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Eu digo olhando para os préximos 100 anos que existem duas
tendéncias no mundo hoje. A primeira tendéncia é em diregédo
ao que chamamos de uma civilizagdo tipo um, uma civilizacédo
planetéria ... O perigo é a transi¢éo entre o tipo zero e o tipo
um que é onde estamos hoje. Somos uma civilizagéo tipo zero.
Ndés obtemos nossa energia de plantas mortas, petréleo e
carvdo. Mas se vocé tiver uma calculadora, podera calcular
quando atingiremos o status de tipo um. A resposta é: em
cerca de 100 anos, nos tornaremos planetarios. Nos seremos
capazes de aproveitar toda a producéo de energia do planeta
Terra. Vamos brincar com o clima, terremotos, vulcdes.
Qualquer coisa planetaria com a qual vamos brincar. O periodo
de perigo é agora, porque ainda temos a selvageria. Ainda
temos todas as paixdes. Temos todas as ideias sectarias e
fundamentalistas circulando por ai, mas também temos armas
nucleares. capaz de aniquilar a vida na terra. Entdo eu vejo
duas tendéncias no mundo hoje. A primeira tendéncia é em
direc@o a uma sociedade multicultural, cientifica e tolerante, e
em todos os lugares que vou vejo aspectos desse nascimento.
Por exemplo, o que é a Internet? Muitas pessoas escreveram
sobre a Internet. Bilhfes e bilhdes de palavras escritas sobre a
Internet, mas para mim, como fisica, a Internet € o comeco de
um sistema telefénico do tipo um, um sistema telefénico
planetario. Por isso, temos o privilégio de estarmos vivos para
testemunhar o nascimento de uma tecnologia do tipo ... E 0
gue é a Unido Europeia? A Unido Europeia é o comeco de uma
economia do tipo um. E como é que estes paises europeus,
que se massacraram desde que o gelo derreteu ha 10.000
anos, como é que se uniram, puseram de lado as suas

diferencas para criar a Unido Europeia? ...

Michio Kaku (2010), qguando perguntado sobre a possibilidade

da autodestruicdo da humanidade.



Resumo

OLIVEIRA, M. U. Estudo Morfolégico, Estrutural e de Corrosao frente a
Recuperacédo/Recristalizagcdo DinAmica de Ligas de Aluminio 6063 Laminadas a
Frio. 2019. XXX f. Tese (Doutorado em Ciéncia e Engenharia dos Materiais —
Programa de Pés-Graduacgdo em Ciéncia e Engenharia de Materiais. Universidade
Federal de Pelotas, Pelotas, 2019.

A producdo mundial de aluminio vem aumentando nos ultimos anos, motivada pelo
avanco tecnologico, que permite, por exemplo, a substituicdo de pecas que antes
eram fabricadas em aco, por pecas fabricadas em aluminio, além da possibilidade de
ciclos de reciclagem praticamente infinitos. Neste trabalho foram estudados os
comportamentos da liga de aluminio 6063, com tratamento térmico T9, laminada a
0,13 m/min, 0,75 m/min, 1,36 m/min, 2,00 m/min e 2,60 m/min, com reducdes de 10%,
13%, 16%, 19%, 22% e 25% por velocidade de laminacdo. Foram empregadas as
técnicas de microdureza Vickers, microscopias 6ptica, eletrénica de varredura e de
forca atbmica, além das técnicas eletroquimicas de polarizacdo potenciodinamica e
espectroscopia de impedancia eletroquimica. Os resultados mostraram que, em dado
percentual de deformacgédo, o material sofreu uma redugcédo de sua dureza, o que
aponta para o fendbmeno da recristalizacdo dinamica. Este comportamento também foi
percebido nas curvas de polarizacdo potenciodindmica. Com as técnicas de
microscopia eletrénica de varredura e espectroscopia de energia dispersiva foi
possivel observar o comportamento das microcélulas de corrosao que se formaram
na interface entre os intermetalicos e a matriz, através de presenca mais acentuada
de oxigénio nesta regido, além da caracterizacao quimica qualitativa destas fases, as
quais eram compostas por aluminio (em menor quantidade que na matriz) silicio,
magnésio e ferro. O uso da espectroscopia de impedancia eletroquimica permitiu
constatar a presenca de comportamentos capacitivos e indutivos, denotando os
processos de corrosao e passivacao, respectivamente, com a variagao da frequéncia.
Por fim, a microscopia de forca atbmica mostrou que as amostras laminadas com
menor velocidade apresentaram uma superficie mais rugosa, enquanto as laminadas
em velocidades mais elevadas tiveram uma maior ondulacdo superficial. Como
conclusdes, este trabalho indicou a presenca de recuperacdo ou recristalizacéo
dindmica em todos os grupos de amostras e que quanto maior a velocidade de
laminacdo mais pronunciado € este efeito. Tal efeito foi acompanhado pelos
resultados de microscopia éptica e de polarizacdo potenciodindmica. Através da
microscopia eletronica de varredura e espectroscopia de energia dispersiva foram
verificados a homogeneidade de distribuicdo de particulas e processo corrosivo entre
estas particulas e matriz. A microscopia de forca atdmica indicou a transicdo de uma
superficie rugosa para uma superficie ondulada, com a elevagédo da velocidade de
laminacdo. A espectroscopia de impedancia eletroquimica mostrou um
comportamento relativamente complexo, com a presen¢ga dos comportamentos
resistivo, indutivo e capacitivo, além de um elemento de fase constante, os quais
resultaram na presenca de um loop indutivo e um semicirculo capacitivo completo.

Palavras chave: Laminacdo. Corrosdo. Liga de aluminio 6063. Recuperacao
dindmica. Recristalizagdo dinamica.



Abstract

OLIVEIRA, M. U. Morphological, Structural and Corrosion Studies on Dynamic
Recovery/Recrystallization of 6063 cold rolled Aluminum Alloys. 2019. XXX f.
Thesis (Doctor in Materials Science and Engineering — Postgraduate Program in
Materials Science and Engineering. Federal University of Pelotas, Pelotas, 2019.

The world production of aluminum has been increasing in recent years, motivated by
the technological advance, which allows, for example, the replacement of parts that
were previously made of steel by parts made of aluminum, beyond the possibility of
practically infinite recycling cycles. In this work was studied the behavior of the
aluminum alloy 6063, with T9 heat treatment, rolled at 0.13 m/min, 0.75 m/min, 1.36
m/min, 2.00 m/min and 2.36 m/min, with reductions of 10%, 13%, 16%, 19%, 22% and
25% per roll speed. Was Vickers microhardness, optical microscopy, scanning electron
and atomic force techniques were used, as well as the electrochemical techniques of
potentiodynamic polarization and electrochemical impedance spectroscopy. The
results showed that, in a given percentage of deformation, the material suffered a
reduction of its hardness, which points to the phenomenon of dynamic recrystallization.
This behavior was also observed in the potentiodynamic polarization curves. With the
techniques of scanning electronical microscopy and dispersive energy spectroscopy it
was possible to observe the behavior of the microcells of corrosion that formed at the
interface between the intermetallic and the matrix, through a more pronounced
presence of oxygen in this region, besides the analyzes chemical qualitatives of these
phases, the which were composed of aluminum (less than in the matrix) silicon,
magnesium and iron. The use of electrochemical impedance spectroscopy allowed to
verify the presence of capacitive and inductive behavior, denoting the corrosion and
passivation processes, respectively, with the frequency variation. Finally, the atomic
force microscopy showed that the rolled samples with lower velocity presented a
rougher surface, while the rolled at higher velocities had a greater surface ripple. In
conclusion, this work indicated the presence of recovery/recrystallization dynamic in
all sample groups and that the higher the lamination speed, the more pronounced this
effect is. This effect was accompanied by results of optical microscopy and
potentiodynamic polarization. Through scanning electron microscopy and dispersive
energy spectroscopy the homogeneity of particle distribution and corrosive process
between these particles and matrix were verified. The atomic force microscopy
indicated the transition from a rough surface to a wavy surface with increasing
lamination speed. Electrochemical impedance spectroscopy showed a relatively
complex behavior, with the presence of resistive, inductive and capacitive behaviors,
as well as a constant phase element, which resulted in the presence of an inductive
loop and a complete capacitive semicircle.

Keywords: Rolled. Corrosion. 6063 aluminium alloy. Dynamic recovery. Dynamic
recrystallization.
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1 INTRODUCAO

A incessante busca pela melhoria em tudo na vida nos faz buscar novas
tecnologias, a fim de tornar produtos e servicos mais eficientes, para que possamos
viver com maior qualidade. Com os sistemas mecanicos isto ndo é diferente, visto que
sua eficiéncia é um fator preponderante quanto a competitividade. Uma das formas
de alcangar esse objetivo é atraveés da substituicdo dos materiais empregados por
outros com especificagdes superiores. Um exemplo disso é o estudo da possibilidade
da substituicdo dos tubos de aco por tubos de aluminio nos sistemas de ar
condicionado de veiculos automotores, realizados por Ziobro (2018), na tentativa de
reduzir o peso do automovel e, por consequéncia, diminuir o consumo de combustivel
e a emissao de poluentes. A pesquisa concluiu que, entre as ligas de aluminio 3103,
5049, 6060 e 6063, a que apresentou maior resisténcia a tracao, apos uma exposicao

de 20 dias a um meio corrosivo (pH 2,8-3), foi a liga 6063, com cerca de 240 MPa.

Segundo Cardoso (2011), esta tendéncia a substituicdo de materiais pode ser
comprovada pela crescente producdo do aluminio, motivada principalmente pelo
consumo chinés, que passou de 12,9% para 41,3% da producé&o mundial, do ano 2000
para o ano 2010. A China também €, atualmente, o maior produtor mundial de
aluminio, tendo sua producado intensificada a partir de 2003, conforme dados
estatisticos da The International Aluminium Institute (2019b), motivada pelo seu
ingresso, em 2001, na OMC, atingindo em 2018 uma producédo de 33.328 mil
toneladas, contra 4.885 mil toneladas do CCG.

No Brasil, apesar da producdo do aluminio ser relativamente alta, em funcéo
de suas reservas de bauxita (minério usado como matéria prima na producdo do
aluminio), a producéo apresentou queda, devido ao cenario econémico do pais até
2015, em que o PIB chegou a -3,5%. A partir de 2016 a economia brasileira
apresentou melhora, chegando em 2018 com PIB de 1,4% (ADVFN, 2019; BORGES,
2015; MATUCCI, 2013).

O custo de energia elétrica representa cerca de 35% do custo total na producéo
do aluminio, conforme estimativa de Matucci (2013). Melo (2009) indica que esse valor
corresponde a cerca de 15 MW.h para se produzir uma tonelada de aluminio.
Conforme a The International Aluminium Institute (2019a), essa quantidade de energia
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se deve a alta reatividade do aluminio e das fortes ligagbes que este forma com o
oxigénio. Essa quantidade de energia € suficiente para abastecer, em meédia, 95
residéncias por um més, segundo dados do final de 2017 obtidos pela revista Isto E
(2018).

O aluminio, mesmo requerendo grandes matrizes energéticas para viabilizar
sua producdo, possui grande relevancia na producéo de pecas e equipamentos nos
mais diversos ramos da industria, que vao desde pecas para industria aeronautica e
aeroespacial, compondo até 80% de uma aeronave e 90% de um veiculo espacial,
até a fabricacéo de panelas, passando por aplicacfes na industria eletroeletrénica, na
fabricacdo de condutores de energia elétrica e radiadores de calor para dispositivos
semicondutores (ALL ABOUT ALUMINIUM, 2019a; PEREIRA, 2017; OLIVEIRA,
2015).

Ainda sobre as aplicacdes do aluminio, em 2012 foi produzida pela ODD
Guitars (2019) a primeira guitarra elétrica com corpo em aluminio, a Heavy Metal
Guitar fabricada a partir de uma impressora 3D, apresentado por Ridden (2012). A
tecnologia consiste na deposicdo de uma fina camada do metal sobre um anteparo,
sendo o aluminio fundido, apenas nas regides de interesse, pela acao de um laser. O

processo € repetido camada apés camada.

A realizacao deste trabalho foi motivada por dois grandes estimulos, sendo o
primeiro os resultados obtidos no trabalho de mestrado, que apontou a presenca de
recristalizacdo dinamica a partir de 25% de reducado de espessura na laminacéao a frio
de uma liga de aluminio 6063, e o segundo, a grande quantidade de trabalhos
cientificos, em linhas de pesquisas semelhantes, citadas ao longo deste texto, nos
quais existem resultados que remetem a recuperacao dinamica, porém sem a mencgao

a tal fenbmeno.

Em trabalhos anteriores de Adeosun (2011), Oliveira (2015) e Ye (2019), foi
verificada a presenca da recristalizacdo dinamica na deformacéo a frio da liga de
aluminio 6063, com o tratamento térmico T9. Thangapandian (2018) verificou a
presenca desse fendbmeno na deformacéo da mesma liga em temperaturas elevadas
(200-300 °C).
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O grande leque de vantagens na utilizag&do do aluminio em substituicio a outros
materiais € inegavel. Um problema que pode surgir no processo produtivo é a
ocorréncia da recristalizacdo dinamica durante a deformacdo a frio. O uso da
deformacédo a frio, no intuito de se elevar a resisténcia mecanica, promove 0
aguecimento do material, em funcdo do atrito e do deslocamento de massa. Esse
aguecimento ativa processos termodinamicos, 0s quais imputam um efeito reverso na
melhoria esperada pela deformacao a frio. Tais efeitos podem, em alguns casos,
requerer alteracdes dos parametros do processo produtivo, o que necessita de grande
conhecimento técnico sobre os materiais envolvidos (RAO, 2014a; TODAYAMA,

2005).

O desencadeamento do processo de recuperacdo ou de recristalizacao
dindmica em um liga de aluminio promove uma reducdo da densidade de defeitos
microestruturais, principalmente as discordancias, conforme Sarkar (2016). Revankar
(2017) afirma que essa reducao de defeitos reduz a quantidade de sitios de nucleacéo
dos intermetalicos no tratamento térmico de envelhecimento, o que reduz a resisténcia
mecanica final da liga. Como efeito pratico, a presenca da recuperacdo ou da
recristalizacdo dindmica no processamento a frio de uma liga de aluminio trara como
consequéncia a necessidade de uma maior quantidade de trabalho mecanico a frio, a
fim de compensar a recuperacao dinamica, tornando o processo mais dispendioso

energeticamente.

Este trabalho tem por objetivo verificar a presenca dos fenbmenos de
recuperacao e recristalizacao dinadmica no processo de laminacéo a frio de uma liga
de aluminio 6063 tratada termicamente T9, variando a velocidade de laminacéo e a
reducdo de area percentual. De forma a atingir o objetivo principal do trabalho serédo

verificados:

a) A presenca da recuperacao ou da recristalizagao dinamica a partir da variacéo
da velocidade de laminacao;

b) A presenca da recuperacdo ou da recristalizacdo dindmica a partir da variacado
do percentual de reducéo de area;

c) A variagao de forma e tamanho de gréo, de maneira qualitativa;

d) O comportamento da resisténcia a corrosdo com a variacao da velocidade de

laminacéo;
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e) O comportamento da resisténcia a corrosdo com a variagdo do percentual de
reducdo de area;
f) Avariacdo na qualidade superficial com a variacéo da velocidade de laminacéao;

g) O comportamento eletroquimico da camada superficial de 6xido de aluminio.

Para atingir tais objetos, o material sera devidamente tratado e ensaiado,
através das técnicas de microscopia, microdureza Vickers, além de ensaios de
caracterizacao eletroquimica de polarizacdo potenciodinamica e espectroscopia de

impedancia eletroquimica.
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2 REFERENCIAL TEORICO

2.1 Aspectos gerais sobre o aluminio: producéo e processamento

O aluminio, o 13° elemento quimico na tabela periddica, trivalente, com
estrutura cristalina CFC e ponto de fusdo de 660,2 °C, é um metal de grande
importancia, sendo utilizado nos mais diversos ramos da industria, de acordo com a
Royal Society of Chemistry (2019). Segundo a ALMET Metal (2019) o aluminio é o
metal mais abundante na crosta terrestre, representando cerca de 8% da massa solida
do planeta, o que corresponde ao terceiro lugar em ocorréncia na natureza, perdendo

apenas para o oxigénio e silicio, respectivamente.

Diferente do cobre e do ferro, que, segundo Cevolli (2019) e Weeks (2013),
foram descobertos e beneficiados a mais de 5.000 anos, a histéria do aluminio é mais
recente, sendo este produzido na forma metalica em 1825, conforme Estrudena
(2019) e Robinson (2003). Apesar de ter a sua producao iniciada em 1825, somente
em 1890, de acordo com RUSAL (2007), que se chegou no patamar de 200 ton

produzidas.

A importancia do aluminio esta ligada a uma combinacdo de caracteristicas
fisicas e quimicas, que lhe conferem leveza com relativa resisténcia mecanica, altas
resisténcia a corrosao, condutividades térmica e elétrica, o que possibilitam o seu uso
em aplicacbes classicas, como em redes de transmissdo e distribuicdo de energia
elétrica, estruturas civis e sistemas de troca térmica (EPPES, 2011; KENT, 1985;
MAZZOLANI, 2006; NDT RESOURCE CENTER, 2019; SHIMADA, 1988).

Além destas, em estudos recentes, foram desenvolvidas ligas de aluminio para
aplicacbes especificas, como a Sealium (liga da série 5000 coberta com Al203),
utilizada na construgdo naval, a ALUMOLD®, (ligas das séries 2000, 5000 e 7000)
utilizada na fabricacdo de moldes para modelagem por injecdo, e a AIRWARE®, (liga
da série 2000) usada na construcdo de aeronaves, todas desenvolvidas pela
Constellium, além da ALON® Optical Ceramic (oxinitrato policristalino de aluminio),
ceramica de alta transparéncia (acima de 85%) e resisténcia mecanica, utilizada na
producdo de janelas de protecédo balistica. Uma outra aplicacdo, que possibilitou a

fabricacdo de placas eletrénicas com dimensdes reduzidas € a insercdo de uma fina
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camada dielétrica seguida de uma camada de aluminio, logo abaixo da camada de
cobre. Dessa forma, pode reduzir ou até eliminar o uso de radiadores de calor nos
componentes semicondutores (AMITRON, 2019; CONSTELLIUM, 2015, 2019a,
2019b; GENTILMAN, 1985; SURMET, 2017).

Para se chegar no aluminio metélico ha uma série de processos anteriores, que
parte da extracdo do minério bauxita seguindo por diversas etapas de beneficiamento,
até o produto final. A bauxita, ap0s extraida, passa pelo processo de refino Bayer,
seguida da descilicacdo e digerida em uma solucdo de NaOH para formar uma outra
solucéo, rica em NaAl(OH)4. Posteriormente, o NaAl(OH)4 € separado do residuo da
bauxita, através do processo de clarificacdo, quando ocorre a sua precipitacdo e
resfriamento. Na ultima etapa do refino, o Al20s3 cristalizado € calcinado, e o restante,
NaOH com vestigios de Al203 retornam para a digestdo. (SILVA FILHO, 2007;
SPARKS, 2010; THE INTERNATIONAL ALUMINIUM INSTITUTE, 2019c).

A obtencdo do aluminio finaliza com o processo Hall-Héroult de reducéo
eletrolitica, que tem como matéria prima o Al203 obtido pelo processo Bayer. Por ser
um processo baseado em eletrélise, € nesta etapa que se concentra a maior demanda
de energia da cadeia produtiva do aluminio, com cerca de 90% do total. segundo
Kwande (2014) e Nagem (2013).

Uma outra etapa do processo de producdo do aluminio € a reciclagem, visto
gue esse pode reciclado infinitas vezes, mantendo suas propriedades. O aluminio
pode ser reciclado infinitas vezes e, para tal, utiliza apenas 5% da energia da producao
do aluminio novo. Além disso, h4 a geracdo de emprego e renda (catadores,
cooperativas, etc.) (ASSOCIACAO BRASILEIRA DO ALUMINIO, 2019;
RECICLOTECA, 2019; RICCHINI, 2019).

Finalizada a producéao do aluminio metalico, algum (ou mais de um) processo
de fabricacdo deve ser utilizado para torna-lo um produto funcional. Os principais
processos empregados séo a fundi¢cdo, na qual o aluminio e vazado em um molde
gue possui 0 negativo da forma final, a metalurgia do pé, que utiliza pé metalico como
matéria prima, o qual € inserido em um molde, prensado e sinterizado, 0S processos
de usinagem, que dao forma aos materiais atraveés da remocao de material na forma
de cavaco, dentre outros (ANGELO, 2009; MURTTHY, 2017; SANDERS, 2001).
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Um tipo de processo de fabricagdo mecéanica de grade importancia no
beneficiamento do aluminio € a conformac&o mecéanica. Os processos de laminacao,
0s quais fazem parte deste grupo, merecem um grande destaque, visto que séo
utilizados em quase todos os produtos obtidos por metalurgia, em pelo menos uma
etapa do processo de fabricagéo. O processo de laminacéo consiste na passagem de
um material entre dois cilindros paralelos que giram em sentidos opostos, afastados a
uma distancia inferior a espessura da matéria prima, que confere ao material uma
forma geralmente plana (também é utilizada na fabricacdo de produtos ndo planos).
Conforme Ferreira (2010), o material deforma devido as elevadas tensdes de
compressdo e cisalhamento superficiais combinadas, aplicadas pelos cilindros, as
quais também sdo responsaveis pela tracdo do material. O processo de laminacao
pode ser realizado a quente, com o0 material em uma temperatura acima da
temperatura de recristalizacdo, em que a estrutura bruta de solidificagdo, com
granulacao grosseira é transformada em uma estrutura de granulacao equiaxial e mais
fina. Apds a laminagéo a quente, caso 0 processo continue, segundo Bresciani Filho
(2011) a laminacéo se d& a frio, ou seja, em temperatura ambiente, em um produto
agora semiacabado. Nestas condi¢des, em funcao do alongamento dos gréos e pela
temperatura se situar abaixo da temperatura de recristalizacdo, ocorrera o aumento
da resisténcia mecanica do material. Como na laminacéo a frio a formacéao de 6xidos
€ quase nula, faz-se o uso de cilindros com melhor acabamento superficial. Outro fator
preponderante em se tratando de acabamento superficial € a velocidade de
deformacédo. Ferreira Filho (2008) e Oliveira (2016) afirmam que, quanto menor a
velocidade de deformacgédo, melhor sera o acabamento superficial do material

deformado.

Arigela (2015) e Alécio (2015) afirmam que, de acordo com a relacdo de Hall-
Petch (relacdo empirica entre o tamanho do grdo com o limite de escoamento), o refino

de gréos realizado através da deformacdo plastica de um material, € uma forma

econdmica de se aumentar a sua resisténcia mecanica.
2.2 Ligas de aluminio

O aluminio, obtido pelos processos de refino e reducéo, apresentam uma

guantidade indesejada de impurezas, como ferro, cobre e silicio, as quais sdo
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removidas através de um processo de refusdo, a uma temperatura de 800 °C,
resultando em um aluminio de elevada pureza (ALL ABOUT ALUMINIUM, 2019b).

Conforme a AZO Materials (2019) e a The Aluminium Association (1998), as
aplicacbes comerciais do aluminio de elevada pureza se restringem a fabricacdo de
condutores de eletricidade, embalagem de alimentos e elementos que serdo expostos

a um ambiente agressivo, sem que a resisténcia mecanica seja um fator relevante.

Uma aplicagéo inovadora, para o aluminio com 99,5% de pureza, foi estudada
por De Matteis (2012), que experimentou 0 seu uso como elemento de sacrificio em

estruturas civis expostas a abalos sismicos.

As aplicagcdes do aluminio voltadas aos elementos estruturais, como na
indUstria aeroespacial, ttm como requisito a resisténcia mecanica. De acordo com
Oliveira (2015) e The Aluminium Association (2019), para que seja possivel o uso do
aluminio nessas condi¢Bes, sdo necessarias algumas modificacdes no material,
sendo uma delas a adicdo de elementos de liga, como o cobre, o estanho, o litio, o
magneésio, o manganés, o silicio e o zinco, de forma controlada, os quais podem
representar até 15% da liga em peso. Estas adi¢cdes, segundo Rana (2012),
melhoram, além da resisténcia mecanica, a resisténcia a corroséo, a soldabilidade e
a fundibilidade.

O aluminio e suas ligas séo classificados em dois grandes grupos, sendo eles,
as ligas de aluminio trabalhaveis por deformacéo a frio e as ligas de aluminio para
producdo de pecas diretamente pelo processo de fundicdo. Contido em ambos o0s
grupos se encontram as classificacdes de ligas de aluminio trataveis termicamente,
guando ha a possibilidade de se aumentar a resisténcia mecanica via tratamento
térmico, e as ligas de aluminio ndo trataveis termicamente, divididas em séries ou em
familias, identificadas pelo primeiro de quatro digitos que as nomeiam, de acordo com
os elementos de liga adicionados (MELO, 2017; PIMENTA, 2017).

A Ultima classificacao das ligas de aluminio, trataveis ou ndo termicamente, para
fundicdo ou para trabalho mecénico, consiste, conforme Carvalhosa (2014), na
indicacdo de sua condicdo metallrgica, através de uma letra, sendo F para estado
bruto de fuséo, O para recozido, H para encruado, W para solubilizado e T para ligas

tratadas termicamente e com condicdes metallurgicas diferentes das citadas. A
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condigc&o metallurgica T citada ainda se divide em dez estados, de acordo com a ordem
e a presenca de deformacado a quente e/ou a frio, além dos tratamentos térmicos de

solubilizac&o e envelhecimento (natural ou artificial) (SIQUEIRA, 2015).

Conforme Cunha (2018), além da adi¢édo de elementos de liga, as propriedades
de uma liga de aluminio podem ser modificadas através de tratamento térmico ou por

deformacéo a frio.
2.3 Processamento térmico das ligas de aluminio

Os tratamentos térmicos sdo aplicados as ligas de aluminio trataveis
termicamente com o intuito de melhorar algumas de suas propriedades,
principalmente a resisténcia mecanica. Para tal, segundo Shrivastava (2019), essas
ligas sdo submetidas a dois tipos de tratamentos térmicos, o de solubilizacdo e o de

envelhecimento.

No tratamento térmico de solubilizacdo, a liga de aluminio é aquecida até o
campo monofasico do diagrama de fases da liga, quando a solubilidade dos elementos
de liga aumenta. De acordo com Sreeharan (2019) e Duan (2019), o material é
mantido nesta temperatura por um tempo suficiente para que a dissolucdo dos

elementos de liga seja completa em todo o volume do material.

Posteriormente o material € resfriado rapidamente, a fim de manter
sobressaturacédo da solucédo sélida, alcancada com a solubilizacdo, em temperatura
ambiente, mantendo a liga em uma condicao metaestavel. Essa condi¢ao permite que,
segundo Zangrandi (2006), ocorra uma reducdo dos efeitos da precipitacéo
heterogénea, impedindo a nucleacao e crescimento dos precipitados semicoerentes,
nas discordancias e contornos de subgrdos?!, e dos precipitados incoerentes nos
contornos de gréao. Alguns autores, como Maia (2012) e Sena (2002) chamam a etapa

de resfriamento rapido de témpera.

Para uma liga da série 6xxx, alvo de estudo deste trabalho, com silicio e
magnésio como elementos de liga principais, de acordo com Segundo (2016), no

tratamento térmico de solubilizacdo ocorre a dissolugcdo do magnésio, dentro do

1 Arranjos complexos de discordancias que formam grdos no interior de um grdo alongado por
deformacéo plastica (PEREIRA, 2016).
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campo monofasico (fase a) do diagrama de fases pseudobinario da Figura 1b (retirado
da proporcao de equilibrio de Mg2Si do diagrama ternario de fases do sistema Al-Mg-
Si — Figura l1a) de forma mais pronunciada que os outros elementos. Também,
conforme Lima (2012), juntamente com o magnésio, ocorre a dissolucao do silicio,
formando lacunas. O excesso de silicio esferoidiza na matriz do aluminio. Corréa
(2014) coloca que o diagrama pseudobinario, uma simplificacdo do diagrama ternario
de fases do sistema Al-Mg-Si, pode ser assim representado em condi¢cdes de

equilibrio, quando a relacdo de silicio para magnésio € de 1,73:1 em massa

(24,30;§Mg e 28,08;;"80. A solubilidade maxima do Mg2Si no aluminio é de 1,85% a 595

°C.
°C
a+liquido °
600 q 595 °C
a 1,85%
400
200 a+Mg,Si
0
Al 10 Al 1 o2 3
Percentual em peso de Sl % Mg,Si

(@) (b)

Figura 1 — Diagrama de fases de uma liga de aluminio da familia 6xxx. Em (a) o diagrama ternario, com
a indicacdo da regido de equilibrio estequiométrico do intermetalico Mg.Si e o (b) diagrama
pseudobinério a partir da indicagdo em (a).

Fonte: adaptados de Nascimento, 2015, p. 44; Osuch, 2018, p. 2.

O tempo entre o fim da solubilizacdo e o resfriamento deve ser o menor
possivel, a fim de evitar a formacdo de precipitados ndo desejaveis, que, segundo
Maia (2012), reduzem a resisténcia final do material. Também deve-se tomar o
cuidado com a continuidade da exposicdo da liga a temperatura ambiente apds o
resfriamento, pois, decorrida esta etapa, se desencadeia 0 processo de
envelhecimento natural. Para diminuir esse efeito, conforme Oliveira (2015) e Glindiiz
(2008), o material deve ser mantido sob refrigeracédo, quando o tratamento posterior

for de envelhecimento artificial e ndo for realizado logo em seguida da solubilizag&o.



29

Oliveira (2001) cita que esta temperatura deve ser de -12 °C para conservagao de até
7 dias, ou de -23 °C para conservacao até 30 dias. O tempo de resfriamento apds a

solubilizacdo é determinado a partir dos diagramas TRC, como o da Figura 2, de
acordo com a liga trabalhada.

EN AW-6063 Liga solubilizada a 540 °C por 20 min
Fracdo massica Si Fe Cu Mn Mg Cr Zn Ti
em % 0,500 0,0190 0,020 0,030 0,470 0,005 0,030 0,013

500 = \_/Dureza Vickers apos
l - manuten¢ado a 25 °C min

—_— por 7 min, seguido de

© 400 4 envelhecimento artificial

© L \r\ 180 Cpor4dh.

- A

o

(@)

o

5

=

10° 10" 107 10° 10°* 10° 10°
Tempo [s]

Figura 2 — Tempos de resfriamento apds a solubilizacdo para uma liga de aluminio 6063, solubilizada
a 540 °C.

Fonte: adaptado de Milkereit, 2012, p. 90; 2014, p. 2642.

Verma (2013) obteve um gradiente de na formacao de fases em um gradiente
de taxa de resfriamento na solidificacdo de uma liga de aluminio 6063. Tal fenébmeno
foi observado através de difracdo de raios-x, na qual foi verificada uma variacdo na
guantidade das fases a-AlFeSi, B- AlFeSi e AlIFeMgSi, e pelo aumento no tamanho de

grao com a reducao da taxa de resfriamento, ilustrados na Figura 3.
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Figura 3 — Variacé@o das caracteristicas de uma liga de aluminio 6063 com a taxa de resfriamento. (a)
Aumento no tamanho de gréo com a reducéo da taxa de resfriamento e (b) alteracdo na quantidade
das fases com variacdo da taxa de resfriamento.

Fonte: Verma, 2013, p. 280.

Carvalhosa (2014) cita em sua dissertacdo que a quantidade do intermetalico
Mg2Si esta diretamente ligada a presenca de ferro e manganés no aluminio. O silicio
forma, preferencialmente, compostos com estes dois elementos, de maneira que,
quanto mais ferro e manganés houver no aluminio, mais silicio devera haver também
para formar Mg2Si. De forma secundaria, a presenca de ferro nas ligas de aluminio da
série 6xxx tem a funcgéo de refinar o intermetalico Mgz2Si, melhorando as propriedades

mecanicas da liga, de acordo com Corréa (2014).

O ferro, durante o vazamento de uma liga da série 6xxx, forma o composto
intermetalico B-AlFeSi (AlasFeSi), com estrutura cristalina monoclinica, responséavel
pela reducéo da trabalhabilidade da liga. Um tratamento térmico de homogeneizacao
transforma esse composto em a-AlFeSi (AlsFe2Si), o qual possui uma estrutura
cristalina hexagonal, melhorando a trabalhabilidade da liga. A homogeneizacéo é
realizada de forma semelhante a solubilizacdo, porém com maior tempo de
manutencdo em temperatura elevada e resfriamento lento (no forno), na qual o
composto a-AlFeSi se forma a partir da nucleagcédo heterogénea sobre as placas de (3-
AlFeSi, seguido pela quebra destas placas, culminando na transformacao, conforme
a Figura 4 (CORREA, 2014; KUIJPERS, 2003, 2004; ROSEFORT, 2019).
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© B-AFesi O o-AFes

Figura 4 — Esquema de transformacao da fase 3-AlFeSi na fase a-AlFeSi. (a) Nucleacdo da fase a-
AlFeSi centro, (b) nucleagéo da fase a-AlFeSi na ponta, (c) divisdo dos nicleos da fase a-AlFeSi, (d)
guebra da fase B-AlFeSi e (e) ciclo completo com a formacao da fase a-AlFeSi.

Fonte: adaptado de Rodriguez, 2008, p. 64-65.

A Figura 5 mostra duas imagens de MEV, apontando para uma das particulas
para caracterizagdo qualitativa por EDS, indicando a presenca da fase ternaria a-

AlsFe2Si, do sistema Al-Fe-Si, em uma liga de aluminio 6063.

Espectro

10pym

© Elemento | Al Fe | Si | Mg
Espectro | 69,3 | 24,06,3]0,3

Figura 5 — Caracterizagao da fase a-AlsFe2Si em uma liga de aluminio 6063 (a) por MEV, mostrando a

distribuicdo da fase a-AlsFe2Si, (b) por MEV e EDS, indicando o pontos de medigéo, (c) e o resultado

do EDS em porcentagem de massa.

Fonte: adaptado de Donik, 2018, p. 73.

Em seu trabalho, Lima (2012) verificou que, durante o tratamento térmico de
solubilizacéo, o silicio evolui de uma forma acicular para uma forma esférica, a qual,
com a continuidade da solubilizacdo, ocorre a coalescéncia destas particulas,
tornando a microestrutura mais grosseira, fazendo com que a resisténcia mecanica

caia.
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Maia (2012) n&o obteve sucesso na tentativa de reduzir custos operacionais
com a eliminagéo do tratamento térmico de solubiliza¢éo de uma liga 6061, verificando
gue com a auséncia desse tratamento a variacdo da dureza obtida pelo posterior
tratamento térmico de envelhecimento foi pouco significativa. Isto se deve ao fato de
que, nestas condi¢des, ndo h4 uma quantidade significativa de elementos a serem

precipitados no envelhecimento.

Decorridos o tratamento térmico de solubilizacdo e o resfriamento rapido da
peca, recorre-se, posteriormente, ao tratamento térmico de envelhecimento ou
deformacédo plastica a frio. Ainda segundo Kapil (2019), este procedimento deve ser

realizado o mais rapido possivel.

A Figura 6 ilustra os esquemas de tratamentos térmicos de solubilizacdo e
envelhecimento, além da deformacéo a frio, para obtencéo de ligas de aluminio com

as condicdes metallrgicas T3, T4, T6 e T8.

A SO'Ub.Qiza‘Pﬁo Solubilizaggo
A\
Resfriamento em agua Resfriamento em agua
o )
o . ‘T Envelhecimento
= Envelhecimento & 7
5 Artificial 2 Artificial
E T8 T3 g
o
g (a) ) Y . £ (b) __________ T6 T4
= ! : © : :
20 20!
/ - ,'ﬂ Ll
/ Tempo [h] / Tempo [h]
Pré-deformagao Envelhecimento Envelhecimento
Natural Natural

Figura 6 — Representacdo esquemaética dos tratamentos térmicos de solubilizacdo e envelhecimento
na obtenc¢do das condi¢cGes metallrgicas (a) T8 e T3, e (b) T6 e T4.
Fonte: adaptado de Li, 2017, p. 424.

O tratamento térmico de envelhecimento pode ser realizado em temperatura
ambiente, o qual recebe o nome de envelhecimento natural, ou com aquecimento
forcado, nomeadamente envelhecimento artificial. Como no envelhecimento ocorre a
precipitacdo de curto alcance dos elementos dissolvidos na solubilizacédo, esse
tratamento requer um tempo para que seja eficaz. O envelhecimento natural, por ser
realizado em temperatura menor, requer um tempo maior, se comparado com 0
envelhecimento artificial. A Figura 7 exemplifica a relacdo tempo, temperatura e

dureza para o tratamento térmico de envelhecimento (FALLAH; POZNAK, 2018).
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Figura 7 — Variagdo da dureza para uma liga de aluminio 6061 em funcédo da temperatura e do tempo
de envelhecimento (a) artificial e (b) natural solubilizado a 520 °C.
Fonte: adaptado de Abdel-Rahman, 2010, p. 11;Tan, 2009, p. 285.

No inicio do tratamento térmico de envelhecimento ocorre a precipitacdo do
silicio, visto que a sua solubilidade € menor se comparada com a do magnésio,
formando aglomerados, que se distribuem de forma homogénea na matriz rica em
aluminio. Estas formacg6es sao facilitadas pelas lacunas originadas na solubilizacdo e
mantidas pelo resfriamento rapido (DE HASS, 2001; LIU, 2012; MOHAMED, 2012).

Posteriormente, com a difusdo do magnésio para as lacunas agora preenchidas
com silicio, ocorre a formacdo das zonas de Guinier-Preston, as quais, segundo
Castella (2015), possuem um formato de discos planares, com espessura de 0,4-0,6

nm e diametro de 8-10 nm, paralelo ao plano (010), como esquematizado na Figura 8.

g o (@)
/; in'?
700/ @Iurﬂl ‘ \
de
nid d
M@
’ 00 ‘ ‘ Plano da
d d zona GP ‘ Mg
1 s e
1 @, @ Diesio se o,
T 9 ° 9 ¢ [001]
‘ ‘ [010]
) [100]

Diregéo de repeticéo

Figura 8 — Representacdo esquematica de (a) uma placa de zona GP em uma liga AIMg:Si e de (b)
uma célula unitaria de uma liga AlMgSi com uma zona GP no plano (200).
Fonte: adaptados de Matsuda, 1998, p. 1165; Povoden-Karadeniz, 2013, p. 95.
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Ragab (2018) e Zhao (2017) afirmam que, com a continuidade do tratamento
de envelhecimento, as zonas de Guinier-Preston evoluem para uma forma acicular na
direcdo [100], a qual passa a ser conhecida como fase 3", totalmente coerente. Da
fase B” a evolugao prossegue desta para a fase 8’, semicoerente, que possui a forma
de bastonetes, na direcao [100], finalizando na fase [3, totalmente incoerente, com
precipitado na forma de placas. Na Figura 9 é possivel visualizar as fases formadas
na evolucéo do processo de envelhecimento.

(b)

Figura 9 — Fases formadas no tratamento térmico de envelhecimento. (a) Fase p”, (b) fase B’ e fase .
Fonte: Aval, 2015, p. 20.

Durante o tratamento térmico de envelhecimento, as fases que surgem
possuem estruturas cristalinas diferentes. Cui (2014) relata que a estrutura cristalina
da fase B € do tipo antifluorita e Sheppard (2013) e Vissers (2007) afirmam que a
estrutura cristalina da fase ’ € do tipo hexagonal. J4 a fase p”, segundo Derler (2002),
possui estrutura cristalina monoclinica com base levemente distorcida. Tais estruturas

sdo mostradas na Figura 10, com seus respectivos parametros de rede.
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Figura 10 — Estrutura cristalina das fases (a) p”, (b) B’ e (b) B.
Fonte: adaptado de Andersen, 1998, p. 3294; Nakamura, 2010, p. 315; Zhang, J, 2018, p. 020018-2.

De acordo com Nascimento (2015) e Zhao (2018), quando o precipitado atinge
a fase B3, perdendo a condicdo de instabilidade, diz-se que o tratamento térmico é de
superenvelhecimento, devido ao elevado tempo de exposi¢cdo a temperatura elevada.
Siqueira (2012) enfatiza que este fenbmeno provoca a redugdo da resisténcia
mecanica do material. Nesta fase, o precipitado possui dimensdes grandes, como

esquematizado na Figura 11, em relacdo aos anteriores.

B

—>

Estado inicial Solubilizado Envelhecido Superenvelhecido

(a) (b) (c) (d)
Figura 11 — Esquema representativo das etapas de tratamento térmico em ligas de aluminio. (a) Estado
inicial, (b) solubilizado, (c) envelhecido e (d) superenvelhecido.
Fonte: adaptado de Siqueira, 2012, p. 29.

2.3.1Trabalho mecéanico a frio

O trabalho mecéanico a frio ou deformacao a frio, promove na maior parte dos
metais um aumento em sua resisténcia mecanica. Esta condicdo surge da energia
utilizado no processo, a qual, na sua maior parte, € liberada na forma de calor e outra
parte, cerca de 10%, € associada ao aumento de defeitos, principalmente

discordancias. Este aumento no niumero de discordancias é oriundo de uma série de
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obstaculos a sua movimentacgéo livre durante a deformacdo, como, principalmente,
particulas de segunda fase, outras discordancias, atomos de soluto e contornos de
grao (ALMEIDA FILHO, 2005; MIKHAYLOVSKAYA, 2019).

Martins (2014) afirma que um dos modelos mais acreditados para a
multiplicacdo no namero de discordancias € o mecanismo de Frank-Read, ilustrado
na Figura 12. Com base nesta representacdo, uma linha de discordancia imobilizada
recebe uma tenséo cisalhante, apresentando um raio de curvatura proporcional, até
atingir a forma de um semicirculo. A partir deste ponto, com uma tensao agora
decrescente, o raio de curvatura aumenta, até que 0os segmentos se encontrem, se

anulando e formando um grande anel, restaurando a discordancia original.
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Figura 12 — Evolugdo do mecanismo de Frank-Read (ordem da esquerda para direita e de cima para
Ilgzz(toe):. adaptado de Zhang, Y, 2018, p. 15.

Conforme Esposito (2006), a energia retida na forma de defeitos torna o
material instavel termodinamicamente, o que leva ao endurecimento do material, na
forma de encruamento. Esta alteracdo microestrutural, segundo Martins (2014), esta

diretamente associa a EDE. Low (2000) relata que quando a EDE é baixa, Figura 13a,
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caso dos metais com estrutura CCC, as discordancias apresentam uma distribuicao
mais homogénea e com baixa mobilidade, se comparada com os metais de estrutura
CFC, de alta EDE, Figura 13b, na qual a mobilidade das discordancias € maior, o que
facilita a aniquilacdo destas. A aniquilacdo das discordancias ocorre quando elas
estdo em um mesmo plano e possuem sinais opostos ou quando estdo em planos
diferentes e possuem vetores de Burgers com sinais opostos, e se encontram a partir
da combinacdo do escorregamento e da escalada. Desta forma, metais de alta EDE
tem uma menor densidade de discordancias para uma mesma quantidade de

deformacéo, como é o caso do aluminio e de suas ligas.

(b)

Figura 13 — Distribuicdo das discordancias em metais com (a) baixa EDE e (b) alta EDE.
Fonte: Padilha, 2005, p. 14-15.

A alteracdo microestrutural refletida pela deformacéo plastica a frio faz com que
ocorra uma alteracdo na forma dos graos, passando estes de uma forma equiaxial
para uma forma alongada, com alinhamento preferencial coincidindo com a direcao
da deformacao, aumentando a area total de contornos de grdo. Macroscopicamente,
esta alteracdo é responsavel pela subdivisdo de grdos grosseiros em diversos
componentes cristalogréficos, ativados pela rotacédo do cristal, formando bandas de
deformacéo e bandas de cisalhamento. A subdiviséo do cristal prossegue, em escala
microscopica, através dos mecanismos de multiplicacdo de discordancias, as quais,
guando combinadas, formam células de discordancias. Estes grupos celulares séo
separados por DDW e MB, os quais, com o aumento da deformacé&o, se tornam mais
achatados e as formagfes DDW e MB s&o substituidas por estruturas lamelares do

tipo LB, como esquematizado na Figura 14 (CORREA, 2014; OLIVEIRA, 2009).
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Contornos Lamelares (LBs)

(b)

Figura 14 — Esquema microestrutural de amostras encruadas apoés (a) deformacdes intermediarias e
(b) grandes deformacdes.
Fonte: Oliveira, 2009, p. 67.

Esta modificacdo recebe o nome de encruamento e, conforme a deformacéao
plastica aumenta, a tensédo necessaria para dar continuidade a deformacéo também
aumenta, como ilustrado na Figura 15 (CORREA, 2004; NAIZABEKOV, 2018).
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=, 150 Material com 03 passes de laminagao
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Figura 15 — Influéncia do encruamento sobre as curvas tensdo-deformacéo em ago de baixo carbono.
Fonte: adaptado de Rahmatabadi, 2017, p. 27.

Uma forma utilizada para quantificar o encruamento sofrido pelo material apos
deformacéo a frio, é através da reducéo percentual sofrida pelo mesmo. De acordo

com Zhang, W. (2016), este calculo depende do processo de deformacédo aplicado,
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podendo ser utilizadas as variacdes de area e de espessura. Como nos processos de
laminacéo a frio a variacdo da largura € muito menor que a variacdo na espessura,
como mostra a Figura 16, pode ser utilizada a reducédo da espessura para o calculo

da reducéao percentual.
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Figura 16 - Influéncia da tensao relativa no escorregamento na variacéo da (a) espessura, (b) largura
e (c) comprimento em um corpo de prova laminado a frio.
Fonte: adaptado de Mitek, 2018, p. 189.

Campana (2009) verificou uma redug¢do no tamanho de grao em uma liga de
aluminio 6082, extrudada com relacbes de extrusdo de 3,9 e 27,3, as quais
apresentaram reducdo no diametro médio dos grdos de 50,57% (no centro da

amostra) e de 10,00% (na superficie da amostra).
2.3.2Corroséo das ligas de aluminio

Nas ligas de aluminio da série 6xxx, assim como nas demais séries, em
condicBes normais de temperatura, pressao e atmosfera, com pH na faixa 4,0-8,5,
ocorre a formacao de uma camada protetora de 6xido na superficie do material, a qual
leva a passivacao da liga, reduzindo a velocidade da corrosdo. Ja em meios &cidos
(pH<4,0) e em meios alcalinos (pH>8,5) a corrosdo do aluminio se da de forma
acelerada, sendo esta eletroquimica ou quimica, respectivamente (FERRARI, 2013;
FONTINHA, 2012).

A Figura 17 representa o diagrama de Pourbaix do sistema aluminio-agua, em
uma temperatura de 25 °C. Este diagrama identifica as regides de imunidade,
passivacao e corrosdo do aluminio. Ainda Roberge (2008) ressalta que no diagrama

de Pourbaix é possivel identificar comportamentos diferentes em funcédo da variacao
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da concentracdo molar de espécies diluidas no ambiente. Na Figura 17 é possivel
identificar a variacdo da faixa da regido de passivagdo, a qual reduz com a
concentracdo molar das espécies diluidas no ambiente, para concentracdes molares
de 10° [faixa (0)-(0)], 1072 [faixa entre (-2)-(-2)], 10 [faixa (-4)-(-4)] e 10 [faixa (-6)-(-
6)].
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Figura 17 — Diagrama de Pourbaix do sistema aluminio/agua a 25 °.
Fonte: adaptado de Birbiliz, 2011, p. 576.

Conforme exposto na Figura 18, El Haleen (2013) verificou a reducdo na
suscetibilidade a corrosao do aluminio exposto a uma solucdo de 2 M de HCI com o
aumento da concentracdo do composto organico tiossemicarbazida. Nesse caso, 0
aumento da concentracdo da tiossemicarbazida na solucdo propiciou adsorgcéo e a

precipitacdo dos seus complexos de cloro na superficie do metal.
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Figura 18 — Curva de polarizacdo de uma liga de aluminio em uma solucédo de 2 M de HCI, com

diferentes concentraces de tiossemicarbazida.
Fonte: adaptado de El Haleen, 2013, p. 8.

Segundo Santos (2011), no Diagrama de Pourbaix, ha uma regido
termodinamicamente estavel, na qual o aluminio € imune a corrosao, e uma regiao de
passivacdo, em que se forma o filme protetor na superficie do aluminio, desacelerando
0 processo corrosivo. Por fim, nas regides de corrosao, também chamadas de ativas,
o aluminio é termodinamicamente instavel e o processo corrosivo se desencadeia de

forma acelerada.

Prabhu (2017) estudou a variacdo na taxa de corrosao de uma liga de aluminio
6063 em um meio acido, composto por diferentes concentracdes de HsPOas, e em um
meio basico, composto por diferentes concentracées de NaOH, ambos a 30 °C, dentro
das regides ativas de acidez e basicidade, respectivamente, do diagrama de Pourbaix.
A partir dai constatou que, com a elevagédo da concentracdo de ambas solucdes, as
taxas de corrosdo também se elevaram, conforme Figura 19. Também verificou uma
depressao nos semicirculos dos diagramas de Nyquist para as mesmas condi¢cdes
citadas. Esse fato, de acordo com Charitha (2017), ocorre por conta de uma
heterogeneidade da capacitancia da superficie do metal, originada pela nao
homogeneidade e da porosidade do filme protetor. Prabhu (2017) ainda comprovou

que, independente da concentracdo da solucéo, as curvas de polarizacdo quase néo
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apresentaram variacao de inclinacao, indicando que a variagao da taxa e corrosdo em

funcdo da concentracdo do meio quase nao altera o mecanismo de corroséao.
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Figura 19 — Ensaios eletroquimicos de uma liga de aluminio 6063 exposta a varias concentragdes de
eletrélito a 30 °C. Curvas de Tafel em (a) HsPOas e (b) NaOH, e diagramas de Nyquist para (c) HsPOas e

(d) NaOH.

Fonte: Prabhu (2017), p. s2235-52237.

O aluminio, em condigbes normais de temperatura, pressdo, pH e umidade,

possui uma reatividade termodinamica muito alta, em funcdo do seu potencial de
eletrodo ser bastante negativo (-1,66 mV). Esse fato propicia a sua rapida oxidacao,

acarretando na formacdo quase que instantanea de um filme de 6xido em sua

superficie. Apesar da reatividade termodinamica e da velocidade de formacé&o do filme

de oOxido, esse comportamento acaba sendo benéfico, pois nestas condi¢cdes

ambientais o filme de 6xido ndo reage com o meio, protegendo o aluminio. A formacéo
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do filme de 6xido, ou camada passivada, ocorre conforme as Equacdes 1-3 (HYMEL,
2014; KOCZERA, 2017).

2A1-2A1 +6e° (1)
0,+2H,0+6e"—60H +H, ()
2A1F* +60H —2AI(OH)g (3)

Pontes (2017) complementa que o hidroxido 2AI(OH)s se transforma no 6xido

Al203.3H20, responsavel pela passivagédo do aluminio.

De acordo com Moreira (2012), em meios com maiores concentracbes de
umidade, a espessura da camada de O0xido aumenta, dando origem a uma camada
hidratada e porosa, composta por y-AIOOH, Al203.3H20 ou Al(OH)s.

Panagopoulos (2018) comparou a resposta a fadiga de uma liga de aluminio
6082 exposta ao ar e trés diferentes pHs. Concluiu que, comparando o
comportamento da liga meios acidos, alcalinos e neutros com o comportamento ao ar,

o tempo até a fratura (rrr) cai, e a suscetibilidade a fratura (Iscc) aumenta, conforme

Figura 20.
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Figura 20 — Resposta em fadiga de uma liga de aluminio 6082 em funcdo do pH do meio (a) na relacédo
tempo-fratura e (b) no indice de suscetibilidade & corrosdo sob tensao.
Fonte: adaptado de Panagopoulos, 2018, p. 8.

A corrosdo no aluminio, conforme Yasakau (2018), se apresenta principalmente
por pites, que ocorrem de forma furos rasos, penetracdes profundas ou rebaixamentos

com diferentes formatos. Zhuang (2018) explica que a corrosao intergranular,
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juntamente com a corrosao por pites, formam os principais mecanismos de corrosao
nas ligas de aluminio, os quais ocorrem de forma localizada, em funcao da presenca

de particulas intermetalicas.

A formacdo de pites e a corrosdo intergranular sdo caracterizadas pela
formacao de microcélulas de corroséo, formadas pelas particulas de fases distribuidas
ao longo dos contornos de gréo (principalmente as que contém silicio, devido a sua
maior nobreza em relacdo ao aluminio), que atuam como catodo, e a matriz rica em
aluminio, que atua como anodo. Tal fato € evidenciado na Figura 21, a qual mostra a
presenca de precipitados no contorno de gréo, assim como a formagéo de pites nessa
regido (Sekularac 2018).

Contagem

&

200 . n
Mg || Si Cr T Fe
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keV 2 o e
Figura 21 — (a) Microscopia eletrénica de transmisséo do contorno de gréo, (b) zoom em (a), mostrando
a fase B, (c) analise de EDS de (a) e (d) formagéao de pites no contorno de gréo.
Fonte: adaptado de Chen, 2019, p. 261,263.

Ainda no contexto do desencadeamento do processo corrosivo entre a matriz
rica em aluminio e as fases presentes, Eckermann (2008) verificou uma significativa

corrosdo no entorno das particulas de Mg2Si, como mostrado na Figura 22.
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Erosao

Figura 22 — Pontos de corrosdo na matriz rica em aluminio e erosado ao redor dos intermetalicos a base
de MgSi.
Fonte: Eckermann (2008), p. 847.

Wu (2013) comparou a evolugéo das taxas de corrosdo entre uma liga de
aluminio 6063 e uma liga Al-12,3%Si-0,26%Mg quase eutética e evidenciou que, tanto
em uma solucao aquosa de 3,5% de NaCl quanto em uma solucdo aquosa de 4% de
H2S0O4, a liga de aluminio 6063 obteve uma maior resisténcia a corrosdo. Segundo 0
autor, isso se deve ao fato da maior quantidade de formacéo de células de corrosao,
as quais ocorreram entre o aluminio primario e a fase eutética, e entre a fase eutética
e o silicio em excesso. A Figura 23 que contém curvas de polarizacdo

potenciodindmica e curvas de perda de massa, mostram os resultados obtidos.
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Figura 23 — (a) Curvas de polarizacdo potenciodindmica em solu¢do aquosa de 3,5% de NaCl e (b)
curvas de perda de massa em solugdo aquosa de H2SO4, para as ligas de aluminio (1) 6063 e (2) Al-
12,3%Si-0,26Mg quase eutética.

Fonte: adaptado de Wu, 2013, p. 382.



46

2.4 Recuperacdo e recristalizagcdo dinédmica

A deformacédo plastica oferecida aos metais nos processos de fabricacdo
mecanica altera suas caracteristicas mecanicometallUrgicas, como 0 surgimento de
bandas de cisalhamento, as quais atravessam uma quantidade significativa de graos.
As bandas de cisalhamento s&o heterogeneidades que se desenvolvem,
principalmente, em condi¢des de deformacao plastica adiabatica com elevadas taxas
de deformacdo nas regides mais internas do material. A Figura 24 exemplifica a
formacdo das bandas de cisalhamento (LINS, 2006; TRAJANO 2016).

.‘:.m ‘
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(b)

Figura 24 — Micrografias exemplificando a formacdo de bandas de cisalhamento em uma liga de
aluminio 6063. (a) Bandas de cisalhamento e (b) comparativo entre grao apenas deformado (D) e gréo
deformado com a formagé&o de subgréos (S).

Fonte: adaptado de Kumar, 2017, p. 483.

A formacdo destas bandas de cisalhamento é influenciada por algumas
caracteristicas do material, como tamanho de grdo, orientacdo cristalogréfica,
elementos de liga e temperatura, com uma tendéncia de proporcionalidade com o
aumento no tamanho de grao (MIRANDA, 2012).

Lins (2009) indica que a formacao de bandas de cisalhamento esta diretamente
ligada a falha repentina de materiais ducteis por fratura, quando impostos a uma
deformacédo plastica severa, pelo fato de constituirem um local preferencial para a
nucleacéo, o crescimento e a coalescéncia de defeitos. No forjamento em temperatura
criogénica em uma liga de aluminio 6063, Vendra (2017) observou em suas

experimentacdes que a quantidade das bandas de cisalhamento aumentou (aumento
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da espessura) com 0 aumento na quantidade de passes de forjamento, como pode
ser verificado nas micrografias da Figura 25.

Bandas de
cisalhamento

Figura 25 — Micrografia de uma liga de aluminio 6063 (a) ndo forjada, (b) forjada em 6 passes, (c)
forjada em 15 passes e (d) forjada em 24 passes.
Fonte: adaptado de Vendra, 2017, p. 20.

Em um de seus trabalhos, Duckham (2001) observou, a partir da variagdo da
taxa de deformacdo e da temperatura, a tendéncia de formacdo de bandas de
cisalhamento em uma liga aluminio com 1% de magnésio, resumido na Figura 26,
indicando que quanto menor a temperatura de deformagdo e quanto maior a
quantidade de deformacdo, maior serd a tendéncia de formacdo de bandas de

cisalhamento.
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Figura 26 - Tendéncia de formac¢éo de banda de cisalhamento em uma liga de Al-1%Mg em funcao da
deformacéo e da temperatura de deformagéo, para uma taxa de deformagéo de 1 s
Fonte: adaptado de Duckham, 2001, p. 2742.

Oliveira (2009) afirma que nas bandas de cisalhamento ocorre um acentuado
escorregamento localizado, durante a deformacao plastica, sem critério cristalografico
definido, com uma inclinacdo em relacéo a direcao de deformacao na faixa de 30-60°.
Este fendbmeno ocorre principalmente em regimes de deformacéo plastica severos ou
em alta velocidade, predominantemente compressivos, em materiais de granulagéo
grosseira e de alta EDE, como as ligas de aluminio com teores elevados de magnésio.
Lins (2006) complementa que nestes processos de deformacéo plastica o tempo para
dissipagdo do calor para a vizinhanca da regido cisalhada ndo € suficiente,
acarretando na elevacdo localizada da temperatura, podendo desencadear o

processo de recristalizagao no interior das bandas de cisalhamento.

Segundo lzumi (2018), nestas condicbes de deformacdo, ocorre a
manifestacdo de mecanismos termicamente ativados, como o deslizamento cruzado,
que movimenta as discordancias em hélice, e a escalagem, responsavel pelo
movimento das discordancias em aresta, fazendo com que as discordancias formem
uma estrutura celular a partir do seu rearranjo. Em funcdo disto, pode ocorrer um
equilibrio dindmico entre as taxas de geracdo e aniquilacdo de discordancias, que,
segundo Catorceno (2013), reduz a energia armazenada pelo acumulo de
discordancias, o que possibilita a formacao de células e subgréos, através da rotacao

dos reticulados cristalinos sobre os contornos de grdo, conforme a Figura 27.
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Figura 27 — Representacdo esquematica da formacédo de novos graos e subgrdos em uma liga de
magnésio. (a) Rotacéo dos reticulados cristalinos, (b) inicio da recuperagao dindmica e (c) migracéo e
coalescimento local dos contornos de graos e subgraos, formando contornos de alto angulo.
Fonte: Catorceno, 2013, p. 32.

Este fendbmeno, conhecido como recuperacao dinamica, promove a reducao da
tensdo necesséria a continuidade da deformagéo, como indica a Figura 28 (SOUZA,
2010).

Encruamento

Recuperagéo dindmica

Recristaliza¢édo dinamica

Resisténcia
a deformacéo

Go
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Figura 28 — Representacdo esquematica da contribuicdo da recuperacéo e da recristalizacao dinamica
no encruamento.
Fonte: Souza, 2010, p. 22.

A energia térmica que desencadeia 0 processo de recuperacdo dinamica tem
€ impulsionada pela elevacao da temperatura, em funcéo do deslocamento de massa

e do atrito sofridos pelo material durante a deformacéo pléstica a frio (REN, 2018).

McQueen (1988) concluiu em seu trabalho que a recuperacao dinamica surge

a partir do rearranjo das discordancias para sitios de menor energia, crescendo
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uniformemente e a uma taxa constante, influenciada diretamente pela tensao aplicada

e/ou pela taxa de deformacédo imposta.

Em uma liga de aluminio 6101 tratada termicamente T8 ndo envelhecida e
envelhecida a 170 °C por 10 min, 4 h e 20 h, Zidani (2016) obteve um comportamento
tipico de recuperacdo dindmica na variagdo da quantidade de deformacgédo a frio,

conforme ilustra a Figura 29.
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Figura 29 — Efeito da variacdo na quantidade de deformacao a frio em uma liga de aluminio 6061 T8.
Fonte: adaptado de Zidani, 2016, p. 13.

Liu (2012) verificou, através da variacao da taxa de deformacéo e temperatura,
o comportamento de uma liga de aluminio 6063 através de diagramas tensao
verdadeira versus deformacéo verdadeira. Seus ensaios comprovaram gue, para essa
liga, a tensdo cai com o0 aumento da temperatura de deformag&o e com o aumento da
quantidade de deformacgdo. Tais comportamentos sdo tipicos de materiais que
apresentam algum tipo de reducao de resisténcia mecanica com a elevacéao da direta
da temperatura ou, indiretamente, através da elevacéo da quantidade de deformacéo,

conforme Figura 30.
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Figura 30 — Diagramas de tenséo versus deformacéo verdadeiras para uma liga de aluminio 6063 com
taxas de deformacéo de (a) 0,01 s, (b) 0,1 s?, (c) 1ste (d) 10 s
Fonte: adaptado de Liu, 2017, p. 6-7.

Changela (2013) comparou a varia¢ao da dureza em uma liga de aluminio 6101

laminada a frio e criolaminada, com reducfes de espessuras de 10%, 20%, 30% e

40%, conforme Figura 31. Verificou que a elevacdo de dureza na liga criolaminada foi

maior, em funcdo da supressdo dos mecanismos de recristalizacdo dinamica,

culminando na elevagéo da densidade de discordancias.
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Figura 31 — Variagdo da dureza Vickers em uma liga de aluminio 6101 em fun¢éo da reducgéo de

espessura em 10%, 20%, 30% e 40%.
Fonte: adaptado de Changela, 2013, p. 1.

Oliveira (2015) detectou a presenca de recuperacao dinamica na deformacao

a frio de uma liga de aluminio 6063 tratada termicamente T6 e T9, a partir de uma

reducdo de espessura em um processo de laminacdo a frio, que refletiram no

comportamento eletroquimico da liga, como mostrado na Figura 32. Quando houve a

prevaléncia da recuperagao dindmica, a resisténcia a corrosado da liga aumentou com

a reducdo da espessura em 25%, 40% e 55%, diferente do ocorreu nas outras

reducdes, em que o aumento da microdureza Vickers por encruamento aumentou.
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Figura 32 — Variagdo da corrente de polarizacdo potenciodindmica e da microdureza Vickers com a

variacdo da reducao percentual de area grau de deformacao.
Fonte: adaptado de Oliveira, 2015, p. 75, 79.
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Najafi (2018) atribui uma causa para reversédo da influéncia da recuperacéo
dindmica a partir de uma determinada quantidade de deformagéao, como obtido por
Changela (2013) e Oliveira (2015). Como justificativa argumenta que, a0 mesmo
tempo que a recuperacdo dinamica ocorre, 0s processos de elevacdo na densidade
de discordancias ndo param. Porém nesta etapa, o resultado liquido é favoravel a
recuperacdo dinamica, o qual passa a reverter para quantidades maiores de

deformacéo.

Na deformacéao a frio de uma liga de aluminio 6063, Adeosun (2011) constatou
gue na faixa de 8-14% de reducéo de espessura houve uma reducéo da dureza, a
qual refletiu na variacéo da resisténcia elétrica neste mesmo intervalo de deformacao,

como mostra a Figura 33.
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Fonte: Adeosun, 2011, p. 557,559.
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3 METODOLOGIA

O desenvolvimento deste trabalho se deu a partir do material recebido. Este
material é constituido de chapas de ligas de aluminio 6063, tratadas termicamente
com tratamento T6, com 760 mm de comprimento, 35 mm de largura e 6 mm de
espessura, as quais, segundo a Companhia Estadual de Distribuicdo de Energia
Elétrica (2017), recebem o nome de méo francesa plana. O material foi gentilmente

doado pela CEEE-D. Tal elemento € ilustrado na Figura 34.

Figura 34 — Méo francesa plana, utilizada como matéria prima utilizada para confec¢éo dos corpos de
prova.

De acordo com a CEEE-D (2017), esse material, indicado por setas em
vermelho na Figura 35, € utilizado como elemento estrutural em redes primarias e

secundéarias de distribuicdo de energia elétrica da CEEE-D, em regibes com

atmosferas agressivas, como zonas litordneas e com altos indices de poluigdo.

Flgur 35— Ex.er'hblc‘) de aplicacéo de ua mao franesa plana.
Fonte: adaptado de Secretaria de Minas e Energia do Rio Grande do Sul, 2017, p. 1.

Como foram recebidas diversas pecas do material, com grande variacdo no
aspecto visual e de fabricantes diferentes, optou-se por realizar a etapa de
identificacdo em todas as pecas, a fim de se descartar as que satisfizessem as

necessidades desse trabalho.

As etapas realizadas na parte experimental sédo resumidas na Figura 36.
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Figura 36 - Etapas de desenvolvimento do trabalho experimental.

3.1 Identificacdo do material

De cada uma das chapas foram removidas uma parte para realizacdo
espectrometria para caracterizacdo quimica do material. Para tal foi utilizado o
espectrometro de emissdo Optica com base para ferro, aluminio e cobre da marca
Oxford, modelo FOUNDRY-MASTER Pro. Este equipamento trabalha com uma faixa
de comprimento de onda de 130-780 nm e foco de 350 mm e pertence ao Laboratorio

de Inspecédo da FURG.
3.2 Analise quimica

A norma ASTM B345/B45M-11 especifica a composi¢cao quimica das ligas de

aluminio 6063 conforme disposto na Tabela 1.
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Tabela 1 — Quantidades percentuais de elementos de liga para liga de aluminio 6063.
Quantidade percentual em peso maxima [%]

Mn, Cr, Ti, Zn Outros Outros
e Cu(cada) (cada) (total)
6063 Restante 0,20-0,60 0,45-0,90 0,35 0,10 0,05 0,15

Fonte: Korkmaz,2019, p. 429.

Liga Al Si Mg Fe

Apés a analise quimica de 14 chapas no espectrometro de emisséo optica, foi
possivel separar trés chapas que atendem a norma ASTM B345/B45M-11, com
resultados indicados na Tabela 2.

Tabela 2 — Composicdo quimica dos materiais utilizados no trabalho.
Quantidade percentual em peso maxima [%]

Chapa _ Mn, Cr, Ti, Outros Outros
Al Si Mg Fe

Zn e Cu (cada) (total)

1 Restante 0,484 0,495 0,288 < 0,071 <0,04 <0,12

2 Restante 0,562 0,603 0,315 < 0,052 <0,03 <0,10

3 Restante 0,503 0,574 0,297 < 0,068 <0,03 <0,11

3.3 Confeccao dos corpos de prova

Os corpos de prova foram cortados em uma cortadeira metalogréafica
AbrasiMet® 250 Abrasive Cutter, da marca Buelher, pertencente ao laboratério de
metalografia da FURG, em dimensdes variadas, de acordo com 0 ensaio a ser

realizado.
3.4 Tratamentos térmicos

Os tratamentos térmicos realizados nesse trabalho foram os de solubilizacéo e

de envelhecimento.

Como esse trabalho investigou os processos de recuperacéo e recristalizacao
dindmica encontrado no trabalho de Oliveira (2015), procurou-se utilizar o0s mesmos
parametros de tempos e temperaturas nos tratamentos térmicos para este trabalho.
O uso destes parametros foi possivel a partir do cruzamento dos dados da Tabela 2,

gue indica uma composi¢cao média para o intermetalico Mg2Si de 0,84%, da Figura 1b,
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a qual, para esta quantidade de Mg2Si, permite que os parametros sejam semelhantes
ao do autor citado.

O tratamento térmico de solubiliza¢do consistiu no aquecimento dos corpos de
prova até a temperatura de 540 °C, semelhante a Onat (2018), a uma taxa de
20 °C/min, mantidos por 1 h. Decorrido esse tempo, os corpos de prova foram
resfriados rapidamente em agua em temperatura ambiente e em grande quantidade,
para que nao ocorresse uma grande elevacao de temperatura da mesma, a fim de

nao interferir no tratamento térmico.

Como o tratamento térmico de envelhecimento foi realizado no mesmo forno
em que foi realizado o tratamento térmico de solubiliza¢do, houve a necessidade de
se esperar o resfriamento do forno, devido a temperatura de envelhecimento ser
inferior a temperatura de solubilizacdo. Em funcéo disso, os corpos de prova foram
armazenados em um freezer no intervalo entre os tratamentos térmicos, conforme
indicado por Gundiz (2008) e Siddiqui (2000).

O tratamento térmico de envelhecimento foi realizado com uma temperatura de
190 °C e um tempo de permanéncia nesta temperatura de 4 h. Logo apds 0s corpos

de prova foram resfriados em temperatura ambiente.

Os tratamentos térmicos foram realizados em um dos fornos pertencentes ao
Laboratério de Metalurgia da FURG, da marca EDG, modelo EDG10P-S.

3.5 Deformacéo afrio

O trabalho mecénico a frio foi realizado no intuito de se determinar as
caracteristicas em torno do inicio da recuperacao dinamica, obtida por Oliveira (2015).
Para tal, os corpos de prova foram deformados a frio para se obter reducdes de area
10%, 13%, 16%, 19%, 22% e 25%, 0 que corresponde ao intervalo experimentado
pelo autor citado em que ocorreu a recuperacao dinamica. As reducdes de area foram

determinadas segundo Pontes (2017), conforme Equacéao 4.

%RA= Al\;:\o (4)

A deformacao a frio foi realizada em uma calandra piramidal, exibida na Figura
37, pertencente ao Laboratorio de Conformagédo Mecéanica da FURG.
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Figura 37 — Calandra piramidal do Laboratério de Conformacdo Mecéanica da FURG.

De forma a se verificar a influéncia da taxa de deformacéo a frio no processo
de recuperacdo dinamica, na calandra piramidal foi instalado um inversor de
frequéncia da marca WEG, modelo CFW08, conforme indicado na Figura 38, para a
variacdo da rotacdo do motor que comanda os cilindros inferiores, de forma a variar a
velocidade de laminagdo. Foram utilizadas cinco velocidades de laminagéo, sendo
elas a minima e a maxima permitida pelo equipamento, além da interpolacao
aritmética de outras trés velocidades neste intervalo. As velocidades utilizadas
medidas, considerando as dimensdes dos cilindros da calandra, foram de 0,13 m/min,
0,75 m/min, 1,36 m/min, 2,00 m/min e 2,60 m/min.

O inversor de frequéncia foi utilizado no modo vetorial, o que permite um melhor
desempenho de torque e de regulacéo de velocidade. Outro motivo da escolha foi a
possibilidade de se utilizar a funcdo auto ajuste, a qual faz a identificacdo e
parametrizagdo do motor elétrico conectado a sua saida. (WEG, 2019)
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Figura 38 — Instalagao fisica do inversor de frequéncia na calandra piramidal.

A medicdo da espessura dos corpos de prova foi realizada através do uso de
um micrbmetro da marca Mitutoyo, e a medicdo de velocidade angular dos cilindros

da calandra foi realizada através do tacémetro modelo DT-2236 da marca Lutron.
3.6 Obtencéo das ligas

Com o fim da deformacao a frio, os corpos de prova se apresentam na condicédo

T9, ou seja, solubilizados, envelhecidos e deformados a frio.
3.7 Preparacéo dos corpos de prova

A preparacao dos corpos de prova se deu a partir do tipo de ensaio realizado,
0s quais requerem diferentes acabamentos superficiais e 0 uso ou ndo de ataque
quimico. Independentemente do tipo de ensaio, todos 0s corpos de prova tiveram,
pelo menos, uma de suas faces limpas por lixamento, além de serem embutidos em
resina ortoftalica com o uso de uma quantidade menor de catalisador, a fim se evitar
uma grande elevacdo de temperatura na reacédo de polimerizacdo, o que tornou a

secagem da resina mais demorada.

Para os ensaios de MO, MEV e EDS, os corpos de prova foram lixados a com
lixas de granulometria FEPA 180, 320, 400, 600 e 1200, com rotacdo de 90° do corpo
de prova a cada troca de lixa. Posteriormente os corpos de prova foram polidos com
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abrasivo de diamante de granulometria 1 um. Para esse abrasivo foi utilizado o

lubrificante vermelho.

A preparacao dos corpos de prova foi finalizada com um ataque quimico para
revelar a estrutura granular. Para este processo foram utilizados diversos reagentes
devido a dificuldade de revelar tal estrutura nas ligas de aluminio. Os reagentes

utilizados foram os seguintes:

a) Solucao contendo 100 ml de H20, 10 g de KsFe(CN)s e 3 g de NaOH (Murakami
modificado). Os ataques foram realizados por imersdo com duracéo entre 2 min
e 3 min, aumentando o tempo com quantidade de deformacéo (LI, 2018).

b) Imersé&o por 3 min no reagente Kellers (95 ml de H20, 2,5 ml de HNO3, 1,5 ml
de HCl e 1 ml de HF), seguido de lavagem e secagem, e um segundo ataque
quimico com reagente Weck (100 ml de H20, 1g NaOH e 4 g KMnO4) por um
tempo que variou de 20 s a 40 s. (SOYSAL, 2019; SNOPINSKI, 2019).

c) Imersdo em solucéo de 5% de HF em H20 por um tempo entre 3 min e 3,5 min.
Para algumas amostras foram realizadas, posteriormente, imersdes de 20 s em
reagente Weck (GUTERRES, 2019).

d) Imerséo por um tempo entre 5 s e 10 s em uma solucédo de 50 ml de reagente
Poulton [1 ml de H20, 1 ml de HF (48%), 6 ml de HNOs e 12 ml de HCI] com
uma outra solugdo contendo 1 ml de H20, 1 ml de HF e 25 ml de HNOs
(FRANKE, 2019).

A opcdo pelo uso do primeiro reagente se deu pela elevada toxidade
apresentada pelos reagentes usuais para ligas de aluminio, que possuem HF em sua
composicdo. Os demais reagentes foram utilizados quando os resultados obtidos pelo
primeiro ndo foram satisfatorios (AGENCY FOR TOXIC SUBSTANCES AND
DISEASE REGISTRY, 2014; BONETTI, 2019; CENTERS FOR DISEASE CONTROL
AND PREVENTION, 2018; KIANEZHAD, 2018).

Os ensaios de polarizagcdo potenciodindmica e de espectroscopia de
impedancia eletroquimica requerem uma qualidade superficial menor. Dessa forma,
os corpos de prova foram lixados com lixas até a granulometria FEPA 400. Além disso,
houve a necessidade da instalagdo de um fio condutor de corrente elétrica para a

conexdo elétrica do corpo de prova com a célula eletroquimica, que foi realizada
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através de um furo confeccionado na extremidade dos corpos de prova. Também foi
deixada uma area exposta de 1 cm? na superficie do corpo de prova. Este
procedimento foi realizado a partir do uso de um quadrado de 1 cm de lado de adesivo
PVC transparente, para isolacdo da area a ser pintada, e o restante foi pintado com
uma demao de tinta esmalte em spray, finalizado com duas demaos de tinta esmalte
sem o uso de solvente. A Figura 39 representa um dos corpos de prova destinados a

caracterizacao eletroquimica.

L

__ WA

€Y (b)
Figura 39 — Corpo de prova utilizado na caracterizagdo eletroquimica mostrando (a) o detalhe do
condutor e o (b) detalhe da area exposta.

Com esse procedimento de conexao elétrica adotado, o condutor elétrico ficaria
exposto ap6s o embutimento. Para contornar esse problema, os corpos de prova
tiveram sua extremidade dobrada, a fim de afastar a conexao elétrica do plano de
exposicdo do corpo de prova. Essa etapa de dobramento foi realizada em uma
dobradeira do tipo viradeira, Figura 40, pertencente ao Laboratério de Conformacéao
Mecéanica da FURG.
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Figura 40 — Dobradeira viradeira do Laboratério de Conformacédo Mecéanica da FURG.

Na primeira tentativa de dobra, o corpo de prova veio a romper pelo excesso
de esforco de tragéo na face externa da curva. A solugcéo adotada foi uso de um eixo
de 10 mm sob o estampo de dobra, ilustrado na Figura 41, a fim de aumentar o raio
de curvatura, conforme Benson (2018), reduzindo o esfor¢o de tracdo na face externa

da curva.
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Ferramenta original de dobra superior;

Raio de curvatura original aplicado
pelo equipamento;

Eixo de 10 mm de diametro utilizado

na alteracao do raio de curvatura;

Corpo de prova ja furado;

Ferramenta de dobra inferior.

Figura 41 — Adaptacao de um eixo de 10 mm de didmetro ao estampo de dobra da dobradeira viradeira.

Para a microdureza Vickers a maior exigéncia € o paralelismo das faces. Dessa
forma, os corpos de prova destinados a este ensaio foram lixados nas duas faces e

polidos apenas na face de ensaio.

Os ensaios de MFA foram realizados com as amostras sem preparo prévio,

sendo elas apenas embutidas.
3.8 Microscopia Optica

A microscopia 6ptica foi realizada para comparacao entre as formas dos gréos
apos tratamentos térmicos e mecanicos, através das alteraces de forma por esses

sofridas.

Os ensaios de MO foram realizados no microscépio Optico de luz refletida com
aquisicdo de imagens, da marca Olympus, modelo GX51, pertencente ao Laboratorio
de Metalografia da FURG.
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Esta etapa teve como objetivo a caracterizacdo da estrutura granular do
material, através da alteracdo das formas grdos em fungcdo das quantidades e

velocidades de deformacéo aplicada. A Figura 42 exibe uma das amostras.

(a) | IO
Figura 42 — (a) Fotografia da superficie da amostra apds o polimento e (b) micrografia da superficie da
amostra polida.

3.9 Microscopia eletrénica de varredura e espectroscopia de energia

dispersiva

A microscopia eletrénica de varredura sera realizada para identificagdo dos
precipitados e bandas de cisalhamento. Também podera ser utilizada com o objetivo

semelhante a microscopia éptica, caso essa ndo apresente resultados satisfatorios.

O objetivo da espectroscopia de energia dispersiva é a identificacdo dos

precipitados, através da caracterizacao quimica.

Os ensaios MEV e EDS foram realizados no Microscopio Eletrdnico de
Varredura com microssonda EDS, de alto e baixo vacuo, com microssonda EDS, da
marca Jeol, modelo JSM 6610LV, com software proprio. Esse equipamento pertence
ao CEME-SUL da FURG.

Com esses ensaios buscou-se complementar as informacdes obtidas pela
microscopia 6ptica, além de caracterizar qualitativamente as fases presentes no
material.
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3.10 Microdureza Vickers

A técnica de medicao de microdureza Vickers foi empregada na identificacéo
da variacéo do perfil de microdureza Vickers com a variacdo dos tratamentos térmicos

e mecanicos.

As indentagbes foram realizadas no microdurbmetro da marca Shimadzu,
modelo HMV 2T. Para estes ensaios foi utilizada uma carga 0,1 kg por um tempo de
10 s. Em cada amostra foram realizadas nove indentacdes. Este equipamento

pertence ao Laboratério de Ensaios Mecéanicos da FURG.

A microdureza Vickers permitiu avaliar a variacdo das propriedades
mecanicas a ela ligadas com a variagdes das quantidades de deformacgédo e
velocidades de deformacgéo.

3.11 Microscopia de forca atbmica

A microscopia de forca atbmica foi realizada na UNIPAMPA, campus Bagé. Foi
utilizado um microscopio de forca atbmica Agilent Technologies 5500 da Keysight
Technologies, no modo TIP. A caracterizacédo foi realizada em uma area de quadrada
com aresta de 10 um no modo contato.

Com esta técnica foi possivel avaliar a condicdo topogréfica do material
estudado frente as variagbes de na velocidade e quantidade de deformacédo, na
tentativa de identificar alteracées na rugosidade em funcdo dos parametros de

trabalho.
3.12 Caracterizacao eletroquimica

As caracterizagdes eletroquimicas foram realizadas no
potenciostato/galvanostato IVIUM CompactStat.h10030. Para tal, foram utilizadas as
técnicas de polarizagdo potenciodindmica e espectroscopia de impedancia

eletroquimica.

Com o0 uso destas técnicas foi possivel obter as curvas de polarizacédo

potenciodinamica e as curvas de Nyquist, a fim de se verificar o comportamento da
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camada passivada com a variagcdo das quantidades e velocidades de deformagéao

aplicadas aos corpos de prova.

Antes da obtencéo das curvas de polarizacédo potenciodinamica e de Nyquist
foram medidos os potenciais de circuito aberto (OCP — open-circuit potential), o qual
indicou o potencial de corrosdo (Ecorr) quando o equilibrio da camada superficial foi
atingido (ALVES, 2012).

Na obtencédo das curvas de polarizacdo potenciodinamica foi utilizada uma
célula eletroguimica convencional de 3 eletrodos, sendo o eletrodo de trabalho a liga
de aluminio 6063, o eletrodo de referéncia um fio de prata e o contra-eletrodo uma
folha de platina, com area de 1 cm? O eletrélito utilizado foi o H2SOs, com

concentracdo de 0,1 M.

Para elaboracdo das curvas de Nyquist foi utilizada uma faixa de frequéncias
entre 10 mHz e 100 kHz, com uma perturbacao senoidal de 10 mV, conforme adotado
por Fattah-Alhosseini (2019). Os dados das curvas de Nyquist foram simulados na
versao de demonstracdo do software ZsimpWin versdo 3.20d, a fim de se obter o

circuito equivalente.

Também foram plotados os diagramas de Bode e as curvas de angulo de fase.
Para tal, foram calculados os modulos das impedancias do circuito equivalente,
através da Equacdo 6, e os angulos de fase, com o uso da Equacdo 7 (RADWAN,
2012).

1Z|= |Z+Z7 (6)
o=tan™ (;;) )

A Figura 43 mostra a montagem de uma das células utilizadas neste trabalho.
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(a) (b)
Figura 43 — (a) Software NOVA, que controla o potenciostato/galvanostato, e a (b) célula eletroquimica
utilizados na caracterizac¢éo eletroquimica.

As andlises foram realizadas no Laboratério de Filmes Finos e Novos Materiais
do CDTec da UFPel.
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1 Anélises preliminares

Antes de dar inicio aos ensaios propostos, 0 material recebido teve que ser

classificado, visto que os mesmos nao possuiam nenhum certificado.

Também foi realizada a medi¢&o de dureza no material como recebido em uma

condicao aleatéria.
4.1.1Microscopia Optica do material como recebido

A microscopia 6ptica no material como recebido serviu de base para os
procedimentos metalograficos visto que, conforme Voort (2004), o material em estudo
apresenta um certo grau de dificuldade na preparacdo para uso de técnicas de
microscopia. Ainda foi utilizada para comparar qualitativamente a estrutura de gréos
do material recebido com o material apds os tratamentos térmico e mecéanico. A Figura
44 apresenta a imagem obtida via microscopia 6ptica da liga de aluminio 6063 como

recebida.

;’» - i ‘ : o {5,’.:

Figura 44 — Microscopia Optica do material como recebido.
O material como recebido apresentou uma estrutura regular de graos, com
tamanho e forma semelhantes, tendendo a equiaxialidade. Isto se deve ao fato de
que, conforme CEEE-D (2017) o material possui tratamento térmico T6, no qual,
segundo Vysotskiy (2019), ndo é realizada a deformacdo. Também foi possivel

verificar a formacéo de pites em funcao do ataque quimico realizado na metalografia.
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4.1.2Ensaio preliminar de microdureza Vickers no material como recebido

Na tentativa de verificar o comportamento e algumas caracteristicas do material
como recebido, foram retirados cinco corpos de prova para realizacdo de ensaios
preliminares de microdureza Vickers. Para tanto, os corpos de prova, sem receber
qualquer tratamento térmico, passaram por uma deformacéo de 15% com velocidade
variavel, conforme a Tabela 3.

Tabela 3 — Variacdo da velocidade de laminacdo para os corpos de prova dos ensaios preliminares.
Corpo de prova Deformacéao [%] Velocidade de lamina¢cao [m/min]

1 2,60
2 2,00
3 15 1,36
4 0,75
5 0,13

Neste ensaio, foram realizadas seis indentagbes em cada corpo de prova,
afastadas de 500 um, com uma carga de 1,961 N (HV 0,2), durante 10 s.

A Figura 45 indica que os valores de microdureza Vickers do material como
recebido, apenas deformado em 15%, foram menores do que as obtidas por Oliveira
(2015) em qualquer percentual de deformagéo. Esta diferenga ocorreu pelo fato de
gue o material como recebido foi tratado termicamente com o tratamento T6, conforme
CEEE-D (2017), em temperatura e tempos de solubilizacdo ndo especificados e que
o mesmo foi envelhecido artificialmente. Comparando os dados obtidos com o mesmo

autor, também se verificou que os desvios padrao populacionais sdo equivalentes.
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Figura 45 — Resultado do ensaio preliminar de microdureza Vickers no material como recebido.

Constatou-se, a partir da Figura 45, uma variacao da dureza em relacao a
velocidade de laminacdo. A queda na dureza a partir da velocidade de laminacéo de
1,36 m/s é atribuida a recuperacdo dinamica percebida pelo material a partir desta
velocidade de laminacdo. Nesse ponto, a quantidade de recuperacdo supera o0
encruamento sofrido pelo material, acarretando na reducdo de sua dureza.
Provavelmente, a causa disso € a dificuldade sofrida pelo material em trocar calor com
meio, em funcdo do tempo de permanéncia em contato com a ferramenta ser grande.
Com o aumento da velocidade de laminagcdo esses tempos de contato reduzem,
facilitando a troca térmica com o meio. A partir deste ponto, o encruamento sofrido
pelo material cresce com taxa maior que a recuperacéo, e o material volta a ter a sua

dureza aumentada.
4.2 Microdureza Vickers

Nesta etapa foi possivel identificar os parametros (reducéo percentual de area
e velocidade de laminacdo) que desencadearam a recuperacao/recristalizacéo
dindmica nos corpos de prova, durante a laminagdo. Os corpos de prova sofreram
reducbes de area de 10%, 13%, 16%, 19%, 22% e 25%, para cada uma das
velocidades de deformacéo estudadas.

A Figura 46 contém os dados referentes ao ensaio de microdureza Vickers nos
corpos de prova que foram laminados a uma velocidade de 0,13 m/min. Com estes
resultados foram identificadas microdurezas Vickers menores e muito semelhantes

nas duas primeiras reducdes de area, em relacdo as demais. A partir deste ponto



71

ocorreu uma significativa elevagdo da microdureza Vickers, a qual, apds 16% de
reducdo de area passou a cair gradativamente. Esta queda de microdureza Vickers
pode ter acontecido por recuperacdo por recristalizacdo continua. Conforme
Catorceno (2013), neste tipo de recuperacao ocorre uma conversao de contornos de
baixo angulo para contornos de alto angulo, o que promove uma progressiva

reorientacéo dos contornos de grao, acarretando em um amolecimento do material.
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Figura 46 — Variacdo da microdureza Vickers em relacdo a variacdo da quantidade de deformacéo para
uma velocidade de laminacéo de 0,13 m/min.

Na Figura 47 constam os dados referentes ao ensaio de microdureza Vickers
nas amostras que foram laminados a uma velocidade de 0,75 m/min. O
comportamento mecéanico do material se assemelhou muito ao que foi deformado a
0,13 m/min, o qual também apresentou uma menor microdureza Vickers para as
reducdes de area de 10% e 13%, mas com menor valor para ultima. O que diferenciou
do anterior foi o fato de que a microdureza Vickers passou a aumentar a partir dos
13% de reducdo area, até 22%, tornando a cair em 25%.
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Figura 47 — Variacdo da microdureza Vickers em relacdo a variacdo da quantidade de deformacéo para
uma velocidade de laminacéo de 0,75 m/min.

Ainda com uma baixa microdureza Vickers nas duas primeiras reducdes de
area em relagdo as demais, o material laminado a 1,36 m/min apresentou também
uma grande elevacdo na microdureza Vickers, a partir de 16% de reducéo de area, a

gual continuou a subir gradativamente até a Ultima reducéo de area imposta, conforme

a Figura 48.
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Figura 48 — Variagéo da microdureza Vickers em relacéo a variacdo da quantidade de deformacéo para
uma velocidade de laminacéo de 1,36 m/min.

Nas trés primeiras velocidades de laminacdo as variacbes de microdureza
Vickers com a variacao percentual da redugdo de area se deram de forma semelhante.
Ren (2018) atribui esta semelhanca no comportamento a elevacédo da temperatura
das amostras em decorréncia da energia térmica e do atrito interno no processo de

deformacgé&o. Ainda afirma que a elevacdo da temperatura provocada pela laminacgéo
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pode causar recuperacdo ou recristalizacdo dinamica, o que reduz o efeito do

encruamento.

A partir Figura 49, referente a laminacao a uma velocidade de 2,00 m/min, foi
identificado um padrao diferente dos anteriores. Aqui a microdureza Vickers
apresentou uma elevacdo em 13% de reducéo de area, a qual passou a cair até o0s

19% de reducéo de area, tornando a aumentar novamente.
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Figura 49 — Variacdo da microdureza Vickers em relacdo a variacdo da quantidade de deformacéo para
uma velocidade de laminacéo de 2,00 m/min.

Esta nova situacdo apresentada na Figura 49 mostrou inicialmente uma
prevaléncia do encruamento sobre 0s processos termicamente ativados, o qual deu
lugar a recuperacao dindmica nas etapas intermediarias, que, de acordo com lzumi
(2018), ocorre mais facilmente em materiais de alta EDE, como o aluminio, e em
temperaturas mais baixas. A partir de 19% de reducdo de area o encruamento
prevaleceu e a microdureza Vickers passou a aumentar, se tornando mais significativo
em 25% de reducdo area, na qual a microdureza Vickers aumentou em 10,6% em

relacdo a reducgdo de area d e 22%.

A Ultima etapa de laminacdo, a qual aconteceu a 2,60 m/min, resultou em
padrao de variacdo de microdureza Vickers semelhante ao apresentado pelo material
laminado a 2,00 m/min. A diferenca entre os dois procedimentos ficou a cargo do
momento em que a microdureza Vickers caiu, que, neste caso, foi com uma reducao

de area de 19%, contra 16% do anterior. Os resultados sdo mostrados na Figura 50.



74

~ 100
=)
= 80 70,52 71,14
< 67,22 65,56 ’
o 601 I I
Q
>
© 40
N
Q
>
S 20-
S
S

0_

10 13 16 19 22 25

Reducao de area (%)
Figura 50 — Variagcdo da microdureza Vickers em relacéo a variacdo da quantidade de deformacé&o para
uma velocidade de laminacéo de 2,60 m/min.

Na Figura 51 constam os dados de microdureza Vickers agrupados por
velocidade de laminacao. Estes resultados apontam para tendéncia a recristalizagcéo
dindmica periddica, que, segundo Lee (2018), ocorre pelo sucessivo encruamento dos
graos recristalizados pelo aquecimento do material durante a deformacgéo. Conforme
Das (2011) a recristalizagdo dindmica € mais pronunciada com a elevacdo da
velocidade de laminacdo. Também fica claro a tendéncia a elevagédo da microdureza
Vickers do material com a elevacao da velocidade de laminacdo, semelhante aos
resultados obtidos por Liu (2017). Ainda, de acordo com Najafi (2018), mesmo com a
presenca dos mecanismos termicamente ativados, responsaveis pela reducdo da
microdureza Vickers do material, os mecanismos de elevacdo de densidade de
defeitos ndo cessam, os quais, em algum momento (velocidade de laminag¢édo ou
reducdo percentual de area) se sobressairdo em relagcdo a recuperacdo ou

recristalizacdo dindmica, aumentando a microdureza Vickers do material.
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Figura 51 — Microdurezas Vickers agrupadas por velocidade de laminacao.

Na Figura 52 também fica evidente o0 mecanismo de recristalizacdo dinamica
periodica para reducfes de espessura fixas e velocidades de laminacgéo variaveis. O
fenbmeno é perceptivel principalmente nas quatro primeiras reducfes de area, pois,
como relatado por Ferraz (2009), em baixas taxas de deformag&o o material tem um
maior tempo para concluir a recristalizacdo, permitindo a formacdo de uma nova

estrutura encruada, elevando a microdureza Vickers do material.
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Figura 52 — Microdurezas Vickers agrupadas por percentuais de reducao de area.

4.3 Microscopia Optica

Todas as amostras passaram pela microscopia Optica, a fim de se verificar uma
relacdo com os resultados de microdureza Vickers, a qual foi realizada de maneira
qualitativa.
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As amostras laminadas a 0,13 m/min apresentaram, formatos de gréo
equiaxiais nas reducdes de area de 10%, 13%, 22% e 25%, com a diferenga que nas
duas ultimas os grdos apresentaram um tamanho menor. Ja os graos das amostras
deformadas em 16% e 19% tiveram um formato levemente alongado na direcédo da
laminacdo, com dimensdes semelhantes aos apresentados pelas duas primeiras
reducdes de area nesta velocidade. Tais evidéncias corroboram com Balogun (2007),
gue percebeu um alongamento nos graos deformados quando a dureza aumentava e
com Kumar e Vendra (2017), que notaram a formacédo de bandas de cisalhamento na
deformacéo nas ligas de aluminio 6082 e 6063, respectivamente. De acordo com
Duckham (2001), a formacdo das bandas de cisalhamento é influenciada pela
presenca de magnésio na liga de aluminio, além de estar ligada a velocidades de
deformacdo menores e a maiores quantidades de deformacéo. Conforme Oliveira
(2009), nas bandas de cisalhamento ocorre um acentuado escorregamento, que,
segundo Lins (2006), provoca a elevacgao localizada da temperatura, o que pode
desencadear o processo de recristalizacdo nas bandas de cisalhamento. Na Figura
53 é possivel visualizar os resultados de microscopia Optica para as amostras

laminadas a 0,13 m/min.

X R S L :;0-0 ;“ Ry X § Bla i Sy il Sk %5, XL o el
Figura 53 — Microscopias Opticas das amostras laminadas a 0,13 m/min, com reduc¢fes de &rea de (a)
10%, (b) 13%, (c) 16%, (d) 19%, (e) 22% e (f) 25%. As setas indicam as direcdes de laminacado e as
formas as bandas de cisalhamento.

O material deformado a 0,75 m/min exp6s um comportamento mais uniforme
gue o anterior quanto ao tamanho dos graos, com destaque para as duas primeiras

reducbes de &rea, que resultaram em grdos um pouco maiores que 0s demais,
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remetendo a uma menor dureza, como apontado por Zendehdel (2012). Também é
possivel perceber que, a partir da deformacéo de 13% os graos foram passando de
equiaxiais para alongados, com maior alongamento em 22% de reducdo de area.
Ainda é possivel perceber a formacao de bandas de cisalhamento nas amostras com

19% e 22% de reducao de area, de acordo com a Figura 54.
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Figura 54 — Microscopias Opticas das amostras laminadas a 0,75 m/min, com reduc¢des de area de (a)
10%, (b) 13%, (c) 16%, (d) 19%, (e) 22% e (f) 25%. As setas indicam as dire¢bes de laminacéo.

A Figura 55 mostra as microscopias Opticas das amostras laminadas a 1,36
m/min. Nas imagens é possivel perceber que os corpos de prova que sofreram
reducdes de area de 10% e 13% apresentaram um formato equiaxial e um tamanho
de grdo maior que os demais. Nas imagens das outras amostras € possivel perceber
um alongamento dos gréos, o que denota uma elevagdo da microdureza Vickers
nestas condi¢des, como relatado por Rao (2014b), principalmente nas deformagdes

de 22% e 25%, além da presenca de algumas bandas de cisalhamento.
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Figura 55 — Microscopias Opticas das amostras laminadas a 1,36 m/min, com reducgfes de area de (a)
10%, (b) 13%, (c) 16%, (d) 19%, (e) 22% e (f) 25%. As setas indicam as dire¢des de laminacao.

Nas amostras laminadas a 2,00 m/min € possivel perceber, a partir da Figura
56, que as amostras com reducdes de area de 10%, 13% e 16% apresentaram graos
um pouco maiores que as outras. As imagens ainda indicam que, exceto a amostra
deformada de 19%, os graos apresentaram um formato alongado e que esta possui

tamanhos de grdos menores que as demais, porém com formato equiaxial.

- -

2007um:

PRy 200-m
Figura 56 — Microscopias opticas das amostras laminadas a 2,00 m/min, com reducfes de area de (a)
10%, (b) 13%, (c) 16%, (d) 19%, (e) 22% e (f) 25%. As setas indicam as dire¢cdes de laminacao.

O dultimo grupo de amostras, as quais foram laminadas a 2,60 m/min,
apresentaram grdos com tamanhos e formas semelhantes. E possivel perceber a

partir da Figura 57 que estes tiveram um alongamento pouco pronunciado.
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Figura 57 — Mic

: B 5 2000 m:
copias Opticas das amostras laminadas a 2,60 m/min, com reducgfes de area de (a)
10%, (b) 13%, (c) 16%, (d) 19%, (e) 22% e (f) 25%. As setas indicam as dire¢cdes de laminacao.

De uma maneira geral, conforme a deformacdo das amostras aumenta a
qualidade das microscopias cai, como apontado por Oliveira (2015). Isto se deve ao
fato de que, apesar dos fendmenos apontados pelos ensaios de microdureza Vickers,
a dureza tende a elevar com o aumento da quantidade de deformacéao,
independentemente da velocidade de laminagédo, conforme imagens obtidas por
Honarpisheh e Naizabekov (2019).

4.4 Microscopia eletrénica de varredura e espectroscopia de energia

dispersiva

Neste item sdo apresentados os resultados obtidos mor microscopia eletrénica

varredura e por espectroscopia de energia dispersiva.

Na Figura 58 é possivel visualizar duas imagens obtidas por MEV, a qual indica
na Figura 58a uma porcao de material contendo varios gréos e na Figura 58b um gréao
e seu entorno. Nela é possivel verificar que a presenca de precipitados se da de forma
homogénea ao longo do material e que a precipitacdo desta fase se deu a curto

alcance, conforme Poznak (2018).
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Figura 58 — MEV do material mostrando (a) varios gréos e (b) um grao e seu entorno.

A Figura 59 mostra o resultado de EDS realizado na superficie do material,
passando por um dos precipitados mostrados na Figura 58. A Figura 59a mostra a
regido em que foi realizado o EDS, o qual tem seus resultados apresentados nas
Figuras 59b e 59c. O espectro da Figura 59b foi realizado sem supressédo de
elementos quimicos. Nele é possivel perceber a queda na quantidade de aluminio
presente na fase precipitada e o crescimento da quantidade dos elementos do
precipitado com base AlIMgFeSi. Além destes, também se percebe a presenca do
oxigénio, originado na formacédo da camada passivada de Al203. O espectro da Figura
59c consiste na repeticdo do anterior, porém com supressao do aluminio, permitindo
uma visualizagdo mais clara da distribuicdo dos demais elementos quimicos
presentes. Percebe-se, a partir deste espectro, que ao redor do precipitado ocorreu
uma oxidacdo mais severa, conforme relatado por Eckermann (2008). Tal processo
de degradacédo pode ser notado pela maior presenca de oxigénio (destacado pelos
circulos amarelos) nos limites do intermetdlico e, além deste, uma presenca maior de

ferro nestas regides, apontando para formacéo de 6xidos a base de ferro.
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Figura 59 — EDS realizado na superficie do material. (a) Regido em que foram levantados os dados,
indicada pela linha vermelha, (b) espectro do EDS sem supressao de elementos quimicos e (c) espectro

de EDS com a supressao do aluminio.

A Figura 60 mostra apenas um precipitado, possibilitando a visualizacdo de

forma mais clara da regido no seu entorno, em que o processo de corrosdo ocorre de

forma mais severa, em funcdo da microcélula de corrosdao formada entre o

intermetélico e a matriz, conforme proposto por Sekularac (2018). Esta regido consiste

na parte mais escura ao redor da fase.
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Figura 60 — Detalhe da regi@o oxidada ao redor do precipitado.
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4.5 Polarizagéo potenciodinamica

A Figura 61 ilustra o comportamento da liga estudada, laminada a 0,13 m/min.
Para as duas menores reducdes de area, apesar do potencial de corrosao ser mais
anodico para amostra que sofreu 13% de reducéo de area, quase nao ha variacao do
potencial de corrosdo. Na préxima amostra, deformada em 16%, ocorreu um
significativo deslocamento anddico do potencial de corrosdo e, para as amostras
seguintes, 0 processo se inverteu. Este comportamento vai de encontro aos
resultados de Kruger (2015), que em um processo ECAP verificou que o potencial de
corrosao atingiu um pico negativo com uma quantidade de deformacao intermediéria,
apontando para uma menor resisténcia a corrosao neste ponto. Ainda percebeu um

comportamento periddico da resisténcia a corrosdo com aumento da deformacéo.
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Figura 61 — (a) Curvas de polarizacao potenciodindmica e (b) variagdo do potencial de corrosédo para
as amostras laminadas a 0,13 m/min.

O comportamento do material laminado a 0,75 m/min est4 exposto nas curvas
de polarizagdo potenciodinamica da Figura 62. Novamente, para as duas primeiras
reducdes de espessura 0 comportamento ndo apresentou variacdo significativa. Nas
proximas trés reducdes de espessura (16%, 19% e 22%) observa-se potencial de

corrosao mais anodico, de -0,831, -0.902 e 0,975V, respectivamente.
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Figura 62 — (a) Curvas de polarizacao potenciodindmica e (b) variagdo do potencial de corrosédo para
as amostras laminadas a 0,75 m/min.

As amostras laminadas a 1,36 m/min demonstraram um comportamento
diferente dos anteriores, conforme Figura 63. Nas duas menores reducdes de
espessura, o potencial de corrosdo se apresentou menos anddico que nas demais
amostras. A amostra submetida a uma reducéo de espessura de 13% apresentou 0
menor potencial de corrosdo, seguida da menos deformada. As demais amostras,
deformadas em 16%, 19%, 22% e 25% tiveram um potencial de corrosao inferior as
outras (-0,991 mV, -1,001 mV, -0,988 mV e -0,995 mV, respectivamente), mas a

variacao entre elas foi pouco significativa em relacdo as demais.
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Figura 63 — (a) Curvas de polarizacdo potenciodindmica e (b) variagdo do potencial de corrosédo para
as amostras laminadas a 1,36 m/min.

De acordo com a Figura 64, as amostras laminadas a 2,00 m/min apresentaram
uma variagdo no potencial de corrosdo mais ténue. As amostras submetidas a 10%,

13%, 16%, 19% e 22% de reducdo de espessura tiveram um equilibrio maior,
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apresentando uma variagdo no intervalo de potenciais de corrosao de 9,3%, com
méximo de -0,889 V e minimo de -0,972 V. O potencial de corrosdo da amostra mais
deformada significativamente mais anddico que as demais, com um valor de -1,154
mV. Este comportamento foi semelhante ao encontrado por Hassan (2015), que
realizou ensaio de polarizacéo potenciodinamica na superficie de uma liga de aluminio

6101 apos varios tempos de shot peening?.
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Figura 64 — (a) Curvas de polarizacao potenciodindmica e (b) variagdo do potencial de corrosédo para
as amostras laminadas a 2,00 m/min.

A Ultima série de amostras, laminadas a 2,60 m/min, apresentou um
comportamento semelhante ao encontrado por Quartiermeister (2017), que identificou
um pico de suscetibilidade a corrosdo em uma amostra apés 1 passe de ECAP. O
comportamento destas amostras pode ser visualizado na Figura 65. As amostras
reduzidas em 10% e 19% tiveram os maiores potenciais de corrosado, seguidas pelas
amostras com 13% e 22% de reducéo de espessura. As amostras submetidas a 16%
e 25% de reducéo de espessura tiveram 0S menores potenciais de corrosao.

2 Deformacéo a frio imposta na superficie de um metal através de disparos de esferas endurecidas
nesta superficie, com o intuito de elevar a tensao residual de compresséo, a fim de elevar a resisténcia
a fadiga e a corrosdo sob tensao (HASSAN, 2015).
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Figura 65 — (a) Curvas de polarizacao potenciodindmica e (b) variagdo do potencial de corrosédo para
as amostras laminadas a 2,60 m/min.

Na Figura 66 constam todos os resultados de potencial de corroséo. Estes
dados remetem a um comportamento semelhante ao apresentado pelos dados de
microdureza Vickers, tanto no agrupamento dos dados por velocidade de laminacgéo
como por percentual de reducao de area. Assim como nos resultados de microdureza
Vickers e o trabalho de Aytac (2011), nas curvas de polarizacédo € possivel perceber
um comportamento periédico da resisténcia a corrosao, refletido pela variacdo do

potencial de corrosdo acompanhando a variacdo da microdureza Vickers.
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Figura 66 — Potenciais de corrosdo versus reducao percentual de area versus velocidade de laminagéo.
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4.6 Correlagdo entre microdureza Vickers e polarizagdo potenciodinamica

A partir da Figura 67 é possivel fazer uma correlagdo entre os resultados de
microdureza Vickers e polarizacao potenciodinamica. Nela percebe-se a relacéo direta
entre os dados de ambos ensaios. Nas regides mais escuras encontram-se 0S

potencias de corrosdo menos andodicos, assim como as menores microdurezas

Vickers.
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Figura 67 — Correlacdo entre os resultados de (a) microdureza Vickers e (b) polarizacédo
potenciodindmica.

O comportamento frente a polarizagdo potenciodindmica, para todos os casos,
tem uma relacdo direta com resultados dos ensaios de microdureza Vickers. Esta
coeréncia indica, conforme Krishna (2013), a relacdo direta com a elevacdo da

corrosividade com a elevacédo da dureza.

Afirmando também esta relacédo, porém com enfoque diferente, Krishna (2013)
e Kumar (2015) obtiveram a mesma relacdo. Nestes trabalhos é evidente a relacao
direta entre os potenciais mais anddicos nas curvas de polarizacdo para durezas

Vickers maiores.
4.7 Espectroscopia de impedancia eletroquimica

A Figura 68 apresenta as curvas de EIE para todas as amostras. A partir do
comportamento destas curvas € possivel visualizar que para todas amostras existe
uma faixa de comportamento capacitivo em altas frequéncias, o que indica um
comportamento corrosivo através do processo de transferéncia de carga, visto que a
impedancia do sistema € menor para frequéncias maiores, em fungdo da influéncia

capacitiva, como apontado por Esteves (2013). Para todas as amostras também
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ocorreu um loop indutivo para frequéncias intermediérias. Este Ultimo aponta para
uma adsorcao de uma camada protetora, provavelmente Al20s, inibindo o processo
de corroséao, como encontrado por Frers (1990), ou ainda a adsor¢ao e incorporacao
de ions para a camada de Oxido, segundo Prabhu (2015). Diferentemente do que
aconteceu com os resultados de microdureza Vickers e polarizagéo potenciodinamica,
nao foi possivel relacionar tais resultados com os obtidos por EIE, semelhante aos

resultados de Stepniowski (2014).

Apesar da Figura 68 apontar para uma variacao na resisténcia a transferéncia
de carga, a impedancia global do sistema néo apresenta variagdes significativas com
interferéncia com variacdo da deformacdo. Percebe-se ainda que a influéncia da
impedancia capacitiva na impedancia do sistema comeca a cair a partir dos 20 Hz,
reduzindo a impedancia do sistema, deixando-o mais suscetivel a corrosao.
Corroborando com este fato, a influéncia indutiva na protecdo acontece em
frequéncias baixas, em torno de uma faixa, aproximadamente para todas as amostras,
de 100 mhz & 4 Hz.

Por fim, um novo ciclo capacitivo teve inicio em baixas frequéncias, indicando,
conforme Prabhu, (2013).
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Figura 68 — Curvas de espectroscopia de impedancia eletroquimica para as amostras laminadas a (a)
0,13 m/min, (b) 0,75 m/min, (c) 1,36 m/min, (d) 2,00 m/min e (e) 2,60 m/min.

Os diagramas de Bode da Figura 69 vao de encontro aos resultados de EIE,

em gque ambos resultados mostram a relacdo entre a impedancia do sistema e o

comportamento resistivo, o qual esta diretamente ligado a transferéncia de carga. De

acordo com Kartsonakis (2017), nas curvas de angulo de fase nota-se a presenca de

duas constantes de tempo, sendo uma em baixas frequéncias, denotando uma
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limitagdo no processo de corrosdo, e uma em frequéncias mais altas, o que é

determinado pela ag¢ao corrosiva mais intensa.
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Figura 69 — Diagramas de Bode para as amostras laminadas a (a) 0,13 m/min, (b) 0,75 m/min, (c) 1,36
m/min, (d) 2,00 m/min e (e) 2,60 m/min. (f) legenda.

Através do uso do software ZsimpWin foi possivel modelar o comportamento
eletroquimico das amostras, o qual também, através do seu algoritmo, forneceu o
circuito equivalente. A Figura 70 apresenta os resultados experimentais e simulados
do software, além do circuito equivalente do sistema.
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Figura 70 — Comparacao entre a os dados experimentais de (a) EIE, (b) diagrama de Bode. (c) Circuito
equivalente do sistema.

O circuito equivalente do sistema mostra um elemento de fase constante (Q),
que, segundo Sousa (2013), pode apresentar um comportamento desde puramente
resistivo até puramente capacitivo, indicando que o filme de Oxido formado na
superficie das amostras apresenta uma heterogeneidade, além de ser poroso, como
indicam Evertsson (2015) e Yu (2008), respectivamente. A resisténcia Re, de acordo
com Chaubey (2017), consiste na resisténcia da solucdo, com valor indicado pelo
intercepto da curva de EIE na regido de alta frequéncia. Ainda afirma que, a presenca
do elemento de fase constante (Q), juntamente com a resisténcia de transferéncia de
carga (Rtc), definida por Kumari (2011) como R1 + RL + Rox, € responsavel pela reacao
Al* —AI**, promovendo a dissolucédo do aluminio na solucdo em estado de oxidacédo
3+, bem como que Rox e Cdl consistem na resisténcia e na capacitancia da camada
de oxido que, segundo acordo com Mansfeld (1988), podem estar associado a
formacao de pites. A protecéo oferecida a liga de aluminio em condi¢cdes de baixa
frequéncia é dada pelo conjunto RL e L, conectados em paralelo, e em série com R,
o qual promove o acumulo de carga na superficie da liga de aluminio pela interrupgéo

da dissolucéao anddica.
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Os valores dos componentes do circuito equivalente para todas as amostras,
obtidos através do software Ec-Lab, estao dispostos na Tabela 4.

Tabela 4 — Valores dos componentes dos circuitos equivalentes da EIE.

Velocidade Reducs
de 1aminacdo | o 4reg | RE | RL | RL | Rox | Q | | cdl | | (H]
. 0 [Q1 | [Q] | [Q] | [Q] |[uF/s] [MF]
[m/min] [%0]
10 3,08| 420| 390| 4000 9,5(0,96| 25,80 12,00
13 4,28| 440| 430| 3500 9,110,94|26,30| 10,58
013 16 3,83| 590| 802| 6850 6,0(0,95|18,95 14,52
’ 19 3,36| 685| 923(12365| 200,0|0,99|16,56 | 2232,00
22 4,27 741| 789| 5569 105,6(0,94|12,98| 555,00
25 7,72| 595| 735|15627| 16,0|/0,97|22,65| 821,00
10 6,42| 675|1325| 8569 | 321,0|0,96|15,50|1325,00
13 5,27| 436| 369| 4562| 85,7|0,97|25,12| 152,00
0.75 16 6,41| 587| 613| 5423|130,6|0,95|20,87| 425,00
’ 19 2,61 502| 936| 5548| 450,0|0,94|18,46|2014,00
22 3,39 174|1352| 4521| 330,0/0,99|12,65|8521,00
25 5,62| 365| 485| 5214 293,0/0,98|25,98| 501,00
10 3,38| 236|1135| 3852 380,0|0,98|13,29|5425,00
13 2,84 545| 600| 6215| 85,7|/0,95|20,42| 189,00
136 16 6,31| 578| 545| 8759 120,0(0,94|22,45| 258,00
' 19 6,21 356| 492| 4862| 330,0|/0,97]25,62| 658,00
22 7,19| 485| 581| 6852 250,0[0,96|19,85| 562,00
25 3,95| 712/1486| 8652| 220,0/0,98|10,47|5687,00
10 4,68| 467| 715| 4328| 300,0/0,9819,98|1452,00
13 4,92 167(1901| 4896]| 490,0/0,98]10,01[9658,00
200 16 4,16| 365(1985| 2875| 320,0/0,98|20,52|2785,00
’ 19 4,98| 499| 562|58965| 190,0/0,95|31,62| 395,00
22 451 541 | 574| 4412 150,0/0,97/18,01| 574,00
25 2,94 142| 711| 2125]| 880,0|/0,98|21,18|2563,00
10 4,43| 486| 495| 8654| 130,0/0,99|23,15| 489,00
13 6,59| 503| 647| 5894| 210,0|/0,98|20,85| 854,00
2 60 16 3,25| 500| 631| 5549 180,0/0,96|20,04| 562,00
' 19 6,32| 469| 639| 4125]| 250,0|/0,97|21,67| 749,00
22 4,34| 786|1035| 8132] 190,0/0,98]12,94|2015,00
25 3,97| 336| 703| 4417| 390,0|0,98|21,31|2749,00
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4.8 Microscopia de forgca atbmica

As analises de microscopia de forca atbmica foram realizadas apenas nas
amostras laminadas a 0,13 m/min e a 2,60 m/min, a fim de se verificar a influéncia da
velocidade de laminagéo com o acabamento superficial. Tal avaliacéo foi realizada de

maneira qualitativa.

A Figura 71 contém as imagens de microscopia de forca atbmica para as

amostras laminadas a 0,13 m/min, em todas as reducfes espessura estudadas.

Qﬂ; P\
Figura 71 - Imagens de MFA para as amostras laminadas a 0,13 m/min, com reducdes de espessuras
de (a) 10%, (b) 13%, (c) 16%, (d) 19%, (e) 22% e (f) 25%.
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A Figura 72 contém as imagens de microscopia de forca atbmica para as
amostras laminadas a 2,60 m/min, em todas as reducdes espessura estudadas.

(e)

Figura 72 - Imagens de MFA para as amostras laminadas a 2,60 m/min, com reduc¢fes de espessuras
de (a) 10%, (b) 13%, (c) 16%, (d) 19%, (e) 22% e (f) 25%.
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Conforme a nomenclatura adotada por Josso (2002), as amostras laminadas a
0,13 m/min apresentaram uma rugosidade média maior, além de maiores alturas de
picos e profundidade dos vales. J4 as amostras laminadas a 2,60 m/min apresentaram

uma maior ondulacéo.
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5 CONCLUSOES

A partir dos resultados obtidos no item anterior é possivel concluir que:

Para todas as amostras, tanto agrupadas por velocidade de laminag&o ou por
qguantidade de deformacdo, ocorreu processo de recuperacdo ou de
recristalizacdo dinamica, pois ndo se percebe uma elevacdo continua da
dureza com o aumento da velocidade ou da quantidade de deformacéao.

A recristalizacdo dinamica, associada a elevacdo da temperatura, para uma
mesma velocidade de laminacdo na etapa de laminacgéo se deu de forma mais
pronunciada nas amostras que foram mais deformadas. Na média, a dureza
das amostras teve um aumento com a reducdo da espessura, porém
apresentou um comportamento periédico com a variacdo da velocidade de
laminacéao.

As imagens de microscopia Optica indicam uma relacdo direta com os
resultados de dureza. Para as amostras dentro de cada grupo de velocidade
de laminacdo € possivel perceber que os grdos tiveram uma tendéncia a
reducdo de tamanho e/ou alongamento com a elevacéo da dureza.

O comportamento da variacdo dos potenciais de corrosdo apresentado pelas
amostras laminadas a 2,60 m/min é tipico de materiais que passam por
recristalizacdo dinamica periddica. Para as demais velocidades de laminacdo
tal comportamento € mais sutil e provavelmente, seria mais perceptivel se
fossem realizadas outras reducfes de area, para mais e para menos. De uma
maneira geral, a variagao resisténcia a corrosdo depende basicamente do
processo de laminagdo adotado (deformacdo e velocidade). Apesar das
microcélulas formadas entre a matriz e os precipitados influenciarem no
comportamento corrosivo, a sua influéncia é constante, visto que estas
microcélulas apenas se deslocam durante a deformacéo, sem alteracdo na sua
guantidade.

A menor ondulacdo apresentada pelas amostras laminadas a 0,13 m/min, em
relacdo as laminadas a 2,60 m/min, se deu em funcdo do maior tempo de
contato com os cilindros, o que fez com que o movimento do material em funcéo

da recuperacgéo elastica fosse mais presente na direcdo da laminacdo. Tal



96

processo foi, provavelmente, facilitado pelo aquecimento do material durante a
deformacgéo.

As curvas de EIE e os diagramas de Bode mostraram que, de acordo com a
frequéncia aplicada, as amostras se comportam de forma diferente. Para altas
frequéncias € nitido o comportamento capacitivo, 0 que indica uma maior
tendéncia a corrosdo. Este fato também se repetiu em frequéncias baixas. Em
frequéncias intermediarias ocorreu um comportamento indutivo, o qual é
responsavel pela manutencao ou, pelo menos, uma formag&o mais consistente
da camada de 6xido protetora na superficie da amostra. Porém, ndo foram
encontradas referéncias que indicassem o0s motivos da variacdo do
comportamento das curvas de EIE e dos diagramas de Bode com as variacdes

da velocidade de laminacéo e da reducédo percentual de area.
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6 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

No intuito de se aprimorar os conhecimentos quanto aos fenémenos de
recuperacao e recristalizacao dinamicas, recristalizacao periodica e continua, além do
comportamento mecanico dos materiais durante diferentes processos de trabalho

mecanico, sugere-se:

a) Realizar pesquisas semelhantes em outras ligas de aluminio;

b) Promover ensaios semelhantes em outras condi¢cdes de tratamento térmico para
as ligas de aluminio;

c) Analisar o comportamento da evolugdo das propriedades mecéanicas a partir de
tratamentos criogénicos, para as liga de aluminio;

d) Ampliar o campo de reducbes de espessura, para 0S mesmos parametros de
trabalho, a fim de qualificar a recristalizacdo dindmica periodica;

e) Realizar estudo semelhante de EIE em frequéncias abaixo de 10 mHz, a fim de se
verificar a possibilidade da continuidade do comportamento capacitivo.

f) Estender sugestfes a outras ligas metalicas.
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