ensaio feito
com o material processado por ECAP utilizando uma taxa de deformacéo de 10°s™
alcancou uma deformagdo muito maior que a dos outros, passando de 15% sem o

corpo de prova romper. Tal comportamento sugere que a ductilidade aumenta com a
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reducéo da taxa de deformacéo, mas os resultados encontrados nesse trabalho néo

sao conclusivos.

Os valores do coeficiente de sensibilidade a taxa de deformacdo encontrados,
utilizando ensaios com taxa de deformacgéao variavel e ensaios com diferentes taxas
de deformacao, foram muito préximos. Del valle e Ruano (2006), ao determinarem o
coeficiente de sensibilidade a taxa de deformacédo para uma liga AZ31 em ensaios
realizados a 300K, 325K e 350 K, verificaram que o valor de m aumenta com a
temperatura e com a tensdo. Os valores de m para o magnésio comercialmente
puro, encontrados no presente trabalho, sugerem que esse coeficiente tem um valor
muito pequeno se determinado em ensaios feitos em temperatura ambiente.
Levando-se em conta as precisdes nas medidas de tensédo e deformagéo durante o
ensaio de tracdo e o erro experimental gerado no calculo do coeficiente m nao é
possivel determinar, através dos ensaios de tracao feitos em temperatura ambiente,
se depois do processamento do magnésio puro por ECAP ouve um aumento da
sensibilidade a taxa de deformagao.
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7. CONCLUSOES

O uso da laminacdo como uma etapa intermediaria de processamento, para fazer
um refino prévio da microestrutura do magnésio comercialmente puro € um caminho
possivel para processar esse material por ECAP em temperaturas moderadas em
torno de 0,5 Tg, e também de se obter uma estrutura de graos refinada e

homogénea.

Através do processamento por laminagéao seguida de tratamento termo-mecanico de
ECAP é possivel melhorar a ductilidade do magnésio comercialmente puro. O
aumento da ductilidade é sempre acompanhado de uma reducdo da tensao de

escoamento do material.
A sensibilidade a taxa de deformacao tanto para o magnésio puro laminado quanto

para o laminado seguido de ECAP possuem valores muito proximos na temperatura

ambiente.
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