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RESUMO

As ligas de magnésio apresentam potencial capacidade para substituir materiais atualmente
empregados na industria aerondutica, contribuindo com a busca constante deste setor por
reducgdo de peso. Contudo, para se consolidarem em aplicagdes em grande escala elas precisam
superar algumas limitagdes principalmente em termos de propriedades mecanicas. Neste
contexto, o objetivo principal desta tese ¢ identificar os paradmetros de laminacao assimétrica
que gerem as melhores condigdes microestruturais e de textura, em termos de refinamento de
grao, homogeneidade de tamanho de grao e enfraquecimento de textura basal; e os mais altos
valores de propriedades mecanicas em chapas da liga de magnésio AZ31. Para isso, foram
realizadas simulagdes experimentais do processo de laminagdo em multiplos passes para chapas
daliga AZ31. Os resultados obtidos, analisados por meio do software STATISTICA, permitiram
identificar forte influéncia da temperatura de laminagdo sobre as caracteristicas
microestruturais, a saber, tamanho de grao <12 pm e mais de 50% de graos finos podem ser
obtidos com temperaturas de laminagao abaixo de 200 °C. Em baixas temperaturas , até 150°C,
a componente de textura (0002) apresentou picos inclinados em relagdo a dire¢cao normal (DN),
enquanto para maiores temperaturas de laminagdo houve uma tendéncia de alinhamento dos
planos basais a DN. O limite de resisténcia a tracao foi influenciado significativamente pela
razdo de assimetria, podendo atingir mais de 340 MPa para uma razao de assimetria de 1,9. A
temperatura e a razao de assimetria apresentaram influéncia significativa sobre o alongamento
maximo em tragdo uniaxial, sendo possivel alcancar valores em torno de 30% para temperaturas
entre 50-100 °C e razdo de assimetria proxima a 0,9 ou temperatura de 450 °C e razao de
assimetria igual a 1,9. Adicionalmente, simulagdes numéricas da lamina¢do simétrica e
assimétrica de chapas da liga AZ31, realizadas por meio de dois modelos propostos via Método
de Elementos Finitos, mostraram que niveis superiores de tensdo residual equivalente e
deformacao equivalente sdo desenvolvidos na chapa laminada assimetricamente como
consequéncia da significativa deformacao cisalhante no plano x-y observada na linha central da
chapa neste caso. Foram também propostos modelos elipsométricos, por meio dos quais foi
possivel avaliar a composicdo e dinamica de crescimento de filmes superficiais de
oxidos/hidréxidos sobre a liga AZ31 quando exposta ao ar e a uma solucao aquosa de NaSOx.

Palavras-chave: deformacgdo plastica severa, elipsometria, ligas de magnésio, método de

elementos ﬁnitos, microestrutura, textura.
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ABSTRACT

Magnesium alloys have a great potential to replace materials currently used in the aeronautical
industry, contributing to the constant efforts this sector for weight reduction. However, to
consolidate in large-scale applications, the magnesium alloys need to overcome some
limitations, mainly about mechanical properties. In this context, the main goal of this thesis is
to identify the asymmetric rolling parameters that development the best microstructural and
texture conditions, in terms of grain refinement, grain size homogeneity and basal texture
weakening and also the highest values of mechanical properties on sheets of AZ31 magnesium
alloy. For this, experimental simulations of the rolling process were carried out in multiple
passes for sheets of the AZ31 alloy. The results, analyzed through the software STATISTICA,
allowed to identify a strong influence of the rolling temperature on the microstructural
characteristics, namely, < 12 pm grain size and more than 50% of fine grains can be obtained
for rolling temperatures below 200° C. At low temperatures, up to 150 °C, the (0002) texture
component had peaks inclined away from normal direction (ND), while at higher rolling
temperatures the basal planes tended to align with the ND. The tensile strength was significantly
influenced by the asymmetry ratio, reaching more than 340 MPa for a ratio of 1.9. Temperature
and asymmetry ratio had a significant influence on the elongation, being possible to reach
values around 30% for temperatures between 50 and 100 °C and asymmetry ratio of
approximately 0.9 or temperature of 450 °C and asymmetry ratio equal to 1.9. Additionally,
numerical simulations of symmetrical and asymmetrical rolling of AZ31 alloy sheets,
performed through two proposed models via Finite Elements Method, demonstrated that higher
levels of equivalent residual stress and equivalent deformation are developed in the
asymmetrically rolled sheet, as a result of the significant shear deformation in the x-y plane
observed at the centerline of the sheet for this case. Ellipsometric models were also proposed,
through which it was possible to evaluate the composition and the evolution of oxide/hydroxide
films formed on the AZ31 alloy surface during exposition to air and Na>SO4 aqueous solution.

Keywords: severe plastic deformation, ellipsometry, magnesium alloys, finite elements method,

microstructure, texture.
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1. INTRODUCAO

O magnésio ¢ o metal estrutural mais leve atualmente disponivel, portanto, suas ligas
apresentam grande potencial de aplicagdo como material estrutural leve na industria
aeronautica, automotiva, bem como em todo o setor de transportes. Desta forma, pode
contribuir com os crescentes esforcos destes segmentos nas buscas por reducdo de peso e
redu¢do de emissao de poluentes responsaveis pelo efeito estufa.

E bem verdade que nas tltimas duas décadas os materiais compositos ganharam grande
notoriedade no setor de transportes. Especificamente no setor aerondutico, esses materiais tém
atingido parcelas significativas e crescentes na composicao de algumas aeronaves comerciais,

conforme pode ser constatado na Figura 1.
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Figura 1 — Distribuicio de materiais empregados em aeronaves e ano de introducdo. Adaptado

de [1].

Contudo, os compositos ndo sdo capazes de superar os materiais metalicos em aspectos



essenciais como condutividade térmica e elétrica, custo de fabrica¢do e principalmente em
aspectos de resisténcia mecanica como tenacidade, de modo que estes materiais ndo sao uma
op¢ao para substituir os metais quando trata-se de componentes essencialmente estruturais. Vale
destacar ainda que o maior grau de conhecimento j& adquirido sobre o comportamento dos
metais torna-os materiais com maior potencial de desenvolvimento quanto a melhoria de
propriedades permitindo também a utilizagdo de coeficientes de seguranga menores, evitando
o0 uso de volume de material desnecessario.

Desta forma, certamente os metais ainda representam a melhor op¢ao, principalmente
nas estruturas maiores do avido, como asa e fuselagem. O especialista em aviacdo, Ernesto
Klotzel em uma matéria a revista Aero Magazine em maio de 2015' refere-se a grande aplicagdo
dos compositos nas aeronaves BOEING 787 (2011) e AIRBUS A350 (2015) como “entusiasmo
que ira passar”. Klotzel aponta ainda que das 9.600 aeronaves encomendadas a BOEING e
AIRBUS na ocasido, cerca de 90% eram metalicas. Segundo ele, ndo ha vantagens em termos
de reducdo de peso a substituicdo do aluminio por compositos em aeronaves menores. Nesta
matéria, Klotzel cita ainda a fala de um engenheiro da Boeing: "Quanto mais aprendo com os
compositos, tanto mais atraente me parece o aluminio".

O Doutor em metalurgia, Marcelo Gongalves, em matéria a revista Aluminio em maio
de 2016% aponta também diversas desvantagens do uso de materiais compodsitos em aeronaves,
entre elas estdo custo muito elevado, desconhecimento de metodologias para verificacdo de
trincas internas nesses materiais e dificil moldabilidade. Essa ultima caracteristica, segundo o
engenheiro aeronautico Milton Lima?, foi responséavel por um atraso de cinco anos no projeto
de fabricagdo do Boeing 787.

Tratando-se entdo de materiais metalicos, sem duvidas, o aluminio é o grande
protagonista do setor aerondutico com sua densidade relativamente baixa (2,7 g/cm?), boa
resisténcia, boas propriedades de condutividade térmica e elétrica e elevada resisténcia a
corrosao. Neste contexto, aluminio ¢ o material mais utilizado na constru¢ao de acronaves, o

que pode ser exemplificado pela Figura 2 que apresenta a distribuicdo em peso dos materiais

I Klotzel, E. A Construgdo do Avido do Futuro. Revista Aero Magazine, 2015. Disponivel em:

<http://aeromagazine.uol.com.br/artigo/construcao-do-aviao-do-futuro_2112.html>. Acesso em: 01 de agosto de
2016.

2 Tecnologia nas Alturas. Revista Aluminio: Inovagdo e Sustentabilidade, 2016. Disponivel em:

<https://revistaaluminio.com.br/para-ver-e-ser-visto/>. Acesso em: 01 de agosto de 2016.




empregados nas aeronaves de trés grandes fabricantes.
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Figura 2 - Percentagem global dos materiais utilizados na fabricacao das aeronaves (cortesia da
empresa Embraer). (a) distribuicido % global de peso: BOEING 777; (b) distribuicido % global
de peso: AIRBUS A380; e (c¢) distribuicio % global de peso: EMBRAER 170. [2]

Desde 1919, quando o primeiro avido comercial totalmente metalico construido com
liga de aluminio, o Junkers F-13, algou voo, o aluminio se colocou como primeiro da lista de
materiais estruturais aeronduticos ¢ mantém sua lideranga até hoje. Ao longo desses 100 anos,
muitos desenvolvimentos em termos de aprimoramento de propriedades e desenvolvimento de
novas ligas de aluminio aeronauticas foram alcancados [3,4]. Entretanto, a forte pressdo das
politicas internacionais de eficiéncia energética e redugao de emissao de poluentes dos ultimos
anos tem feito nao soO o setor acroespacial, mas todo o setor de transportes se voltar para a busca
de metais ainda mais leves que o aluminio.

Neste cenario, o magnésio com densidade de 1,7 g/cm?, ou seja aproximadamente 2/3
da densidade do aluminio, desponta com grande potencial. A substitui¢dao de ligas de aluminio
por ligas de magnésio pode se traduzir em nimeros muito consideraveis em termos de economia
de combustivel e reducao de emissao de CO».

Além da baixa densidade, que se traduz em resisténcia e rigidez especificas
relativamente altas, o magnésio torna-se atrativo pela sua abundéancia, fundibilidade e
reciclabilidade. O magnésio foi por muito tempo banido da construgdo aeronautica devido a
alta inflamabilidade, porém, recuperou a aten¢ao do setor com o desenvolvimento de ligas para
as quais este problema foi banido. Atualmente, aplicagdes muito pontuais e pouco significativas
em volume das ligas de magnésio na forma de pecas fundidas podem ser encontradas na
industria aerondutica bem como em outros setores da industria de transportes [5,6]. Contudo,

para se consolidarem no setor, as ligas de magnésio precisam superar grandes limitagdes, a



saber, baixa conformabilidade e uma limitada resisténcia a corrosdo. Tais caracteristicas as
colocam atualmente em uma posi¢cdo competitiva muito desfavoravel em relacdo as ligas de
aluminio, mas abrem um campo de pesquisa desafiador para o desenvolvimento de ligas de
magnésio com melhores propriedades mecanicas e de resisténcia a corrosao.

A parcela mais significativa de consumo de material nas aeronaves ¢ a fuselagem, que
demanda material sob a forma de chapas com capacidade para ser conformado de acordo com
a curvatura da fuselagem do avido e que ainda deve apresentar propriedades mecanicas
adequadas para suportar os esfor¢os de servico durante a operacdo da aeronave. Portanto, o
desenvolvimento de tecnologias para a produgdo de chapas de magnésio, sobretudo com
propriedades adequadas, faz-se extremamente necessario.

O refinamento de grao ¢ um conhecido mecanismo para melhorar as propriedades
mecanicas de materiais cristalinos, aliando as propriedades de resisténcia mecanica e
tenacidade. Neste sentido, os altos niveis de deformacao plastica introduzidos pelos processos
de Deformacgdo Plastica Severa (DPS) tém permitido a obtencdo de metais ultra refinados (ou
metais nanocristalinos) com excelentes propriedades mecanicas. Diversos autores [7—10] tém
aplicado técnicas de DPS (como Equal Channel Angular Pressing, Multi Axial Forging, High
Pressure Torsion e Friction Stir Processing) as ligas de magnésio e observado significantes
melhorias tanto na resisténcia mecanica como na ductilidade, como resultado do refinamento
de grao. Dentre os processos de DPS, a laminacdo assimétrica destaca-se por processar o
material na forma de produto plano e pela capacidade de processamento de grande volume,
podendo ser facilmente aplicavel em escala industrial. Jeong et al. [11] observaram um
excepcional comportamento superplastico, com alongamento méximo de 830% a 673 K e taxa

de deformacgdo de 2 x 10 s™!

, para uma liga de magnésio AZ31 fabricada por laminacgao
assimétrica. Comparado ao processo convencional de laminacdo, a laminagdo assimétrica
impde um maior nivel de deformagao pléstica ao esbogo pela introducao de uma componente
de deformacao cisalhante ao longo da espessura, decorrente da diferenca de velocidades entre
o cilindro superior e inferior do laminador.

Além do tamanho de grao, a plasticidade do magnésio ¢ fortemente influenciada pela
sua textura cristalografica. Processos convencionais de conformagdo como a laminagdo
simétrica tendem a desenvolver neste material uma forte textura basal com eixo ¢ da estrutura
cristalina hexagonal compacta alinhado a direcdo normal de laminag¢do, o que compromete

seriamente sua deformagdo plastica. Por outro lado, diversos trabalhos [12—14] t€ém apontado

que a laminacao assimétrica ¢ capaz de modificar a textura das ligas de magnésio, facilitando
4



sua deformagdo subsequente.

Apesar dos diversos trabalhos que investigam a aplicacdo da laminagdo assimétrica as
ligas de magnésio [11-17], o conhecimento dos efeitos dos parametros do processo sobre as
propriedades finais ¢ ainda escasso e de extrema importancia para a proposi¢ao de rotas de
laminagdo assimétrica otimizadas para a fabrica¢do de ligas de magnésio de alto desempenho.
Entender esses efeitos sobre as propriedades finais passa pelo conhecimento dos efeitos dos
parametros sobre a deformagdo pléstica induzida no material e sobre as modificagdes
microestruturais ¢ de textura; o que envolve fendmenos complexos como deslizamento de
planos, maclagdo e recristalizagdo. Portanto, investigacdes sistematicas neste sentido ainda sdo
requeridas. Os trabalhos encontrados na literatura, em sua totalidade, investigam a influéncia
de parametros como temperatura, rota de laminacao e razao de assimetria de forma totalmente
1solada, sem considerar a interacao entre eles.

Neste contexto, o objetivo principal desta tese de doutorado foi identificar os pardmetros
do processo de laminagdo assimétrica que gerem na liga de magnésio AZ31 as melhores
condi¢gdes microestruturais e de textura, visando refinamento de grao, homogeneidade ¢ uma
componente de textura basal enfraquecida; e os mais altos valores de propriedades mecanicas.
Para isso, o método de Delineamento Composto Central Rotacional (DCCR) foi utilizado para
planejar simulagdes experimentais da laminagdo assimétrica da liga AZ31. Neste planejamento,
tem-se como varidveis a temperatura, o nimero de passes e a razao de assimetria. Buscou-se
ainda entender a influéncia da assimetria e das diferentes temperaturas de laminagdo sobre os
mecanismos de deformagdo atuantes para a liga AZ31. Para isso, previamente as simulagdes
planejadas via DCCR, um menor grupo de simulacdes experimentais foi realizado em
condicdes simétricas e assimétricas a diferentes temperaturas e os mecanismos de deformagao
atuantes foram entdo discutidos por meio da andlise qualitativa de resultados microestruturais
e de macrotextura. Adicionalmente, foram propostos modelos numéricos em elementos finitos
capazes de prever as tensdes e deformagdes impostas a chapas da liga AZ31 durante os
processos de laminagdo simétrica e assimétrica.

De forma complementar, buscando-se contribuir com o entendimento dos mecanismos
de corrosao das ligas de magnésio que ainda nao sao claramente definidos [18,19], a técnica de
elipsometria foi utilizada para investigar o crescimento de filmes superficiais sobre a liga de

magnésio AZ31 quando exposta ao ar e a um ambiente agressivo de Na>SOa.



1.1  Relevancia Tecnolégica

A principal motivagdo para o desenvolvimento deste trabalho ¢ de cunho tecnoldgico e
parte da possibilidade de desenvolvimento de uma liga de magnésio capaz de substituir as ligas
de aluminio das séries 2XXX e 7XXX atualmente empregadas na estrutura das aeronaves, o
que reduziria substancialmente seu peso e, consequentemente, seu consumo de combustivel e
emissdo de poluentes.

A seguir, a partir de dados obtidos do manual de operagdo da aeronave norte-americana
BOEING 777, faz-se uma analise da redu¢ao de combustivel e de emissao de CO; alcangada
com a introducdo das ligas de magnésio em substituicao as ligas de aluminio. Vale destacar que
esta andlise ¢ bastante superficial e que uma analise real precisa levar em conta valores mais
precisos e outros fatores muito mais complexos.

O peso operacional vazio de um BOEING 777-200 ¢ de aproximadamente 136
toneladas. Consideremos que esta aeronave faga um voéo com um peso de decolagem de 200
toneladas (peso bem proximo do maximo peso de decolagem), ou seja, levando, além de seu
proprio peso, mais 64 toneladas entre combustivel, carga e passageiros. De acordo com a tabela
de consumo e considerando de maneira bem simplista o voo apenas na etapa de cruzeiro a uma
altitude de 39.000 pés, esta aeronave teria um consumo de combustivel de aproximadamente
6,1 toneladas por hora.

Conforme mostrado nas Figuras 1 e 2, 70% desta aeronave ¢ constituida de aluminio.
Considerando de maneira bastante otimista que todo o aluminio fosse substituido por magnésio
e levando em consideragao, para fins de célculo, as densidades do aluminio e magnésio puro
(1,7 g/lem® e 2,7 g/em?, respectivamente), haveria uma redug¢do no peso da aeronave de 136
toneladas para aproximadamente 100 toneladas. De acordo com a tabela de consumo da
aeronave e, considerando que ela faga um voo a mesma altitude considerada anteriormente e
levando as mesmas 64 toneladas entre combustivel, carga e passageiro, ou seja, com um peso
total de decolagem de 164 toneladas, ela agora teria um consumo de combustivel de 4,8
toneladas por hora. O consumo desta aeronave, portanto, seria reduzido em mais de 20%.

A companhia aérea Air France, que opera com o BOEING 777, estima que 3,15
toneladas de CO; seja produzida pela combustao de 1 tonelada de querosene, o combustivel das
aeronaves. Portanto, com a substituicdo do aluminio pelo magnésio exemplificada acima
haveria uma reducdo de 19,2 toneladas de CO» por hora para 15,1 toneladas de CO; por hora.

Ou seja, dentro deste quadro bastante otimista de total substituicdo das ligas de aluminio pelas
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ligas de magnésio, uma aeronave como o BOEING 777 emitiria 4,1 toneladas a menos de CO»
por hora.

Novamente, ¢ preciso destacar que todos os calculos realizados acima sdo muito
superficiais e simplificados, contudo, diante deles ¢ possivel ter uma nocao dos ganhos
financeiros e ambientais adquiridos com o desenvolvimento de ligas de magnésio mais
resistentes mecanicamente, com melhor conformabilidade e mais resistentes a corrosao.

Vale ainda destacar que o cenario brasileiro ¢ altamente favoravel para investimentos
no desenvolvimento de ligas de magnésio para a industria aeronautica. Contamos com a
empresa RIMA, que ¢ a unica produtora de magnésio primario do Hemisfério Sul e apresenta
alta capacidade produtiva. No setor aerondutico, a brasileira EMBRAER ¢ lider mundial no
mercado para avides de 70 a 130 assentos e atua também em posi¢des relevantes em outros
segmentos, além disso, vale destacar que atualmente a brasileira participa de uma grande
negociacdo de expansdo de negdcios com a criagdo de uma joint venture juntamente com a

também gigante, a norte-americana BOEING.

1.2 Relevancias Cientificas

A seguir sdo enumerados os principais pontos de relevancia desta tese no ambito

cientifico:

e Anadlise da influéncia dos pardmetros da laminagdo assimétrica sobre a
microestrutura, textura e propriedades mecanicas da liga de magnésio AZ31
via planejamento estatistico, o que permite, com um namero relativamente
reduzido de experimentos, identificar os melhores parametros para o

Processo;

e Desenvolvimento de uma metodologia para caracterizagao elipsométrica de
filmes crescidos sobre a liga de magnésio AZ31 quando exposta a diferentes
meios. Apesar de ser uma técnica relativamente antiga, a elipsometria € pouco
conhecida e explorada e constitui-se de uma Otima ferramenta para a
caracterizacdo de filmes finos, portanto pode ser tutil no entendimento da

cinética de crescimento de filmes de oxidagao sobre a liga de magnésio AZ31.



2. OBJETIVOS

O objetivo principal da tese foi identificar os parametros de laminagdo assimétrica que
gerem em chapas da liga de magnésio AZ31 o menor tamanho de grao, maior homogeneidade
em termos de distribuicdo de tamanho de grao, componente de textura basal mais enfraquecida,
e os mais altos valores de propriedades mecanicas, a saber limites de escoamento e resisténcia
e alongamento. Como objetivos especificos, pontuam-se:

e Entender a influéncia da assimetria no processo de laminagao sobre os mecanismos de
deformacao plastica;

e Entender a influéncia da temperatura no processo de laminac¢ao sobre os mecanismos
de deformacgao plastica;

e Propor modelos em elementos finitos para previsao das tensdes e deformagdes
desenvolvidas na liga AZ31 durante laminagdo simétrica e assimétrica.

e Desenvolver modelos elipsométricos e utilizd-los para caracterizar filmes de
oxidos/hidréxidos crescidos sobre a liga quando exposta ao ar e a uma solugdo agressiva

de sulfato de sddio (Na2SOs).



3. REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1  Magnésio e suas Ligas

O magnésio ¢ um elemento encontrado em abundancia, sendo o oitavo mais comum na
crosta terrestre. E um metal estrutural de baixa densidade, aproximadamente 1,7 g/cm?, valor
este que € 37% menor que do aluminio (2,7 g/cm?) e aproximadamente 80% menor que do aco
(7,8 g/cm?). Isto torna o magnésio e suas ligas metais de elevada razdo entre resisténcia
mecanica e massa. Como propriedades do magnésio, destacam-se seu baixo ponto de fusdo, em
torno de 650 °C, boa resisténcia a fadiga e alta resisténcia ao impacto. Comparado aos
polimeros e compdsitos, fortes concorrentes em determinadas aplicagdes que buscam a redugdo
de peso em estruturas, o magnésio se destaca gragas aos seus maiores valores de condutividade
térmica e elétrica, maior resisténcia a degradacao pela agao do meio e ainda pela sua maior
facilidade de reciclar.

Para aplicagdes industriais, em geral, as propriedades do magnésio puro nio sdo tdo
atrativas e, portanto, na maioria de suas aplicagdes ele ¢ encontrado na forma de ligas. Em geral,
os elementos de liga colaboram para melhoria das propriedades mecanicas e/ou de resisténcia
a corrosdao, ou mesmo de caracteristicas como fundibilidade.

O orgdo americano ASTM (American Society for Testing and Materials) estabelece que
as ligas de magnésio, classificadas em fundidas e trabalhadas, sdo designadas por um conjunto
de caracteres alfanuméricos, contendo duas letras e dois numeros, podendo ainda ser seguido
por uma letra, ou seja XYab ou XYabZ. Nesta nomenclatura, as duas primeiras letras XY se
referem aos dois principais elementos de liga, os nimeros seguintes ab sdo relativos aos teores
nominais de cada um destes elementos e a letra posterior Z, quando presente, indica variagdes
da liga basica associadas a introdugdo de outros elementos minoritarios. Os elementos de liga
comumente presentes sao designados pelas seguintes letras: A = aluminio, E = terras raras, H

= torio, K = zirconio, M = manganés, O = prata, S = silicio, T = estanho, Z = zinco.



No caso da liga sofrer algum tipo de tratamento térmico ou termomecanico, o conjunto
de caracteres alfanuméricos designativo da liga ¢ ainda seguido por um hifen e um cédigo que
indica o tipo de tratamento. Os tratamentos térmicos e termomecanicos sao indicados por: F =
como fabricado, O = recozido, H10 a H11 = levemente encruado, H23, H24, H26 = encruado
e parcialmente recozido, T4 = solubilizado, T5 = envelhecido artificialmente, T6 = solubilizada
e envelhecida artificialmente, T8 = solubilizada, trabalhada a frio (encruada) e envelhecida
artificialmente.

Sendo assim, por exemplo, a liga AZ92A-T6 designa uma liga com 9 % de aluminio e 2
% de zinco em sua composic¢do basica (A) e submetida ao tratamento térmico de solubilizacao

e envelhecimento com o objetivo de obter dureza méxima (T6).

3.1.1 Ligas de Magnésio Mg-Al-Zn

Dentre as ligas de magnésio, as ligas do sistema Mg-Al-Zn caracterizam-se por apresentar
valores de resisténcia mecanica e ductilidade de médio a alto, quando comparadas com ligas de

outros sistemas, conforme listado na Tabela 1.

Tabela 1 — Propriedades mecanicas tipicas de ligas de magnésio comerciais a temperatura

ambiente. Adaptado de [20].

Limite de Limite de
Liga Condicao Resisténcia Escoamento Alongamento (%)
(MPa) (MPa)
AZ31B-F Forjada 260 170 15
AZ31B-H24  Chapa Laminada 290 220 15
AZB0A-TS5 Barra Extrudada 380 275 7
AZB0A-TS5 Forjada 345 250 6
AZ91C-T6 Fundida 275 145 6
ZK40A-T5 Barra Extrudada 275 255 4
ZK60A-T5 Barra Extrudada 350 285 11
ZM21-H24 Chapa Laminada 250 165 6
ZM21-F Barra Extrudada 235 155 8
AMO60A-F Fundida 240 130 13
AM20-F Fundida 210 90 20
WE43A-T6  Fundida 250 165 2
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As ligas do sistema Mg-Al-Zn apresentam uma variedade de aplica¢des tanto na condigdo
fundida como trabalhada, a depender principalmente do teor de Al. Neste sistema, o aluminio
contribui para a melhoria de resisténcia mecanica e fundibilidade do magnésio, com a vantagem
de causar pouco acréscimo na densidade da liga. As ligas comerciais possuem teores de Al no
intervalo de 2 a 9% em peso, como representado na por¢do do diagrama de fases binario Mg-
Al (Figura 3). Baixos teores de Al podem ndo ser suficiente para gerar boa fundibilidade a liga,
enquanto teores muito elevados podem comprometer a ductilidade e resisténcia ao impacto pela

alta fracao de precipitados B (Mgi7Al2) [21].
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Figura 3 — Porc¢ao do diagrama de fases do sistema Mg-Al, mostrando a faixa de composicao

tipica de ligas comerciais Mg-Al. Adaptado de [21].

O componente intermetéalico f pode ainda comprometer a resisténcia a fluéncia da liga
devido ao seu baixo ponto de fusdo e, portanto, pode ser minimizado com teores menores de
Al. No entanto, quando a redugdo de Al ndo ¢ desejavel por comprometer propriedades
mecanicas importantes como limite de escoamento e de resisténcia mecanica, um tratamento
térmico adequado pode ser a alternativa. A fase B pode ser solubilizada na matriz da estrutura
cristalina hexagonal compacta (Mg) com o aquecimento da liga a temperaturas acima de 400 °C
seguido de resfriamentos rapidos o suficiente para evitar a precipitacao no intervalo entre 150-
250 °C. Vale destacar ainda que a precipitagdo da fase Mgi7Ali2 pode ser realizada
propositalmente, de forma controlada, através de solubilizacdo e envelhecimento, com o

objetivo de endurecer as ligas de magnésio com teor suficiente de aluminio para tal.
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O zinco pode melhorar a resisténcia mecanica e a ductilidade da liga em solugdo so6lida
na matriz (Mg). A solubilidade maxima do Zn no Mg ¢ de 6,2% na temperatura eutética de
aproximadamente 340 °C (Figura 4) e, quando presente acima do limite de solubilidade, pode
formar compostos de Mg-Zn que podem também contribuir para melhoria de resisténcia
mecanica quando adequadamente dispersos na matriz. Observa-se que até 4% o Zn contribui
significativamente para o aumento do limite de resisténcia e alongamento, porém essas
propriedades sao reduzidas com adigdes maiores deste elemento [3]. O zinco, adicionado a liga
contendo aluminio, faz com que a componente eutética magnésio-aluminio (Figura 3) tome
uma forma completamente dissociada, com particulas massivas de Mgi7Ali2 ou Mgsa2(Al,Zn)49

cercadas pela matriz (Mg) [20].
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Figura 4 — Diagrama de fases do sistema Mg-Zn. Adaptado de [22].

Impurezas nas ligas de magnésio devem ser controladas, sobretudo quando se trata de
elementos como ferro, cobre e niquel, pois prejudicam substancialmente a resisténcia a
corrosdo. O manganés € capaz de reduzir os efeitos adversos de algumas impurezas, em especial
o Fe, retirando os 4tomos de solugdo pela formac¢ao de compostos intermetéalicos. Por esse
motivo, a maioria das ligas de magnésio possuem entre 0,2 a 0,4% em peso de Mn [21].

Dentro do sistema Mg-Al-Zn, a liga comercial AZ31, escolhida para esta investigacao,
¢ provavelmente uma das mais utilizadas. Ela ¢ considerada uma liga de média resisténcia
mecanica e, por conter um teor moderado de Al, apresenta um alongamento consideravel, sendo

classificada como uma liga trabalhavel (conformavel). Em geral suas propriedades mecanicas
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sdo melhoradas via trabalho mecéanico e/ou tratamentos térmicos, ndo sendo tdo efetivo o
endurecimento por precipitacdo ja que o teor de aluminio € relativamente baixo. Nas Tabelas 2
e 3 a seguir estdo listadas, respectivamente, informagdes sobre a composi¢ao quimica e

propriedades tipicas para a liga AZ31.

Tabela 2 — Composi¢ao quimica nominal da liga de magnésio AZ31 (% em massa) - cortesia

Zincomag.

Outras

Al Zn Mn Fe Cu Ni Si Ca Mg
Impurezas

0,003 0,01 0,001 0,08 0,04

(max.) (max.) (max.) (max.) (max.)

25-35 06-14 02-1,0 Balango 0,30 (max.)

Tabela 3 — Propriedades mecanicas médias da liga de magnésio AZ31 a temperatura ambiente -

cortesia Zincomag.

Limite de Resisténcia Limite de Escoamento Alongamento Dureza Vickers

(MPa) (MPa) (%) (Hv)

270 180 15 75+5

3.1.2 Cristalografia e Comportamento Plastico

O magnésio possui uma estrutura cristalina hexagonal compacta (HC), cujas posi¢oes

atOmicas e os principais planos e diregcdes estao apresentados na Figura 5.
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Figura 5 — Célula unitaria HC. (a) Posi¢des atémicas (b) Plano basal (0001), um plano da face
(101 0) e principais planos da regido [12 10] (c) Principais planos da regido [1 1 00] e (d)

Principais direcoes [20].
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Sabe-se que, em geral, o principal mecanismo de deformagao nos materiais cristalinos
¢ a movimentacgdo de discordancias através do deslizamento de planos atdmicos. Na Tabela 4 e
Figura 6 sdo apresentados os possiveis sistemas de deslizamento para metais com estrutura
hexagonal, relacionados aos planos basal, prismatico e piramidal. A baixa conformabilidade do
magnésio, sobretudo, a temperatura ambiente, estd intrinsicamente relacionada ao seu baixo

numero de sistemas de deslizamento (pares plano-dire¢do) independentes.

Tabela 4 - Caracteristicas cristalograficas dos sistemas de deslizamento em metais com estrutura

cristalina HC [23].

Nimero de
Plano de Vetor de Descricao
Sistemas
Deslizamento Burgers Cristalografica
Independentes
Basal <a> {0001}<1120> 2
Prismatico <a> {1100}<1120> 2
Piramidal (tipo I) <a> {1101}<1120> 4
Piramidal (tipo II) <c+a> {1122}<1123> 5
C C 2
{101y
T~ 5
_//-
ay 2, Z
) . N | .. B -
[1130] /f/ 74 3 E 2 [1120] 2
a, (0001} a,
Basal <a=> Prismatico <a> Piramidal <a=
{0001}<1120> (1100}<1120> {(1701}<1120=>

Figura 6 - Sistemas de planos de deslizamentos em materiais com estrutura cristalina HC [24].

Para o magnésio a temperatura ambiente, o sistema basal {0001}<1120> ¢
preferencialmente ativado por apresentar o menor valor de tensdo de cisalhamento critica
resolvida (tcr), como consequéncia do alto fator de empacotamento do plano basal. Entretanto,

o sistema basal possui apenas dois sistemas de deslizamento independentes, o que nao €
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suficiente para atender ao critério de escoamento de von Mises [25] que estabelece que ao
menos cinco sistemas de deslizamento independentes sdo necessarios para uma deformacao
uniforme do cristal, sem falha. Além disso, o deslizamento de planos basais ndo ¢ capaz de
provocar nenhuma deformacao ao longo do eixo c¢. Portanto, um mecanismo adicional ¢ muito
importante durante a deformacgdo plastica do magnésio e suas ligas, a saber, a maclagdo
mecanica.

Embora as maclas mecanicas consigam acomodar apenas uma quantidade limitada de
deformacdo, a maclacdo ¢ capaz de gerar reorientacdo de planos, tornando-os mais
favoravelmente (ou desfavoravelmente) orientados para sofrerem deslizamento. As maclas
mecanicas observadas durante a deforma¢do do magnésio e suas ligas podem ser classificadas
como sendo maclas de tragdo, as mais comuns, maclas de compressdo e maclas duplas ou
secundarias. Cada tipo de macla ¢é capaz de rotacionar o plano basal em torno do eixo <12 10>

segundo um angulo especifico, conforme dados listados na Tabela 5 [26].

Tabela 5 — Tipos de maclas no Mg e suas ligas [26].

Angulo de rotacio do plano
Tipo de Macla Sistema de Maclacao
basal / Eixo de rotacio

Tragdo {1012}<1011> 86°/<1210>
Compressio {1011}<1012> 56°/<1210>
Duplas (1011} {1012} 38°/<1210>

Em altas temperaturas, a tensdo de cisalhamento critica resolvida para os sistemas de
deslizamento nao-basais decresce e estes sistemas podem ser ativados para a deformacao
pléastica, acomodando também deformacdo no eixo c¢ do cristal HC. Na Figura 7 esta
demonstrada a dependéncia da tcr dos sistemas de deslizamento/maclagdo com a temperatura.
Em geral, sistemas de maclagdo e deslizamento atuam em conjunto como principais
mecanismos durante a deformacao plastica do magnésio.

Vale destacar que as maclas, assim como as discordancias, sao defeitos cristalinos que
interagem entre si e dificultam a continuacdo da movimentacao de discordancias, sendo
necessario aumento no nivel de tensdo para continuacdo da deformacdo, ou seja, causa
encruamento ao material.

A partir da Figura 7, ¢ facil perceber que a temperatura tem influéncia sobre quais
15



sistemas de deslizamento/maclacdo atuardo durante a deformacdo de uma liga de magnésio.

Além disso, para ativar cada sistema de deslizamento/maclagdo ¢ necessario que a tensdo de

cisalhamento resolvida (tr), obtida pela lei de Schmid, vide esquema na Figura 8, efetivamente

imposta aquele plano de deslizamento/maclagdo ultrapasse a tcr. Isto dependera ndo somente

do nivel de tensdo imposto (o), mas também dos angulos formados entre a dire¢do de

deslizamento e a direcdo da tensdo aplicada (A) e entre o plano de deslizamento e a dire¢do da

tensao aplicada ().

100 ¢

TCR (MPa)

01 |

" PR TR FOMRTIS TN |

Figura 7 — Dependéncia da tensido de cisalhamento critica resolvida (1) com a temperatura.
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Adaptado de [27].
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Figura 8 — Relacio entre a tensio (6) aplicada e a tensido de cisalhamento resolvida (tr) no plano

de deslizamento/maclacio.
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Portanto, fica evidente que a orientacdo dos planos de deslizamento/maclacdo em
relacdo a direcdo da tensdo imposta influencia diretamente no quao facil ou dificil ¢ ativar os
sistemas relacionados a estes planos. De maneira mais ampla, isso significa que a deformacao
pléstica depende substancialmente da orientacao dos graos. O material pode apresentar uma
textura com planos preferencialmente orientados de maneira desfavoravel (ou favoravel) para
ativacao daquele sistema. No caso do magnésio, em que o sistema basal possui uma Tcr
substancialmente menor que outros sistemas, ¢ extremamente importante o controle da
componente de textura basal.

Além da temperatura e da textura, todos os sistemas de deslizamento/maclacdo que
podem atuar durante a deformagdo plastica do magnésio sdo fortemente influenciados por
outros fatores como tamanho de grao, teor de elementos de liga em solucdo sélida, presenga de
precipitados e taxa de deformacgdo. Essas influéncias sdo amplamente discutidas por Agnew
[28]. Dentre esses fatores, vale destacar aqui a conhecida a¢ao endurecedora do refinamento de
grao. A diminuic¢ao do tamanhao de grao eleva a area de contorno de grao que, por sua vez, atua
como barreira para a movimentagao das discordancias elevando a tensdo de escoamento. Essa
relacdo entre tamanho de grao (d) e limite de escoamento (a,) € descrita pela também conhecida

equacdo de Hall-Petch (Eq. 1), onde oy e k sdo constantes especificas do material.

1
o, =09+ kd 2 (1)

y

3.2 Processo de Laminacao Assimétrica

A laminagao assimétrica ¢ um processo capaz de impor um nivel de deformacao ao
material superior aquele imposto pela laminagdo convencional simétrica por meio da
introducdo de tensdes cisalhantes. Isto ¢ conseguido com o uso de diferentes velocidades
periféricas (vi#v2) nas superficies inferior e superior da chapa, conforme o esquema
apresentado na Figura 9. Essas diferentes velocidades periféricas podem ser impostas por
meio da utilizagdo de cilindros com diferentes diametros (di#d2) girando em velocidades
angulares iguais (0w1=w2), por meio de cilindros de didmetros iguais (d; = d2) com velocidades
angulares diferentes (m1# ®2), ou ainda, utilizando condi¢des de atrito diferentes nos contatos

superior e inferior cilindro-chapa.
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Figura 9 - Desenho esquematico do processo de laminagdo assimétrica.

Vale destacar que recentemente Ma et al. [52] propuseram um novo método para
introduzir assimetria ao processo de laminagdo que batizaram como “asymmetric reduction
rolling”. Conforme mostrado na Figura 10, utilizaram uma configuracao do equipamento
idéntica aquela da laminacao convencional - cilindros com idénticas dimensdes e velocidades
de rotagdo e condigdes de atrito iguais para os dois cilindros - no entanto adicionaram um
suporte na regido de entrada para apoiar a chapa a ser laminada de modo que a mesma seja
alimentada sem que o centro de sua espessura coincida com o centro do "gap" entre os

cilindros.

Chapa AZ31

Cilindros ———T= ~—{1- Bloco de
T Pressdo

Suporte

Figura 10 - Desenho esquematico do processo “asymmetric reduction rolling”. Adaptado de [52].
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Ma et al. [52] avaliaram a utilizagdo da técnica desenvolvida por eles para a laminacao
da liga de Mg AZ31 utilizando um modelo construido pelo método de elementos finitos e
concluiram que o processo foi capaz de introduzir alto nivel de tensao cisalhante.

O processo de laminacao assimétrica multipasses pode ser realizado por diferentes rotas,
conforme mostrado na Figura 11. As rotas B e C anulam ou ao menos reduzem o efeito de
assimetria entre um passe € outro, enquanto as rotas A e D parecem propagar este efeito. Ma et
al. [35] aplicaram as quatro possiveis rotas para laminagdo assimétrica da liga AZ31 e
verificaram para a amostra laminada via rota D uma microestrutura refinada mais homogénea
quando comparado as amostras submetidas a outras rotas. Ma et al. [35] atribuiram esse
resultado ao maior grau de deformacdo efetiva e deformagdo cisalhante mais uniforme
acumuladas durante laminacao através da rota D, o que seria responsavel pela uniformidade na

microestrutura e maior fragdo recristalizada.
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Figura 11 — Possiveis rotas de laminacao assimétrica multipasses (a) Rota A (b) Rota B (c) Rota

C (d) Rota D [53].

A modificagdo dos parametros do processo de laminagao (entre eles, razao de assimetria
—vi/v2 ou o1/m2, temperatura, nimero de passes e rota de laminagdo) pode gerar configuragdes

e niveis de tensdes totalmente distintos interferindo sobre os mecanismos de deformacao e
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recristalizacdo desenvolvidos durante a deformacdo do magnésio, o que por sua vez interfere
sobre a microestrutura e textura finais. Por outro lado, a microestrutura ¢ textura definem as
propriedades (principalmente mecanicas) que as ligas de magnésio apresentardo apds o
processamento. Portanto, identificar os parametros que gerem as propriedades mais adequadas
para o material ¢ um grande desafio.

Alguns autores tém se empenhado neste tema: Luo ef al. [16] investigaram a influéncia
da razao de assimetria para a laminagdo da liga de magnésio AZ31; nos trabalhos de Chang et
al. [54] e de Ma et al. [35] foi investigada a influéncia da rota de laminagao para as ligas AM31
e AZ31, respectivamente; Biswas ef al. [13] investigaram a influéncia da temperatura para o
magnésio comercialmente puro. No entanto os pardmetros sdo muitos e as faixas de variag@o
de cada um s3o muito grandes, o que torna muito complexa esta investigagao do ponto de vista
experimental. Neste sentido anélises ndo-experimentais podem ser muito uteis e também tém
sido realizadas por alguns autores.

Diferente do processo de laminagdo simétrica que apresenta formulagdes matematicas
bem estabelecidas, solugdes para o equilibrio mecanico na laminagao assimétrica ainda nao sao
bem definidas. Autores como Halloumi et al. [55], Zhang et al. [56] ¢ Minton et al. [57]
propuseram solucdes analiticas para investigacdo da mecanica do processo de laminacdo
assimétrica defendendo a tese de que solucdes via métodos numéricos possuem limitagdes
quanto a tempos computacionais, impossibilitando aplicagdes de controle "online". Contudo, a
abordagem via métodos numéricos tem se mostrado extremamente importante para obter uma
melhor compreensao do processo e facilitar a exploracdo barata de diversas configuracdes
possiveis para a laminagdo assimétrica. Além disso, resultados numéricos tém sido utilizados
por alguns autores para validar seus modelos analiticos.

Portanto, os métodos numéricos representam uma importante ferramenta para investigar
a influéncia dos parametros da laminagdo assimétrica sobre as deformagdes plasticas
introduzidas no material laminado. Diversos autores tém utilizado modelos numéricos via
método de elementos finitos (MEF) para investigar a mecanica da laminacdo assimétrica
[35,58,59]. Um bom modelo numérico deve representar precisamente as caracteristicas
mecanicas da laminacao assimétrica a fim de que consiga simular de forma realistica as tensdes
que o processo impde sobre o material laminado. Além disso, para a previsao das deformagdes
plasticas, ¢ de extrema importancia o acoplamento de um modelo constitutivo conciso do
material, ou seja, um modelo que descreva adequadamente o comportamento pléastico do

material frente as tensdes impostas.
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Um grande desafio identificado neste cenario ¢ acoplar aos modelos termomecanicos
equacdes que descrevam os fenoOmenos metalirgicos e obter um modelo termomecanico-
metalurgico capaz de prever ndo sé as tensdes e deformagdes, mas também a microestrutura e

textura finais.

3.3 Comportamento do Magnésio durante Laminacdo: Refinamento de Grao e

Modificacio de Textura Cristalografica

Arazdo c/a de materiais cristalinos com estrutura HC tem forte influéncia sobre os sistema
de deslizamento atuante durante a laminagdo. O magnésio possui relacdo c/a igual a 1,624;
valor muito préximo do valor ideal de 1,633 do modelo de esferas rigidas. Isto torna o sistema
basal preferencial para deformacdo durante a laminagdo simétrica, seguido do sistema
prismatico e, por ultimo, o piramidal. A forte atuagdao dos sistemas de deslizamento operando
nos planos basais durante o trabalho a frio (encruamento) via laminag¢ao convencional faz com
que estes planos sejam rotacionados de maneira a se alinharem perpendicularmente a direcao
normal e, como consequéncia disso, o magnésio apresenta a tendéncia em adquirir uma forte
textura basal durante a laminagdo convencional, conforme ilustrado na Figura 12 [29]. Esta
textura ¢ totalmente desfavoravel para continuacdo da deformacao nas ligas de magnésio. Por
outro lado, a inser¢do de uma componente cisalhante durante a laminagdo, com os processos de
laminagdo assimétrica, tem se demonstrado como um efetivo artificio para modificar essa

textura.

(a) (b)
Figura 12 — Textura tipica de laminacdo apresentada pelo magnésio (a) (0002) (b) (1010) — DL:

Direcio de Laminacio, DT: Direcao Transversal. Adaptado de [29].

Biswas et al. [13] laminaram magnésio puro via laminac¢ao simétrica e assimétrica em

diferentes temperaturas e observaram a componente basal (0002) de textura para cada caso.
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Para todas as temperaturas, os casos simétricos apresentaram um pico completamente alinhado
a diregdo normal, enquanto nos casos assimétricos os picos de textura basal apresentaram
inclinagdo entre 5 ¢ 10° em relagdo a dire¢ao normal.

Cho et al. [14] laminaram a liga de magnésio AZ31B a morno com passes de laminagdo
simétrica seguido por um passe assimétrico de finalizagao e verificaram que o passe assimétrico
produziu redugdo na intensidade da textura basal, elevando as propriedades mecanicas da liga.
Tolouie e Jamaati [30] laminaram assimetricamente a liga AZ91, em temperatura ambiente, €

obtiveram uma textura ndo-basal com baixa intensidade.

Durante laminacdo a frio, o magnésio, assim como 0s outros metais cristalinos, ¢é
encruado experimentando um substancial endurecimento, o que pode ser verificado pelo
aumento significativo da dureza e do limite de escoamento e reducao da ductilidade. O
encruamento ¢ consequéncia de mudangas significativas na microestrutura. Os graos se tornam
alongados na dire¢do de laminagdo e ocorre uma elevacdo significativa na densidade de
defeitos. Esta ultima ¢ decorrente da geragdo simultinea de discordancias e maclas que
interagem entre si dificultando cada vez mais a continuidade da deformacao. Além disso, a
interacdo entre estes defeitos pode gerar subestruturas complexas no interior de alguns graos,

com alta densidade de defeitos e diferenciais de orientagdo cristalografica.

Conforme ja discutido, a deformacdo das ligas de magnésio a frio ¢ bastante limitada,
portanto, em geral, o processo de laminacao destes materiais € realizado a temperaturas acima
da temperatura ambiente. Com o acoplamento termomecanico, além do encruamento podem

estar presentes os fendmenos de recuperacao, recristalizagdo e crescimento de grao.

A ativagdo térmica de um material encruado desencadeia uma série de reestruturacdes
microestruturais com o objetivo de reduzir a energia armazenada pelo encruamento. Padilha e

Siciliano [31] pontuam essas modificagdes microestruturais:
1. Interagdo entre defeitos puntiformes reduzindo-se a quantidade dos mesmos;

2. Aniquila¢do de discordancias com sinais opostos e encolhimento dos anéis de

discordancias;

3. Rearranjo de discordancias formando-se assim configuragdes de menor energia

como, por exemplo, contornos de baixo angulo;

4. Formacao de contornos de alto angulo;
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5. Absorcdo de defeitos puntiformes e discordancias por contornos de alto angulo

em migragao;
6. Reducao da area total de contornos de grao.

As modificacdes de 1 a 4 descrevem o fenomeno de recuperagdo, caracterizado por
restaurar parcialmente as propriedades do material encruado. A modificagdo 5 descreve o
fendmeno de recristalizagdo, que pode ser entendido como uma transformagao de fase onde os
graos deformados sdo substituidos por graos equiaxiais livre de defeitos. Em geral, a
recristalizacdo ¢ caracterizada, assim como uma transformagdo de fase, por uma etapa de
nucleagdo de graos seguida por uma etapa de crescimento (crescimento normal) destes ntcleos
sobre as regides deformadas por meio da migracdo de contornos de alto angulo. A etapa de
crescimento decorre até que os graos recristalizados se encontrem. Finalizada a etapa de
recristalizacao, a microestrutura do material ainda ndo ¢ a mais estavel. A energia dos contornos
de grao ¢ potencial termodindmico para que a etapa 6, caracterizada como crescimento de grao

(crescimento anormal), ocorra. Nesta etapa, determinados graos crescem as custas de outros

para diminuir a area total de contornos [31].

Durante a laminagao, a recuperagao e a rescristalizacdo podem ocorrer de forma dindmica
quando ocorrem simultaneamente a deformacao (entre os cilindros de laminagao), ou de forma
estatica quando ocorrem apds a deformacao, entre os passes de laminagdo ou em tratamento
térmico posterior. A recristalizagdo pode ainda ser classificada como metadinamica quando a
etapa de nucleagdo ocorre simultanemente a deformacao e a etapa de crescimento (normal) dos

graos recristalizados no material acontece depois de cessada a compressao.

Os fendmenos de recuperacdo e recristalizagdo sdo concorrentes e a extensdo de
ocorréncia de um ou outro fendmeno ¢ influenciada principalmente pela energia de defeito de
empilhamento (EDE) do material. Em materiais com alta EDE o papel da recuperagdo ¢ mais
importante, “consumindo” energia para a ocorréncia de recristalizagdo [31]. Por outro lado, as
ligas de magnésio possuem baixa EDE e, portanto, podem ser substancialmente refinadas pela
sua alta capacidade de sofrer recristalizacdo dindmica [32]. A recristalizacdo ¢ um fendmeno
extremamente importante para se obter refinamento de graos e por isso ele ¢ discutido em

maiores detalhes a partir daqui.

Além da EDE, a recristalizag@o ¢ influenciada também por outros pardmetros, sendo os

principais a temperatura e a quantidade de deformagao acumulada (encruamento). De acordo
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com as leis da recristalizagdo propostas por Burke e Turnbull [33], o tamanho do grao
recristalizado depende fortemente do grau de deformacao e, ainda que em menor extensao, da

temperatura, sendo menor quanto maior o grau de deformagao e menor a temperatura.

Comparada a laminagdo convencional (simétrica), a laminagdo assimétrica consegue
impor ao material uma deformacao efetiva total maior para um mesmo nivel de reducdo de
espessura e, com isso o processo assimétrico tem mostrado excelentes resultados na obtengao

de ligas de magnésio com graos ultra-refinados.

Jeong et al. [11] laminaram assimetricamente uma liga de magnésio AZ31 pré-extrudada
com tamanho de grao inicial de 30-60 um, usando uma razao de velocidades dos cilindros igual
a 3 e temperatura de 200 °C e obtiveram uma microestrutura final composta de graos

recristalizados com tamanho de grao médio de 2 pum.

Kim, W.Y. e Kim, W.J. [34] usaram um laminador continuo para processar chapas de 2
mm de espessura da liga de magnésio AZ31 de forma simétrica (velocidades dos cilindros
iguais) e assimétrica (velocidades dos cilindros diferentes, com razao de velocidades igual a 2)
sob mesmas condigdes e obtiveram uma microestrutura heterogénea com tamanho de grao
médio de 11 pum para a condi¢do simétrica, enquanto para a condi¢do assimétrica a

microestrutura final observada foi homogénea com graos equiaxiais entre 2,3-2,5 um.

Ma et al. [35] laminaram assimetricamente chapas da liga AZ31 com microestrutura
inicial de graos equiaxiais entre 40-100 um utilizando diferentes rotas e identificaram que a rota
D foi a que promoveu o maior nivel de deformagao efetiva gerando a microestrutura mais

refinada com didmetro médio dos graos igual a 7,1 um.

A deformacao durante a laminacdo, em geral, ndo ¢ homogénea e podem surgir regides
de alto acumulo de energia como as bandas de cisalhamento, que se tornam regides
preferenciais para a recristalizagdo. A orientacdo dos graos recristalizados nestes locais ¢ a
contribuicao destes para o enfraquecimento da textura basal tem sido alvo de investigacdes

[36,37].

Os recentes estudos sobre a aplicagdo de processos de deformagdo plastica severa em
metais tem levantado discussdes sobre os mecanismos de recristalizagao. Alguns autores tém
apontado que tanto a recristalizagdo estatica quanto dinamica podem ocorrer nao somente pelo
mecanismo convencional discontinuo - caracterizado por duas etapas bem definidas de

nucleagdo e crescimento por meio da movimentagao de contornos de alto angulo e que pode ser
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percebido por um pico notavel de amaciamento - mas também podem se dar por meio de um
mecanismo continuo — que ocorre com aumento progressivo na misorientagao de contornos de
baixo angulo até se converterem em contornos de alto angulo e € caracterizado por amaciamento

gradual.

De acordo com Alaneme ¢ Okotete [32] a ocorréncia de recristalizagao dinamica continua
(cDRX) ou recristalizacdo dinamica discontinua (dDRX) nas ligas de magnésio depende dos
mecanismos de deformagao atuantes. Ainda de acordo com Alaneme e Okotete [32] deformacao
ao longo do plano basal provavelmente produz dDRX enquanto cDRX ¢ mais provavel quando
a deformacao ocorre ao longo dos planos prismaticos e piramidais. Diversos autores [38,39]
tém apontado que a recristalizacdo continua depende da temperatura e tem sido um favoréavel
mecanismo de refinamento de grao durante a deformacao plastica severa das ligas de magnésio
e ainda se tem observado que os graos recristalizados de forma continua possuem a
caracteristica de apresentarem orientacdo igual aquela da matriz deformada que lhe deu

origem .

Além disso, os defeitos cristalinos possuem alto nivel de energia e podem também ser
locais preferenciais para a recristalizagdo. No caso do magnésio, um importante local sdo as
maclas. A recristalizacdo em maclas durante processos de deformagdo pléstica severa tem
mostrado contribuir para o enfraquecimento da textura basal e por isso tem sido investigada por
muitos autores [26,40—43] e muitos desses tém considerado a recristalizagdo em maclas como

um adicional mecanismo de recristalizagao.

Apesar das investigacoes realizadas, as razoes para ocorréncia de um ou outro mecanismo
de recristalizagdo e suas contribui¢des para a textura final do magnésio e suas ligas, sobretudo
durante o processo de laminagdo a quente (em temperaturas suficientes para ocorréncia de

recristalizacdo), ainda ndo sdo totalmente entendidas.

Sintetizando as discussdes acima: O processo de laminagdo assimétrica tem se mostrado
efetivo para refinar grdo e enfraquecer a textura basal de ligas de magnésio. O tamanho de grao
e a textura final dependem dos mecanismos pelos quais os fenomenos de
deformacao/encruamento e recristalizacdo ocorrem, o que por sua vez sao consequéncias das
condigdes de tensdes aplicadas, ou seja dos parametros do processo. Essas relacdes sdo muito
complexas e, apesar dos trabalhos ja existentes na literatura, ainda demandam muita

investigacao.
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3.4  Comportamento Corrosivo

As formas de corrosdo a que o magnésio e suas ligas sdo mais susceptiveis sao corrosao
galvanica e corrosao por pite. A corrosao por pite caracteriza-se pelo ataque em uma regiao
localizada em forma de “picada”. Este tipo de corrosdo geralmente se inicia num ponto
enfraquecido da camada protetora superficial (seja um revestimento ou uma camada protetiva
natural de 6xido/hidréxido). A corrosdo galvanica se da pela formag¢ao de uma pilha anodo-
catodo e ¢ geralmente observada como uma corrosao localizada do magnésio adjacente a um
catodo. Como se pode observar na Tabela 6, o magnésio ¢ anddico relativamente a maior parte
dos outros metais. Os catodos podem ser externos, como outros metais em contato com o
magnésio, ou podem ser internos, como impurezas ou segunda fase. Ni, Fe e Cu sdo eficientes
catodos para o magnésio, causando severa corrosdo galvanica; portanto devem ser elementos
com presenga bastante reduzida na composi¢cdo das ligas de magnésio e deve ser evitado o

contato com estes materiais durante a utilizacdo das ligas de magnésio.

Tabela 6 - Série galvinica em agua do mar [45].

Faixa de tensio da liga vs.

Liga eletrodo de referéncia (Volts)
Ativa ou Anddica

Magnésio -1,60 a-1,63
Zinco -0,98 a-1,03
Aluminio -0,70 a-0,90
Cadmio -0,70 a-0,76
Ferros Fundidos -0,60 a-0,72
Aco -0,60 a -0,70
Cobre -0,28 a-0,36
Bronze de Manganés -0,25a-0,33
Bronze de Silicio -0,24 a -0,27
Chumbo -0,19 a-0,25
Cobre-Niquel (70-30) -0,13 a-0,22
Prata -0,09 a-0,14
Grafite -0,30 a +0,20

Catodica ou Nobre




\

Quando o magnésio e suas ligas s3o expostos a atmosfera, a pelicula de 6xido de
magnésio formada em sua superficie pode oferecer protecdo considerdvel. Como resultado, a
resisténcia a corrosdo atmosférica de ligas de magnésio ¢ melhor do que a de agos comuns.
Geralmente a taxa de corrosao das ligas de magnésio, neste caso, situa-se entre a do aluminio e
a do ago comum [44].

Entretanto, em meio aquoso o dominio de estabilidade do magnésio esta localizado
abaixo do dominio de estabilidade da agua (entre as linhas "a" e "b" — Figura 13). Portanto, o
magnésio neste caso ¢ um metal pouco nobre e extremamente redutor. Para uma larga faixa de
pH hé uma forte afinidade de reacdo com a agua, a qual se reduz com liberacdo de hidrogénio,
dissolvendo o magnésio nas formas Mg e Mg?". Para pH acima de 8,5 o magnésio pode se
recobrir com uma camada de hidroxido que desacelera a reagdo com a adgua. Desta forma, em
presenca de solugdes suficientemente alcalinas, o magnésio pode ser recoberto por uma camada
de Mg(OH). que mitiga o processo corrosivo. O magnésio ¢, portanto, geralmente corroido por
solucdes acidas, neutras e pouco alcalinas, com decrescente velocidade a medida que o pH

aumenta.
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Figura 13 - Diagrama de Pourbaix Mg/H,O a 25 °C [47].
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Pode-se, portanto, dizer que a resisténcia a corrosdo do magnésio e suas ligas esta
intimamente ligada a formacao de uma pelicula protetora superficial de 6xido/hidroxido que,
por sua vez, depende do nivel de impurezas do metal (e eventualmente dos elementos de liga)
e da natureza da solucdo. Vale lembrar que Song [46] destacou que os filmes de 6xido/hidréxido
formados sobre 0 magnésio e suas ligas sdo muito menos protetivos que aqueles formados sobre
o aluminio.

Controlar o nivel de impurezas da liga de magnésio ¢, portanto, extremamente
importante para previnir corrosdo galvanica interna e ndo prejudicar a formagao de pelicula
superficial protetiva. Contudo, a utilizagdo de uma liga com alta pureza ndo garante que esta
nao sofrera corrosao. A natureza do meio agressivo também influencia na formacao da camada
superficial protetiva e, consequentemente, na resisténcia a corrosao do magnésio. A capacidade
de corrosdo dos diferentes meios agressivos ¢ obviamente dependente da composi¢do desse
meio, ou seja, do tipo de espécies que nele existem. Anions como os cromatos, fluoretos,
fosfatos, silicatos, vanadatos, ou nitratos causam pouca ou nenhuma corrosao, promovendo
ainda a formacao de peliculas protetoras. Contrariamente, anions como os cloretos, brometos e
iodetos aceleram a corrosdo do magnésio destruindo a camada de passivagdo. Os sais de amonio
apresentam, normalmente, maior atividade do que os sais de metal alcalino, aparentemente
devido a acidez desses sais. Praticamente todos os sais de metais pesados podem causar
corrosdao uma vez que o magnésio reduz os metais pesados da solucao devido ao seu elevado
nivel de atividade quimica. Estes metais que sao reduzidos tém tendéncia a formar uma camada
na superficie do magnésio e proporcionam locais catodicos para ocorréncia de corrosdo
galvanica.

Vale lembrar que o pH do meio também ¢ um fator importante. Lembrando que o
magnésio ¢ relativamente resistente a meios alcalinos, mas ¢ atacado por acidos.
Comportamento este contrario ao observado para o aluminio que ¢ atacado em meios de pH
elevado apresentando contudo uma resisténcia razoavel ao ataque de dacidos fracos.

Embora o magnésio seja rapidamente atacado por acidos, existem duas excessdes: 0s
acidos cromicos e os acidos fluoridricos.

O entendimento sobre a formacdo e o comportamento dos filmes de 6xido/hidroxidos
formados sobre o magnésio e suas ligas quando expostos a diferentes meios, ou seja, o
entendimento sobre os mecanismos de corrosdo destes materiais € de extrema importancia para

a proposi¢do e desenvolvimento de solugdes para melhorar a resisténcia a corrosao desses;
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solugdes desde modificacdes de superficies [48,49] até o desenvolvimento de novas ligas
[50,51]. Apesar das diversas investigacdes com esta abordagem, de acordo com trabalhos
recentes [18,19] esses mecanismos ainda nao sao claramente definidos.

Diferente da maioria dos metais, o magnésio exibe um fenonmeno peculiar conhecido
como NDE (Negative Difference Effect), em que o crescimento da taxa de dissolucdo de Mg
(Eq. 2) leva a aumento na taxa de evolu¢do de hidrogénio (Eq. 3). Esse comportamento
incomum, apontado pela primeira vez por Beetz em 1866, aparentemente contradiz os
fundamentos basicos da teoria eletroquimica e torna muito complexo o processo de

entendimento do processo das ligas de magnésio.

Mg - Mg?** + 2¢~ (Reagdo Anddica) )

2H,0 +2°" > H, + 20H~ (Reagdo Catodica) 3)

Em geral, os estudos sobre a corrosdo do Mg e suas ligas t€ém abordagem experimental,
onde técnicas eletroquimicas (polarizagdo potenciodinamica/potenciostatica, polarizagdo
galvanodinamica/galvanostatica, espectroscopia de impedancia eletroquimica, entre outras) sao
usadas de forma independente ou simultdneamente para estudar o comportamento
eletroquimico da superficie desses materiais quando imersos em uma solu¢do corrosiva. As
técnicas eletroquimicas monitoram a atividade eletroquimica ou as reagdes eletroquimicas que
ocorrem em determinadas superficies durante sua exposi¢do a meios agressivos, contudo seus
resultados requerem interpretagdes, que ndo sdo triviais no caso do magnésio. Neste sentido,
além das medidas eletroquimicas, conhecer a natureza dos produtos das reagdes eletroquimicas
¢ muito importante. A caracterizacao dos filmes formados sobre a superficie do Mg e suas ligas
em termos de composi¢ao, espessura, uniformidade, entre outras caracteristicas pode colaborar
com a interpretacao das medidas eletroquimicas e, portanto, contribuir para o entendimento dos
mecanismos de corrosdo do Mg. Esmaily ef al. [18] em recente trabalho de revisdo sobre
desenvolvimentos na area de corrosdo das ligas de Mg pontuaram alguns desafios que ainda
precisam ser explorados, entre eles Esmaily et al. consideraram o uso de novas e avangadas
técnicas de analise de superficies para caracterizar a natureza do filme de corrosdo sobre o
magnésio como um dos requerimentos para alcangar o entendimento do complexo mecanismo

de corrosao deste material.
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3.5 Elipsometria

A elipsometria ¢ uma técnica de caracteriza¢do ndo destrutiva que permite determinar
propriedades oOpticas (parametros Opticos) de uma amostra ao analisar a luz refletida por esta.
Esta técnica baseia-se na determinacdo da mudanga no estado de polarizagdo de um feixe
luminoso quando este interage com um sistema Optico (amostra que se deseja caracterizar).

Os parametros Opticos que podem ser determinados por meio da elipsometria sdo: o
indice de refracdo (n) e o coeficiente de extin¢ao (k) de um substrato e o indice de refragdo (n),
o coeficiente de extingdo (k) e espessura (d) de um filme fino transparente depositado sobre o
substrato. Na Figura 14 est4d apresentado um esquema bésico do arranjo operacional de um

elipsometro.

Filme
—— Substrato

Figura 14 - Esquema operacional basico de um elipsometro Adaptado de [60].

A fonte (L) produz um feixe de luz monocromatico bem colimado que passa através de
um polarizador (P) controldvel, a fim de que se tenha conhecimento sobre o estado inicial de
polarizagao da luz que incidird no sistema a ser estudado (filme + substrato). O feixe de luz,
apos atravessar o polarizador, interage com o sistema (S) sofrendo uma reflexao e mudanga no
seu estado de polarizagdo; entdo o feixe de Iluz refletido passa através de um
polarizador/analisador (A) e atinge o fotodetector (D).

A mudanca no estado de polarizagdo apoés a reflexdo da luz pode ser expressa como a

razdo entre os coeficientes de reflexdo “rp” e “rs” para a luz paralela e perpendicular ao angulo

de incidéncia, respectivamente, representados na Figura 15.
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A elipsometria, portanto, ¢ uma técnica que pode, de forma geral, ser explicada ou
dividida em duas partes. Ela primeiro mede diretamente a razao r (rp/1s) que, por sua vez, define
por meio da relacdo expressa na Equacdo 4 os dois angulos conhecidos como angulos

elipsométricos ¥ e A.

J‘\ Onda incidente
linearmente
polarizada

Onda refletida

TR 0 A _- 75 elipticamente
. e o polarizada

: L C L2 N

. ] b

. L . -

b |
> 3

Figura 15 - Onda incidente linearmente polarizada e onda refletida elipticamente polarizada

(adaptado de [61]).

= :—'s’ = %ei(AP‘As) = (tan¥)e’ 4

No ensaio de elipsometria a amostra ¢ posicionada de modo que a luz a incida sob
angulos especificos escolhidos. O equipamento mede entdo a mudanga no estado de polarizacao
da luz por meio da medida indireta dos angulos elipsométricos ¥ e A. Esta mudanga no estado
de polarizagao ¢ devida a interagdo da luz com o sistema (substrato + filme).

Como resultado do ensaio elipsométrico, o que se tem sao as curvas “tangente de ¥
versus comprimento de onda” e “cosseno de A versus comprimento de onda” para a amostra
ensaiada.

Sabe-se que os valores de ¥ e A dependem das constantes Opticas do filme fino e do
substrato, do comprimento de onda de luz (A), do angulo de incidéncia e da espessura do filme
(d). Com isso ¢ possivel expressar a razdo descrita na Equagdo 4 como uma funcdo dos

parametros n, k e d por meio da “equacao fundamental da elipsometria” (Eq. 5).

(tan®)e™ = f(n, k,d) ®)
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Além da técnica de elipsometria, ¢ possivel utilizar o elipsometro para observar a
capacidade de materiais em refletir ou transmitir uma luz que incida sua superficie. Isto €
realizado através da técnica de fotometria, onde € possivel realizar ensaios de transmitancia ou
reflectancia, obtendo como resultados graficos que relacionam a fragdo de luz transmitida
(ensaio de transmitancia) ou a fragdo de luz refletida (ensaio de reflectincia) com o
comprimento de luz. Esta técnica ¢ extremamente relevante, pois permite obter um espectro de
transmissao ou reflexdo, onde ¢ possivel observar a fragdo de luz que o material transmite ou
reflete para cada comprimento de onda. Um exemplo de aplicagdo da técnica € a possibilidade
de se caracterizar um vidro e analisar se 0 mesmo transmite uma fracao significativa de luz na
faixa do ultravioleta, o que nao seria desejado, por exemplo, para a aplicacdo em lentes de

oculos solares.

3.5.1 Modelagem

A segunda parte da técnica de elipsometria trata-se de desenvolver a Equagao 5 de
acordo com o tipo de sistema caracterizado e assim, por meio de algumas teorias, relacionar os
parametros Opticos n, k e d com os valores de ¥ e A. Desta forma o que a elipsometria faz ¢

D)
T

medir indiretamente (por meio de (rp/1s)) os angulos W e A e relaciona-los aos parametros
que se deseja determinar (n, k e d). Isto ¢ feito por meio da modelagem, que pode ser realizada
com auxilio do software SEA.

No software ¢ construido um modelo que represente a amostra a ser caracterizada, com
a disposicao da(s) camada(s) presente(s) sobre o substrato e, entdo, duas novas curvas “tangente
de ¥ versus comprimento de onda” e “cosseno de A versus comprimento de onda” sdo
construidas, informando ao software os parametros que sao conhecidos. Os parametros
desconhecidos sao entdo determinados por meio do ajuste entre as curvas calculadas e medidas.
Por exemplo, para um substrato recoberto de um filme fino, se sdo conhecidos os valores de n
e k tanto para o substrato quanto para o filme, o Ginico pardmetro livre ¢ a espessura do filme
que ¢ ajustada, entdo, até que se obtenha um bom ajuste entre as curvas medidas e calculadas.
E possivel ainda utilizar leis de dispersdo para modelar o comportamento do substrato ou do
filme se ndo sdo conhecidos seus valores de n e k.

A principal e mais promissora aplicagdo da técnica de elipsometria tem sido a obtengdo

da espessura de filmes finos depositados sobre substratos. Apesar de ainda ser uma técnica
32



pouco explorada, alguns poucos trabalhos que a explora para andlise de filmes sobre ligas de
magnésio podem ser encontrados. Li et al. [62] empregaram a elipsometria para estudar o
regime inicial da cinética de formacao e as propriedades Opticas de revestimentos na liga AZ31.
Posteriormente o mesmo autor [63] investigou o processo de corrosdo da liga de AZ40 em
diferentes meios corrosivos, por meio da caracterizagao elipsométrica da interface de corrosao

em contato com o meio corrosivo enquanto essa evolui durante ensaio in situ.
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4. MATERIAL E METODOS

4.1 Material

O material utilizado neste trabalho foi a liga de magnésio AZ31 (3% Al - 1% Zn). Foram
adquiridas trés chapas da empresa Zincomag com dimensdes aproximadas de 914 mm (DL) x
610 mm (DT) x 4,2 mm (DN), esquematizadas na Figura 16. Apesar das chapas terem sido
adquiridas em conjunto, durante a caracterizagao inicial do material observou-se que elas

possuiam microestruturas distintas, possivelmente por nao pertencerem ao mesmo lote.

914 mm

I 4,2 mm

DN | DT

610 mm
DL

Figura 16 - Dimensdes e direcoes das chapas da liga AZ31 no estado como recebido. DN: Direcio

Normal; DL: Direcao de Laminacido; DT: Direcao Transversal.

Nas Tabelas 7 e 8 constam, respectivamente, informagdes sobre a composi¢cdo quimica e
propriedades mecanicas médias do material, ambas recebidas do fornecedor. Nao foram obtidas
informacdes do fornecedor quanto ao processo de fabricacao das chapas, ou seja, o histérico

termomecanico do material é desconhecido.
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Tabela 7 - Composicido quimica das chapas da liga AZ31 (% em massa) — cortesia Zincomag.

Outras
Al Zn Mn Fe Cu Ni Si Ca Mg
Impurezas
0,003 0,01 0,001 0,08 0,04
25-35 06-14 02-1,0 Balango 0,30 (max.)

(max)  (max.) (max.)  (m4x.)  (méax.)

Tabela 8 - Propriedades mecanicas das chapas da liga AZ31 — cortesia Zincomag.

Limite de Resisténcia (MPa) 270

Limite de Escoamento (MPa) 180

Alongamento Total (%) 15

4.2  Metodologia

4.2.1 Metodologia Experimental

Na Figura 17 estd apresentado um fluxograma que colabora com o entendimento das
etapas experimentais adotadas. Observa-se na Figura 17 que a investigacdo experimental foi
basicamente dividida em 3 grupos de analises, cada qual partindo de uma mesma condigdo
microestrutural inicial, ou seja, para cada grupo de analises tomou-se o cuidado de utilizar
amostras de uma unica chapa, ja que estas apresentaram condigdes microestruturais iniciais
distintas Da chapa A foram cortadas doze amostras de dimensdes aproximadas de 150 x 50 x
4,2 mm, com maior dimensdo na direcdo de laminacdo original, para compor o grupo de
laminagdes em unico passe, cujos detalhes estdo descritos na se¢do 4.2.1.1.1. Da chapa B foram
cortadas 21 pecas com dimensdes 125 x 100 x 4,2 mm, com maior dimensao na dire¢ao de
laminacao original, para realizar etapas de laminacdes em multiplos passes e investigar a
influéncia dos parametros temperatura, razao de assimetria e nimero de passes. O detalhamento
deste grupo estad descrito na se¢do 4.2.1.1.2. Oito amostras de aproximadamente 20 x 20 x 4,2
mm foram retiradas da chapa C para realizar investigacdes via elipsometria sobre o crescimento

de 6xidos/hidroxidos na superficie da liga AZ31.
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Corte / Preparacio

- Microscopia Otica
- Microdureza

- Difracdo de Raios-X

Caracterizacao inicial:

Laminac¢ao Simétrica
e Assimétrica em
Unico Passe
(RT, 100 °C, 200 °C,
300 °C e 400 °C)

Caracterizac¢io final:
- Microscopia Otica
- Microdureza

- Difrago de Raios-X

Corte / Preparacio

Caracterizacio inicial:

- Microscopia Otica
- MEV/BSD
- Difra¢ao de Raios-X

- Ensaio de Tragao

Laminac¢do com variagao
de parametros

(Planejamento Estatistico)

Caracterizacio final:
- Microscopia Otica
- MEV/BSD
- Difracdo de Raios-X

- Ensaio de Tragdo

Corte / Preparacio Medidas
Elipsométricas
Tratamento Ataque
Térmico Quimico
Medidas Medidas ‘
Modelagem
Elipsométricas | | Elipsométricas
ﬁ Elipsométrica

Figura 17 - Metodologia Experimental. RT (Room Temperature) = Temperatura Ambiente.
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4.2.1.1 Laminacio

Todas as laminagdes foram realizadas no laminador piloto desenvolvido e instalado no
Centro de Tecnologia Mecéanica e Automacdo (TEMA) do Departamento de Engenharia
Mecanica da Universidade de Aveiro (UA) — Portugal, mostrado na Figura 18.

Figura 18 — Laminador piloto (TEMA — UA)

O laminador ¢ equipado com dois cilindros de trabalho idénticos com 180 mm de
diametro e 300 mm de comprimento, acionados separadamente por dois motores de 2,2 kW de
poténcia. Cada um dos motores encontra-se ligado a um variador continuo de velocidade,
permitindo a imposicao de velocidade de maneira independente. Neste caso, a assimetria ao
processo foi introduzida por diferentes velocidades de rotacao nos cilindros superior e inferior,
as quais sdo atribuidas via software também desenvolvido no TEMA-UA. Podem ser atribuidas
velocidades de 0 a 15 rpm e a rotacdo dos cilindros também pode ser atribuida em dois sentidos.

Para 0 aquecimento das chapas nas laminagdes a quente, foi utilizado um forno equipado
com resisténcias elétricas posicionado imediatamente a frente do laminador, vide Figura 19,
para reduzir o tempo de movimentacdo das amostras entre a saida do forno e a entrada no

laminador, evitando ao méximo a perda de calor.
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Figura 19 — Forno posicionado a frente do laminador (TEMA-UA).

Foram realizados testes usando um pirdmetro infravermelho, mostrado na Figura 20(a),
para monitorar a variagdo de temperatura das chapas entre a saida do forno e a entrada do
laminador e o tempo necessario para alcance das temperaturas de processamento. A partir dos
testes, determinou-se um sobreaquecimento de 80 °C e um tempo de 15 minutos para a
homogeneizagdo inicial de temperatura das chapas e de 10 minutos entre os passes. Para

calibracao do pirometro infravermelho utilizou-se um termopar Numecor 300, Figura 20(b).

(@ (b)

Figura 20 — (a) Pirometro infravermelho e (b) Termopar Numecor 300.

Para todas as laminacdes, as superficies das chapas foram previamente lixadas a 800
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mesh para tentar garantir as mesmas condi¢des de rugosidade e a dire¢do de laminagao original
das chapas foi mantida. Em todos os casos, independente de lamina¢des a temperatura ambiente

ou em altas temperaturas, os cilindros nao foram aquecidos.

4.2.1.1.1 Laminacio em Unico Passe

Conforme apresentado na introdugdo do trabalho, as laminag¢des em unico passe foram
realizadas com o objetivo de avaliar a influéncia da assimetria e da temperatura. Para isso, as
laminag¢des foram realizadas a temperatura ambiente (Room Temperature - RT), 100 °C, 200 °C,
300 °C e 400 °C, sendo duas chapas laminadas em cada temperatura, uma em condig¢do
simétrica e outra em condi¢ao assimétrica.

Para a defini¢do dos demais pardmetros de laminacdo, alguns testes prévios foram
realizados. Buscou-se utilizar a méxima assimetria e o maior nivel de reducdo na espessura
possivel, com o objetivo de intensificar as diferencas de tensdes impostas entre as condigdes
simétrica e assimétrica. Sabendo que a temperatura ambiente seria a mais critica para a
laminagao, esta foi a temperatura utilizada nos testes.

O primeiro teste foi realizado com redugdo de 10% na espessura e razdo de assimetria
igual a 3 (velocidade do cilindro superior = 15 rpm e velocidade do cilindro inferior = 5 rpm).
Essa condi¢ao nao foi bem-sucedida por uma limitacao de carga do laminador. Um segundo
teste foi entdo realizado com 10% de reducdo na espessura e razdo de assimetria igual a 3/2
(velocidade do cilindro superior = 15 rpm e velocidade do cilindro inferior = 10 rpm). Essa
condicdo foi bem-sucedida e a chapa laminada ndo apresentou nenhuma trinca aparente,

conforme pode ser visto na Figura 21.

Figura 21 — Teste 2: lamina¢do em tnico passe com 10% de redu¢do na espessura e razao de

assimetria 3/2 (15 rpm / 10 rpm).
Com o segundo teste bem-sucedido, uma terceira tentativa foi realizada utilizando a
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mesma assimetria e um nivel de redu¢ao aumentado para 20%. Nesse terceiro teste, a laminacao

prosseguiu até o fim e a chapa foi laminada apesar de apresentar trincas nas bordas (Figura 22).

Figura 22 — Teste 3: lamina¢do em tnico passe com 20% de redu¢do na espessura e razao de

assimetria 3/2 (15 rpm / 10 rpm).

As trincas nas bordas ndao representariam impedimento para a realizacdo das
caracterizagdes, entdo optou-se por prosseguir com esses pardmetros. A condi¢do simétrica
também foi testada para reducdo de 20% na espessura. Neste caso uma mesma velocidade ¢
imposta aos cilindros superior e inferior. Esta velocidade foi determinada de modo que a taxa
de deformagao para a condigao simétrica fosse idéntica aquela do caso assimétrico. O modelo
analitico proposto por Halloumi et al. [55] (Eq. 6) foi utilizado para calcular a taxa de

deformacio equivalente de von Mises € para a laminacdo assimétrica.

- 2 . , 2
€ =5 éx 1+% 6)

na qual &, ¢ ataxa de deformagao linear na dire¢ao de laminagao e a € o parametro que introduz
na equagao o grau de assimetria imposto.

A taxa calculada para a condigdo assimétrica € igual a 2,6 s™! e, deste modo, a velocidade
necessaria para impor a mesma taxa para a condi¢ao de laminagdo simétrica ¢ calculada usando

a Equacdo 7, estabelecida para a laminagdo convencional, a saber:

¢ =vloml w5 G) g
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sendo v a velocidade radial dos cilindros, D é o diametro dos cilindros e¢ %; e h2 sdo,
respectivamente, espessura inicial e final. A velocidade determinada com a Eq. 7 ¢ igual a 11,7
para a condi¢ao de laminagdo simétrica. Desta forma, um teste em condi¢do simétrica foi
realizado com 20% de reducdo na espessura e velocidades dos cilindros iguais a 11,7 rpm. O
teste foi realizado com sucesso, porém com o surgimento de fraturas mostradas na Figura 23,

as quais localizaram-se no lado de entrada da chapa no laminador piloto.

Figura 23 - Teste 4: laminacdo em unico passe com 20% de reducio na espessura em condicao

simétrica (velocidade dos cilindro = 11,7 rpm).

Apesar das fraturas em parte da chapa do teste em condi¢do de laminagdo simétrica, a parte
integra do esboco (Figura 23) ¢ suficiente para as andlises microestruturais, de textura e
microdureza. Portanto, optou-se por utilizar as condi¢des dos testes 3 e 4 para realizagcdo das
investigagdes em Unico passe. Além disso, como as demais laminagdes seriam realizadas em
maiores temperaturas, acreditou-se que as chapas apresentariam falhas em uma menor extensao
ou até¢ mesmo nenhum defeito. De fato, isso foi o que ocorreu, o que pode ser observado nas
imagens das chapas laminadas que estdo apresentadas na se¢ao de resultados. Na Tabela 9 estdao
resumidos os parametros utilizados nos 10 experimentos de laminagdo realizados em unico
passe, onde SR, do inglés Symetric Rollling, significa laminagdo simétrica e AR, do inglés

Asymmetric Rolling, significa laminacao assimétrica.
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Tabela 9 — Parametros utilizados nas lamina¢des em tinico passe.

Reducao de Velocidade dos cilindros
Temperatura de
Amostra Espessura superior/inferior
laminac¢ao (°C)
(rpm/rpm)
AR-RT 22 20% 15/10
SR-RT 22 20% 11,7/11,7
AR-100 100 20% 15/10
SR-100 100 20% 11,7/11,7
AR-200 200 20% 15/10
SR-200 200 20% 11,7/11,7
AR-300 300 20% 15/10
SR-300 300 20% 11,7/11,7
AR-400 400 20% 15/10
SR-400 400 20% 11,7/11,7

Como os resultados microestruturais e de textura deste grupo de experimentos foram

analisados para discussdo das diferencas nos mecanismos de deformacao e recristalizagao

atuantes durante a laminagdo para cada condicdo testada, as chapas foram resfriadas

instantaneamente apos a saida do laminador com o objetivo de impedir quaisquer mudancas

microestruturais posterior a laminagdo. Para isso, a base do laminador que recebe as chapas

apos a passagem pelos cilindros foi retirada e as chapas passaram a cair diretamente dentro de

um balde com 4gua, conforme mostrado na Figura 24.

Saida da Chapa

Balde com Agua

Figura 24 — Balde com dgua para resfriamento, posicionado abaixo do local de saida das chapas.
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4.2.1.1.2 Laminacido em Multiplos Passes

O grupo de laminag¢des em multiplos passes foi realizado com o objetivo de identificar
os valores para os pardmetros temperatura, razao de assimetria e numero de passes que gerem
chapas com as melhores condi¢gdes microestruturais, de textura e propriedades mecanicas.

Com o objetivo de identificar a influéncia desses parametros em intervalos de valores
abrangentes com um numero de experimentos relativamente reduzido, um planejamento
estatistico dos experimentos foi realizado utilizando-se o método de Delineamento Composto
Central Rotacional (DCCR). Neste método, o efeito da aplicagdo de diferentes valores para os
trés parametros, variaveis preditoras, a saber, temperatura, razdo de assimetria (0i/®2) €
numero de passes foi entdo investigado por meio de um grupo planejado de experimentos. Estes
sdo compostos por 2° experimentos com combinagdes entre valores dos pardmetros, 6
experimentos repetidos no ponto central e 6 experimentos em pontos axiais, totalizando assim
20 experimentos. Com isso, os resultados obtidos para uma variavel resposta sao regredidos e
¢ possivel identificar o nivel de influéncia de determinada varidvel preditora sobre dada variavel
resposta e obter uma superficie de resposta que ajuda identificar os valores 6timos para a
variavel preditora. As seguintes varidveis respostas foram analisadas: tamanho médio de grao,
porcentagem de graos finos, intensidade da componente de textura basal (0002), alongamento ,
limite de escoamento (oy) e limite de resisténcia (ozz) em tracdo. O planejamento e as analises
de resultados utilizando o método DCCR foram feitos com auxilio do software STATISTICA.

Maiores detalhes dos fundamentos tedricos dos planejamentos experimentais e do
método DCCR sdo encontrados no livro do autor Douglas C. Montgomery [64]. Os valores
codificados e reais adotados para as varidveis preditoras no planejamento DCCR estdo

resumidos na Tabela 10.

Tabela 10 — Variaveis preditoras utilizadas no planejamento DCCR.

Variaveis Preditoras - -1 0 1 +00
Temperatura (°C) | X1 82 150 250 350 418

Razao de Assimetria | X2 1 1,17 1,4 1,67 1,84
Numero de passes | X3 4 5 7 9 10

O valor do fator de rotagdo axial oo ¢ calculado em fung¢do do nimero de variaveis

independentes (n) através da Equagao 8.
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00 = (2m) "/ (®)

sendo que neste caso, as varidveis independentes sdo iguais a 3 e, portanto, 0s pontos axiais sao
deslocados dos pontos centrais por um fator de 1,68.

Os parametros utilizados nos 20 experimentos planejados via Delineamento Composto
Central Rotacional estdo listados na Tabela 11. Para todos os experimentos a velocidade do
cilindro inferior foi mantida em 8 rpm e a velocidade do cilindro superior foi determinada de
acordo com a razao de assimetria a ser imposta. Em todos os experimentos planejou-se uma
reducdo total da espessura de 50%, ou seja, para obter a espessura final igual a 2,1 mm. Para
cada experimento o valor total a ser reduzido foi imposto em iguais parcelas a depender do
numero de passes. Por exemplo, para a amostra D1, laminada em 5 passes, a reducao na abertura

entre os cilindros foi de 0,42 mm (2,1 mm dividido por 5 passes) por passe.

Tabela 11 — Ensaios de laminacao em multiplos passes, planejados via DCCR.

Experimento X1 X2 X3 Tem]():éz)ltura Razio de Assimetria N° Passses
D1 -1 -1 -1 150 1,17 5
D2 1 -1 -1 350 1,17 5
D3 -1 1 -1 150 1,67 5
D4 1 1 -1 350 1,67 5
D5 -1 -1 1 150 1,17 9
D6 1 -1 1 350 1,17 9
D7 -1 1 1 150 1,67 9
D8 1 1 1 350 1,67 9
D9 -1,68 0 0 82 1,4 7
D10 1,68 0 0 418 1.4 7
D11 0 -1,68 0 250 1 7
D12 0 1,68 0 250 1,82 7
D13 0 0 -1,68 250 1,4 4
D14 0 0 1,68 250 1,4 10
D15 0 0 0 250 1,4 7
D16 0 0 0 250 1.4 7
D17 0 0 0 250 1,4 7
D18 0 0 0 250 1.4 7
D19 0 0 0 250 1,4 7
D20 0 0 0 250 1.4 7

Todas as laminagoes descritas na Tabela 11 foram realizadas via rota A (Figura 11). No
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entanto, o experimento D10 foi repetido utilizando a rota de laminagdo D (Figura 11). Este novo
experimento serd tratado como “D10(D)” na secdo de resultados. Os valores de tamanho de
médio de grao, fragdao de graos refinados, intensidade da componente de textura basal (0002),
maximo alongamento em tragdo, limite de escoamento (o,) e limite de resisténcia (o.r) obtidos
para os experimentos D10 e D10(D) foram analisados comparativamente com o objetivo de

avaliar a influéncia da rota de laminacao.

4.2.1.2 Caracterizacao Microestrutural

A microestrutura tanto das amostras laminadas quanto daquelas no estado como
recebido foi analisada por meio de imagens obtidas via microscopia Optica (MO) e microscopia
eletronica de varredura (MEV) utilizando sinais de elétrons retroespalhados (BSD -
Backscattered Detector) com tensdo de aproximadamente 13kV. Para identificacdo de fases, foi
ainda utilizada espectroscopia de energia dispersiva (EDS - Energy Dispersive Spectroscopy).

As amostras foram cortadas, embutidas em resina epoxi de cura a frio, lixadas utilizando
lixas de SiC de diferentes granulometrias (600, 800, 1000, 1200, 1500, 2500 e 4000 mesh) e
posteriormente polidas mecanicamente utilizando pastas de diamante de granulometrias 3 e 1
pum. Para polimento final foi utilizada a solu¢do MasterPrep® 0,05 um. Como as ligas de
magnésio sao altamente reativas, com rapida formag¢do de camadas superficiais de
oxido/hidroxido quando em contato com meio aquoso, durante a preparagcdo metalografica nao
foi utilizada agua ou qualquer outra solugdo que contivesse agua em sua composicao. Em todas
as etapas de preparagdo, utilizou-se alcool metilico tanto para “lubrificagdo” quanto para
limpeza das amostras. Para revelagdo da microestrutura, as amostras foram atacadas pelo
método de imersdo em solugdo reagente (90 ml de alcool etilico, 10 ml de 4gua destilada, 2 ml
de acido acético e 5,5 g de acido picrico) durante 50 segundos.

A obtencao de micrografias Opticas foi feita com auxilio dos microscopios Opticos
Olympus e Nikon Eclipse LV150, vide Figuras 25 (a) e 25 (b), ambos instalados no Laboratorio
de Microscopia e Preparagdo de amostras da Escola de Engenharia Industrial Metalurgica de
Volta Redonda — UFF. Também foi utilizado o microscopio Nikon Eclipse LV150 instalado no

Departamento de Nanoengenharia da Universidade de Aveiro — UA, mostrado na Figura 25 (¢).
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Figura 25 - Microscépios Oticos (a) Olympus e (b) Nikon LV150 instalados na UFF e (c) Nikon
LV150 instalado na UA.

As imagens via MEV-BSD, foram obtidas com auxilio do microscopio eletronico de
varredura EVO MA 10 da fabricante Zeiss com filamento de W (Figura 26) instalado no
Laboratério Multiusudrio de Microscopia Eletronica da Universidade Federal Fluminense
(LMME-UFF). O tamanho médio de grao foi obtido a partir das micrografias, com auxilio do
software Image J. Para cada amostra, foram analisadas um minimo de 10 micrografias
capturadas a meia espessura ao longo de DL na superficie DL x DN, abrangendo ao menos 200

graos.

g

08/02/2008 18:53

Figura 26 — Microscépio Eletronico de Varredura EVO MA 10 (LMME-UFF).
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4.2.1.3 Caracterizacao da Macrotextura

A técnica de Difracdo de Raios X (DRX) foi adotada para andlises de macrotextura
usando o difratometro X’Pert Pro MRD PANalytical do Laboratério de Difra¢do de Raios X do
Instituto Militar de Engenharia (IME-RJ). O equipamento, com tubo de Cobalto, operou com
tensao de 40 kV e corrente de 45 mA, usando radiacao Co ka. As amostras para DRX foram
analisadas nas superficies DL-DT a meia espessura, que foram preparadas seguindo as mesmas
etapas de lixamento e polimento adotadas na preparacdo das amostras para caracteriza¢ao
microestrutural.

Inicialmente o difratograma foi obtido para identificacdo precisa dos angulos 20 de
difragdo dos planos de interesse. Os picos de difracdo foram identificados confrontando o
difratograma obtido com difratograma encontrado na literatura para a liga AZ3I.
Posteriormente, as medidas de textura foram realizadas para os planos (0002), (1010), (1011),
(1012), (1120) da fase (Mg), com varredura de 30° a 100°, step size de 0,02° e time step de 150
segundos. Os resultados obtidos foram corrigidos usando o popLA (preferred orientation

package) e analisados por meio de figuras de polo (FP).

4.2.1.4 Caracterizacao Mecanica

4.2.1.4.1 Microdureza

Os testes de microdureza Vickers foram realizados com auxilio do microdurometro
automatico Shimadzu HMV-2, mostrado na Figura 27, disponivel no Laboratorio de
Caracterizagdo Microestrutural da Escola de Engenharia Industrial Metalargica de Volta
Redonda - UFF. Para condugado dos testes de microdureza, foi utilizada uma carga de 0,1 kgf
aplicada durante 15 segundos. Para cada amostra, dez medidas foram obtidas ao longo de DL,
a meia espessura da superficie DL x DN, e um intervalo de 95% de confianca foi obtido por

meio da Equagdo 9:
Intervalo (95%) = HV 44i0 + 1,96 (i) )

Vn

na qual ¢ ¢ o desvio padrdo e n ¢ o nimero de medidas realizadas.
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Figura 27 - Microdurometro Shimadzu HMV-2 (UFF).

4.2.1.4.2 Ensaios de Tracao

Ensaios de tracdo uniaxial a 90° em relagdo a DL foram realizados a temperatura
ambiente para amostras da Chapa B no estado como recebido e no estado como laminado para
o grupo de laminagdes em multiplos passes. Os ensaios foram realizados na maquina hidraulica
INSTRON 3382 com capacidade de 25 kN, mostrada na Figura 28 (a), instalada na Divisao de
Ensaios Mecanicos em Materiais e Produtos do Instituto Nacional de Tecnologia (DIEMP —
INT). Um extensdmetro com base de medida igual a 25 mm, Figura 28 (b), foi utilizado para
monitorar a deformacdo até cerca de 5%. Ap0s isso, 0 mesmo foi retirado e o deslocamento da
travessa méovel da maquina foi utilizado para calcular a deformacao longitudinal até a ruptura
do corpo de prova. Os ensaios de tragdo uniaxial foram realizados a velocidade constante,
resultando em uma taxa de deformagio nominal de ~1 x 105!, As dimensdes (mm) dos corpos
de prova seguiram a norma ASTM B557-15, conforme Figura 29. Para cada condi¢ao, foram
testados dois corpos de prova e tomados os valores médios das propriedades mecanicas. Os
limites de escoamento e de resisténcia foram determinados por meio da curva tensdo versus
deformacdo de engenharia sendo estes a tensdo que provoca uma deformagdo permanente de
0,2% e a tensdo correspondente a forca maxima aplicada, respectivamente. O alongamento

maximo, por sua vez, foi medido diretamente no corpo de prova apos a finalizagdo do ensaio.
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Figura 29 — Dimensoes (mm) dos corpos de prova de tracio (ASTM B557-15).

4.2.1.5 Caracterizacao Elipsométrica de Filmes Superficiais

Todas as medidas elipsométricas neste trabalho foram realizadas por meio do
elipsometro GES 5S SEMILAB (Figura 30), instalado no Laboratério Multiusuario de
Caracteriza¢do de Materiais do Instituto de Ciéncias Exatas (LMCM- ICEx) da Universidade
Federal Fluminense. Trata-se de um elipsometro espectrométrico com polarizador rotativo, que
faz uso de uma lampada de xendnio que pode trabalhar em uma faixa de comprimento de onda
de 250 nm até 1000 nm. Neste equipamento, ¢ permitida uma grande variabilidade de angulos

de incidéncia, de 90° até 17° com precisdo de 0,05°; com capacidade de alta resolugdo nos
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resultados. As medidas podem ser realizadas com o macro ou microspot, sendo este ultimo de

maior precisao.

Figura 30 - Elipsometro GES 5S SEMILAB (LMCM-ICEXx).

O elipsometro usado ¢ capaz de fazer medidas elipsométricas e fotométricas
(reflectancia e transmitancia). No entanto, para a abordagem deste trabalho apenas medidas
elipsométricas foram realizadas. Toda a operagao do equipamento, como regulagem do angulo
de incidéncia e da altura da mesa, bem como a aquisi¢cdo dos dados ¢ feita por meio do software

SOPRA.

4.2.1.5.1 Filmes Superficiais crescidos durante Exposi¢ao ao Ar

4.2.1.5.1.1 Medidas Elipsométricas

O primeiro passo foi a realizacdo de medidas elipsométricas em uma amostra sem filme
superficial para caracterizacao do substrato, no caso presente, a liga de magnésio AZ31. Como
enunciado na revisdo bibliografica, as ligas de Mg sdo muito reativas e quando expostas ao
ambiente formam de forma natural e rapida uma camada superficial de 6xido/hidroxido.
Portanto, para acessar o substrato e realizar as medidas dele com a minima interferéncia desta
camada desenvolveu-se uma metodologia. Primeiro uma amostra foi lixada com lixas de SiC
de granulometrias 600, 1000, 1200 e 1500 mesh e, em seguida, polida utilizando pasta de
diamante de 6 um e 3 pm e, por ultimo, foi realizado limpeza com acetona para imediatamente
submeter a amostra a realizacdo de medida elipsométrica.

Ja& para uma adequada caracterizacdo do filme superficial de possiveis
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oxido(s)/hidroxido(s), outra metodologia foi utilizada. Em um primeiro momento, forgou-se o
crescimento desta camada colocando-se trés amostras previamente lixadas e polidas, conforme
a primeira metodologia, em uma estufa com corrente de ar e temperatura de 150 °C com trés
tempos de permanéncia diferentes: 10, 50 e 60 minutos. Portanto, quatro amostras foram
submetidas a medidas elipsométricas: a amostra lixada e polida (P) e as amostras aquecidas a
150 °C durante 10 (A10), 50 (A50) e 60 (A60) minutos.

As medidas elipsométricas obtidas durante os ensaios sao os angulos elipsométricos (tan
Y e cos A), ambos em fun¢ao do comprimento de onda (A). Logo, apds a realizagdo dos ensaios
no elipsdmetro foram obtidas curvas “tan ¥ versus A e “cos A versus A” para as quatro amostras
(P, A10, A50 e A60). As curvas obtidas para a amostra P foram admitidas como “bulk”, uma
vez considerado que esta amostra se trata apenas do substrato (liga AZ31) sem camada
superficial de 6xido/hidroxido. Em seguida, estas curvas foram transformadas em curvas de
“indice de refracdo (n) versus A” e “coeficiente de extingdo (k) versus A” com auxilio do
software WINELLI 2. Com isso, um arquivo “nk” foi gerado e posteriormente utilizado para
descrever o comportamento do substrato nos modelos elipsométricos construidos para as
amostras A10, A50 e A60.

Por outro lado, as curvas de n e k obtidas para as amostras A10, A50 e A60 foram
utilizadas para ajuste das curvas geradas pelos modelos elipsométricos desenvolvidos. Todas as
medidas foram realizadas com angulo de incidéncia de 70° e utilizando microspot para colimar

o feixe de luz.

4.2.1.5.1.2 Modelagem Elipsométrica

A modelagem elipsométrica foi realizada com auxilio do software SEA. Neste software,
foram criados modelos com filmes constituidos de duas camadas (Figura 31) para representar
as amostras A10, A50 e A60. Os modelos obtidos com o ajuste as curvas experimentais sao
compostos por uma camada superficial de 6xido(s)/hidroxido(s) (Fase 1) crescida sobre o
substrato. A parte mais externa desta camada de 6xido(s)/hidroxido(s) possui uma rugosidade
e, portanto, foi considerada como uma camada separada constituida de 6xidos/hidréxidos + ar
(Fase 2).

Todas as informagdes conhecidas foram informadas ao software: O comportamento do
substrato foi modelado utilizando-se o arquivo “nk” gerado a partir das medidas elipsométricas

da amostra P. O comportamento da Fase 1 foi modelado utilizando-se o arquivo “nk” do 6xido
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de magnésio (MgO) da base de dados do software e ainda leis de dispersdo para modelar o
comportamento de outros possiveis 6xidos e hidroxidos que possam estar presentes nesta
camada. A Fase 2 foi modelada pelo “nk™ do MgO e as leis de dispersado, assim como a Fase 1,

adicionando “nk” do ar contido na base de dados do programa.

oxidos/hidroxidos + ar (Fase 2)

oxidos/hidroxidos (Fase 1)

Substrato (liga AZ31)

Figura 31 - Modelo 6ptico para ajuste elipsométrico da liga AZ31 exposta ao ambiente.

As curvas “n versus A e “k versus A” ou “tan ¥ versus A” e “cos A versus A do modelo
como um todo a serem geradas pelo software dependem destes parametros informados e
também de outras informacdes desconhecidas: espessura das duas fases, composi¢do dessas
fases (propor¢ao de MgO e dos outros 6xidos/hidroxidos na Fase 1 e propor¢ao de ar e de
oxido/hidroxido na Fase 2) e parametros das leis de dispersdo utilizadas. Desta forma a
modelagem ¢ realizada ajustando-se todos estes parametros desconhecidos até que as curvas
geradas pelo software alcancem um bom coeficiente de correlacdo (R?) com as curvas medidas,
neste caso, as curvas medidas para as amostras A10, A50 e A60.

Ao final da modelagem ¢ possivel entdo determinar todas as caracteristicas opticas do
filme de oxidos/hidréxidos crescido sobre a liga AZ31 para os trés diferentes tempos de
exposicdo. Obtiveram-se as curvas “n versus A” e “k versus A” para os filmes, bem como suas
espessuras e "composi¢do". Para verificar a consisténcia do modelo elipsométrico construido e
das informacdes sobre o filme de 6xidos/hidroxidos obtidas por meio do modelo, optou-se por
realizar analises da rugosidade das superficies das amostras A10, A50 e A60 utilizando-se a

técnica de microscopia confocal.

4.2.1.5.1.3 Microscopia Confocal

Para andlise da rugosidade superficial das amostras A10, A5S0 e A60 foi utilizado o

Microscopio Confocal Interferométrico Leica DCM 3D (Figura 32), também instalado no
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LMCM-ICEx. Por meio da microscopia confocal foram obtidas imagens superficiais e imagens

topograficas 3D, além do valor da rugosidade superficial média das amostras.

Figura 32 - Microscépio Confocal Interferométrico Leica DCM 3D (LMCM-ICEX).

4.2.1.5.2 Filmes Superficiais crescidos em Solucio de Na2SO4

4.2.1.5.2.1 Medidas Elipsométricas

Nesta etapa, outras quatro amostras da chapa C foram utilizadas. Inicialmente as quatro
amostras foram lixadas e polidas (seguindo os mesmos procedimentos adotados na investigagao
de filmes crescidos ao ar) e imediatamente submetidas a medidas elipsométricas com o objetivo
de obter os dados elipsométricos (“tan ¥ versus A e “cos A versus A”) do substrato. Assim
como no caso anterior, estes dados foram transformados em um arquivo “nk” com auxilio do
software WINELLI 2 para descrever o comportamento do substrato nos modelos elipsométricos

construidos posteriormente.

Apds as medidas iniciais, as amostras foram atacadas por uma solu¢ao de sulfato de
sodio (Na2S04) 0,1 mol/L e pH igual a 6,5. Cada uma das amostras ficou imersa na solu¢io por
periodos diferentes (3, 5, 15 e 30 minutos) e cada uma foi imediatamente submetida a novas
medicoes elipsométricas ao fim do tempo de imersao. Todas as medidas elipsométricas foram

realizadas a um angulo de 75° usando microspot.
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4.2.1.5.2.2 Modelagem Elipsométrica

Utilizando o software SEA um modelo 6tico de trés camadas (Figura 33) foi construido
para cada tempo de imersdao. Acima do substrato da liga AZ31 uma fina camada de 6xido(s) —
Fase 1 — ¢ construida. Acima desta camada de 6xido(s), existe uma outra camada contendo
Mg(OH), — Fase 2. Assim como aconteceu para o caso dos filmes crescidos ao ar, esta segunda
camada ¢ porosa, permitindo a construcao de uma terceira camada composta de Fase 2 + ar,

que acomoda a rugosidade da amostra.

Mg(OH); + ar (Fase 3)

Mg(OH), (Fase 2)

oxidos (Fase 1)

Substrato (liga AZ31)

Figura 33 - Modelo 6tico para ajuste elipsométrico da liga AZ31 exposta a uma solugao de

Na,;SO4 de 0,1 mol/L e pH = 6,5.

Assim como no primeiro caso, as curvas elipsométricas calculadas pelo modelo sdo
ajustadas as curvas experimentais e entdo informagdes como espessura e “composi¢cdo” de cada

camada sdo obtidas.

4.2.2 Metodologia Numérica

Com o objetivo de entender as diferencas entre os campos de tensdes, deformagdes e
temperatura desenvolvidos na liga de magnésio AZ31 durante os processos de laminagao
simétrica e assimétrica foram desenvolvidos dois modelos via Método dos Elementos Finitos
(MEF), utilizando o software comercial ABAQUS. A técnica implicita de integracdo no tempo
foi empregada com solucdo das equagdes de equilibrio e deslocamentos pelo método de
Newton-Raphson em conjunto com o método interativo de busca em linha [65].

Para ambos os modelos, a evolucdo térmica tanto na chapa quanto nos cilindros ¢
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governada pela equagdo de conducdo de calor 2-D descrita pela Equacao 10.
a aT d aT _agf aT
a(k(T)a) +3_y(k(T)6_y) +7]0'E—pCp(T);= 0 (10)

Onde p ¢ a massa especifica em kg/m?*; Cp(T) € o calor especifico em fungdo da
temperatura em kJ/kg.K; &7 é a deformagdo plastica efetiva; & ¢ a tensdo efetiva em Pa; 7 é
um fator de rendimento de conversdo de trabalho plastico em calor; &(7) ¢ a condutividade
térmica dependente da temperatura em W/m.K e x e y sdo, respectivamente, as coordenadas
cartesianas ao longo da direcdo horizontal e vertical nas geometrias dos modelos, que serdo

apresentadas nas segoes 4.2.2.4 ¢ 4.2.2.5.

4.2.2.1 Condicoes Térmicas Iniciais e de Contorno

Nas interfaces cilindro-chapa uma transferéncia de calor interfacial adicional foi

assumida, com fluxo de calor descrito pelas Equagdes 11 e 12.

aT

kcilindro g = hint(Tcilindro - Tchapa) (11)
aT
kchapa% = hint(Tchapa - Tcilindro) (12)

Onde n ¢ a direcdo normal a interface; kciindro € kenapa S30, respectivamente, as
condutividades térmicas do cilindro e da chapa e /i, € o coeficiente de transferéncia de calor
na interface cilindro-chapa, assumido como 15000 W/m2.K [66].

Para as superficies livres da chapa e dos cilindros foram também considerados fluxos

de calor por convecgdo e radiagdo, descritos, respectivamente, pelas Equacdes 13 e 14.

aT
kcilindro/chapa g = hambiente (Tcilindro/chapa - Tambiente) (13)
aT
kcilindro/chapa% - ea(Tcilindro/chapa - Tambiente) (14)
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Nas equagdes acima, 7 ¢ a dire¢dao normal a superficie livre, fampiene € 0 coeficiente de
convecg¢do térmica para a atmosfera, igual a 20 W/m2.K (Ji e Park, 2008) ; € ¢ a emissividade,
igual a 0,7 [66]; o é a constante de Stefan-Boltzman, igual a 5,67 x 10" e Tumpiente ¢ a temperatura
ambiente, mantida em 298 K durante toda simulagdo. As temperaturas iniciais do cilindro e

chapa foram prescritas, respectivamente, por 298 K e 573 K.

4.2.2.2 Condicoes Mecanicas de Contorno

Uma condi¢cdo de contorno foi assumida no contato entre as superficies superior e
inferior da chapa e os cilindros, em que o atrito nesta area foi descrito pela lei de Coulomb (Eq.

15).

T=uP (15)

Na Eq. (15) 7 ¢ a tensao cisalhante; u € o coeficiente de atrito, assumido como 0,2 e P ¢
a forca normal a 4rea de contato. O tipo de contato adotado entre cilindro e chapa foi superficie-

superficie.

4.2.2.3 Propriedades dos Materiais

Em ambos os modelos, tanto a chapa de liga de Mg AZ31 quanto os cilindros de ago
ferramenta foram assumidos como estruturas 2-D deformaveis, cujas propriedades termofisicas

e mecanicas implementadas se encontram descritas na Tabela 12.

Tabela 12 - Propriedades dos cilindros e chapa [68,69].

Cilindros de Trabalho (Ac¢o ferramenta) Chapa (Liga de Mg AZ31)

Densidade (kg/m?) 7830 1780
Calor especifico (J/kg.K) 500 825,566 + 0,446 T
Condutividade Térmica (W/m.K) 24,57 63,112 +0,061 T
Médulo de Young (GPa) 260,137 -0,157T 42,334-0,024 T
Coeficiente de Poisson 0,29 0,33
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Para descrever o comportamento plastico da liga de Mg AZ31 foram utilizados dados
experimentais de tensdo e deformacdo verdadeiras obtidos por Liu et al. [67] a diferentes
temperaturas e taxa de deformacdo de 1 s (Figura 34). Pontos das curvas tensdo verdadeira
versus deformacdao verdadeira foram obtidos com o auxilio do software Digitizer e
implementados ao modelo em forma de tabela em fun¢do da temperatura. Para o célculo

computacional, o codigo aplica interpolacdo entre os pontos implementados.
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Figura 34 - Curvas tensao x deformacao da liga AZ31 [67].

4.2.2.4 Geometria do Modelo de Laminac¢ao Simétrica

Para redug¢do de custo computacional, no modelo desenvolvido para laminacdo simétrica
foi admitida simetria ao longo da linha de centro da chapa (superficie y = 0) em relagao ao
plano xz, de forma que somente foram representadas duas partes: o cilindro superior e a chapa
em metade de sua espessura, conforme Figura 35.

Na Figura 35 ¢ possivel observar a malha de elementos finitos adotada para o cilindro
composta por 2752 elementos lineares com acoplamento temperatura-deslocamento e regra de
integragao reduzida, CPE4RT, segundo a terminologia do programa ABAQUS/Standard. Por
outro lado, pode-se observar a malha da chapa de liga AZ31 com 6 camadas de elementos na
direcdo vy, totalizando 342 elementos lineares com acoplamento temperatura-deslocamento,

CPEA4T na terminologia do programa ABAQUS/Standard. Foi aplicado um maior refinamento
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na malha da chapa segundo a dire¢do x na regido proxima a entrada para evitar condi¢des de

distorgdes excessivas durante o passo de mordida.

V5% “‘
BRI\
r"‘:“:““‘

raio= 27 4 mm

Figura 35 - Geometria do modelo de laminagio simétrica.

Adicionalmente as condi¢des de contorno comuns aos dois modelos (simétrico e
assimétrico) ja descritas anteriormente, neste modelo foi adotada para a chapa uma condicao
térmica de fluxo de calor nulo na superficie de simetria (y = 0), descrita pela Equagao 16 e
implementada no passo de simulagdo 3 juntamente com as demais condi¢des térmicas de

contorno.

aT
kchapa% =0 (16)

na qual kenapa € a condutividade térmica da liga de Mg AZ31, dada na Tabela 10 e # ¢ a diregao
normal a superficie de simetria da chapa. Exclusivamente no modelo simétrico também foi
adotada condi¢ao de contorno de deslocamento nulo na dire¢do y para os nds da superficie de

simetria da chapa (em y = 0).
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4.2.2.5 Geometria do Modelo de Laminac¢ao Assimétrica

Na Figura 36 ¢ apresentada a geometria do modelo desenvolvido para simulagdo da
laminagdo assimétrica composto por cinco partes: chapa, cilindro superior, cilindro inferior,
guia superior e guia inferior. Devido as diferentes velocidades periféricas na superficie dos
cilindros, a chapa tende a inclinar-se no passo de mordida prejudicando a continuacao da
simulacdo. Para evitar, entdo, o deslocamento na dire¢do y da chapa antes de entrar na zona de
deformacdo, foram adotadas duas guias de comprimento de 50 mm, destacadas em vermelho

na Figura 36. As guias foram modeladas como estruturas 2-D rigidas-analiticas.

raio= 22,8 mm

raio = 27,4 mm

Figura 36 - Geometria do modelo de lamina¢io assimétrica.

Como neste modelo ndo ¢ adotada simetria, toda espessura da chapa ¢ representada,
com malha composta pelo por 12 camadas de elementos ao longo da espessura (dire¢do y),

totalizando 684 elementos CPE4T na terminologia do programa ABAQUS/Standard. O
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refinamento maior da chapa ao longo da direcdo x na regido proxima a entrada também foi
adotado como no modelo de laminacdo simétrica.

A malha do cilindro de laminagdo inferior também ¢ composta por 2.752 elementos
CPE4R, exatamente igual a malha adotada para o cilindro no modelo de laminacao simétrica.
Por outro lado, o cilindro superior ¢ composto por 1.600 elementos lineares com acoplamento
temperatura-deslocamento e regra de integracdo reduzida, CPE4RT, segundo a terminologia do
programa ABAQUS/Standard.

Um no de referéncia foi adotado na metade do comprimento de cada guia, para o qual foi
assumida, durante toda simulacdo, condi¢ao de contorno de deslocamento nulo em todas as
diregdes (ux = uy = u, = 0) e de rotagdo nula em relagdo a todos os eixos (urx = ury = ur; = 0).
Como o objetivo das guias ¢ somente impedir a inclinacao das chapas sem interferir na sua
velocidade de alimentagdo durante a simulacao, foram admitidos contatos entre as superficies
inferior e superior das chapas e as guias, modelados como condi¢des de contorno mecanico
descritas pela Equacdo 15, assim como no contato cilindro-chapa, porém o coeficiente de atrito

foi admitido como nulo (u = 0) para que nenhuma tensao cisalhante de atrito fosse produzida.

4.2.2.6 Parametros de Simulac¢ao

Na Tabela 13 sdo apresentados os parametros adotados na simulacdo da laminagao
simétrica e assimétrica, em unico passe, da chapa de liga de magnésio AZ31. As simulagdes do
passe de laminacao da chapa de AZ31 nas condi¢des simétrica e assimétrica foram divididas
em trés passos, resumidos na Tabela 14.

Um no6 de referéncia ¢ assumido no centro de cada cilindro, para o qual ¢ atribuido, ja
no primeiro passo de simulacdo, deslocamentos nulos em x e y (ux = uy = 0) e rotagdo em torno
do eixo z com velocidade angular de 2,93 rad/s. No primeiro passo da simulagdo, com duragao
de 0,04 s na laminagdo simétrica e 0,05 na laminacao assimétrica, ¢ estabelecida condi¢ao de
mordida impondo-se velocidade de 40 mm/s aos n6s da chapa. Neste passo sdo assumidas as
condi¢des mecanicas de contorno. O segundo passo de simulagdo teve duragdo de 0,06 s, nele
a condi¢do de velocidade imposta aos nds da chapa é cessada, de modo que se inicia a
laminacgao, visto que o arco de contato ¢ suficiente para que o cilindro arraste a chapa. Neste
passo as condi¢des de rotacao em torno do eixo z e deslocamentos nulos nas diregdes x e y
impostas aos cilindros sdo mantidas. Também sdo mantidas as condigdes mecanicas de

contorno. No terceiro passo, com duracgao de 1,5 s, todas as condi¢des do passo 2 sao mantidas.
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Diferentemente dos dois primeiros passos que foram passes mecanicos onde somente siao
calculados deslocamentos, tensdes e deformagdes; no terceiro passo sdo consideradas variagdes

de temperatura. Neste Gltimo passo sao entao impostas todas as condi¢des térmicas de contorno.

Tabela 13 - Dados de processo adotados na simulacao da laminacao da liga de Mg AZ31.

Laminac¢ao Simétrica Laminacio Assimétrica

Espessura de Entrada da Chapa (mm) 4,0 4,0

Espessura de Saida da Chapa (mm) 3,6% 3,6

Comprimento da Chapa (mm) 75 75

Raio do Cilindro Superior (mm) 27,4 22,8
Raio do Cilindro Inferior (mm) 27,4% 27,4
Velocidade Angular do Cilindro Superior (rad/s) 2,93* 2,93
Velocidade Angular do Cilindro Inferior (rad/s) -2,93* -2,93
Velocidade Periférica do Cilindro Superior (mm/s) 80,3 66,8
Velocidade Periférica do Cilindro Inferior (mm/s) 80,3* 80,3

Tabela 14 - Passos adotados na simulacio da laminacao da liga de Mg AZ31.

Passo | Procedimento Descricio
Condi¢ao de Mordida: velocidade de 40 mm/s imposta aos nos da chapa na diregdo x;
Estatico imposta condi¢@o de velocidade angular em torno do eixo z (2,93 rad/s) e deslocamentos
1
(Mecanico) nulos nas dire¢des x e y ao ponto de referéncia dos cilindros; condi¢cdes mecanicas de
contorno.
Laminag¢do em condi¢do estatica: manutencao das condigdes de velocidade angular e
Estatico
2 . deslocamentos nulos dos pontos de referéncia dos cilindros; manutenc¢io das condigdes
(Mecénico) )
mecénicas de contorno.
Laminag@o em condigdo de acoplamento termomecanico: manutengdo das condigdes de
3 Termomecanico |velocidade angular e deslocamentos nulos dos pontos de referéncia dos cilindros;
manutencdo das condi¢des mecanicas de contorno e imposi¢cao das condigdes térmicas.

* Assumida simetria ao modelo, conforme descrito na se¢do 4.2.2.1.
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

Neste capitulo, os resultados obtidos sao apresentados e discutidos em quatro segdes. A
primeira se¢do traz os resultados da caracterizacdo elipsométrica dos filmes de
oxido(s)/hidroxido(s) crescidos sobre a liga de magnésio AZ31 quando exposta ao ar € a uma
solucdo aquosa de Na;SOs, onde ¢ discutida a evolugdo destes filmes ao longo do tempo. Na
segunda secao estdo apresentadas e discutidas de forma comparativa as previsoes de tensoes,
deformacdes e temperatura desenvolvidas durante laminagao simétrica e assimétrica da liga
AZ31, obtidas por meio dos modelos em elementos finitos propostos. Na terceira e quarta
secdes sdo apresentados os resultados obtidos para as simulagdes experimentais de laminagao
em unico passe e multiplos passes, respectivamente. Para os experimentos de laminagdo em
unico passe, sao apresentados resultados microestruturais, de macrotextura e de dureza e feita
uma discussdo qualitativa e comparativa, entre as condigdes de laminacdo simétrica e
assimétrica e entre as diferentes temperaturas. Por fim, na se¢do quatro sdo apresentados os
resultados microestruturais, de macrotextura e de propriedades mecénicas para as amostras
laminadas em multiplos passes. Nesta secdo, por meio da regressao dos resultados
experimentais, buscou-se encontrar modelos capazes de descrever a influéncia dos parametros
de laminac¢do sobre determinada propriedade final da liga AZ31. Para os casos em que isso foi
possivel, os valores 6timos dos pardmetros foram identificados por meio de curvas de contorno
geradas pelo software STATISTICA. Adicionalmente, ao final desta ultima se¢do discutiu-se
diferencas microestruturais, de macrotextura e de propriedades mecanicas encontradas entre

duas amostras laminadas por rotas diferentes.

5.1 Caracterizacao de Filmes Superficiais

As oito amostras utilizadas para as caracterizagdes elipsométricas descritas nesta se¢ao

foram retiradas da chapa C, com microestrutura constituida majoritariamente de graos
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alongados com tamanho entre 17-110 um e ainda um nimero pequeno de graos equiaxiais

bastante refinados (5-22 um), conforme ilustrado na Figura 37.

Figura 37 - Microestrutura observada ao meio da DN da chapa C no estado como recebido.

5.1.1 Caracterizagao de Filmes Superficiais crescidos durante Exposi¢ao ao Ar

A seguir, Figuras 38 a 40, sdo apresentados os resultados obtidos da modelagem
elipsométrica para as amostras A10, A50 e A60, que foram expostas ao ar na temperatura de
150 °C durante 10, 50 e 60 minutos, respectivamente. Onde “Substrate” trata-se da liga AZ31,
cujo comportamento foi modelado com as medidas elipsométricas obtidas para a amostra polida
P; “Phase 1” ¢ a camada de “6xido(s)/hidoxido(s)”, modelada pela ferramenta EMA que
mistura informacdes do indice de refragdo (n) e do coeficiente de extingdo (k) do 6xido de
magnésio (MgO) e leis de dispersdo que contemplam o comportamento de possiveis outros
oxidos ou hidroxidos presentes e “Phase 2 ¢ uma mistura da “Phase 1” e ar, que nada mais €
que uma camada de “Phase I” porosa (com presenga de vazios), a qual foi modelada com a
ferramenta EMA mais as informagdes de n e k do ar.

Além das espessuras, outras informagdes sobre as camadas “Phase 1” e “Phase 2” foram
obtidas e estao sintetizadas na Tabela 15. Dos resultados obtidos pode-se observar que a camada
densa “Phase 1” (sem porosidade) de 6xido(s)/hidroxido(s) ¢ muito pequena (quase nao existe);
0 que existe sobre o substratro na verdade ¢ basicamente uma camada de 6xido(s)/hidroxido(s)

porosa (Phase 2), composta de 6xido(s)/hidréxido(s) + ar.
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Figura 38 - Resultado da modelagem elipsométrica para a amostra A10 obtido com ajuste das

curvas com R? = 0,95343 (a) valores de espessura (b) ajuste da curva tan ¥ versus A (c) ajuste da

curva cos A versus A .
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Figura 39 - Resultado da modelagem elipsométrica para a amostra AS0 obtido com ajuste das

curvas com R?=0,96119 (a) valores de espessura (b) ajuste da curva tan ¥ versus A (c) ajuste da

curva cos A versus A .
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Figura 40 - Resultado da modelagem elipsométrica para a amostra A60 obtido com ajuste das
curvas com R? = (0,9248 (a) valores de espessura (b) ajuste da curva tan ¥ versus X (c) ajuste da

curva cos A versus A .

Tabela 15 - Parametros obtidos pela modelagem elipsométrica.

Composicio
Espessura (nm)
(%)
Amostras A10 | A50 | A60 | A10 | A50 | A60
Phase 2 Ar 25,11 25,6 [31,6

» o 48,5 | 63,6 | 33,8
(6xido(s)/hidréxido(s)+ar) | - Gyido(sy/hidréxido(s) | 74.9 | 74.4 | 68,4

MgO 84,6 | 77,1 169,4
Phase 1

05| 05 | 31
(6xido(s)/hidréxido(s)) Outro(s) 154 | 229 |30

oxido(s)/hidroxido(s)

Outra informagdo relevante ¢ que os filmes crescidos, apesar de serem compostos
majoritariamente por MgO, este ndo ¢ o unico composto presente. Nota-se que outro(s) 6xido(s)

e/ou hidroxido(s) também sao formados,no entanto, ndo € possivel identifica-lo(s) ja que seu(s)
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comportamento(s) foram incluido(s) ao modelo através de leis de dispersdo. A camada “Phase
1” da amostra A10, por exemplo, ¢ composta por 84,6% de MgO e 15,4% de outros
oxido(s)/hidroxido(s). A medida que o tempo de exposi¢do aumenta, a quantidade relativa de
MgO decresce, no entanto permanece ainda majoritdria mesmo para o maior tempo de
exposicdo: a amostra A60 tem 69,4% de MgO e 30,6% de outros 6xido(s)/hidréxido(s).
Comparando a amostra A10 com a amostra A50, observa-se que a espessura da camada
mais superficial de 6xido(s)/hidroxido(s) poroso, “Phase 27, aumentou substancialmente com
o aumento do tempo em estufa de 10 para 50 minutos; de 48,5 nm para 63,6 nm. Quando o
tempo em estufa aumenta para 60 minutos ocorre uma densificacdo do filme. A camada mais
densa (“Phase 1) tem sua espessura aumentada de 0,5 nm para 3,1 nm, enquanto a camada
porosa (“Phase 2”) tem sua espessura reduzida de 63,6 nm para 33,8 nm. Estes valores de
espessura obtidos pela modelagem elipsométrica parecem ser bastante coerentes quando
analisamos a rugosidade superficial destas amostras utilizando o microscépio confocal. Como
esta camada mais superficial (Phase 2) é porosa, espera-se que quanto maior sua espessura
maior serd a rugosidade da superficie da amostra. Nas Figuras 41 a 43 estdo apresentados os
levantamentos topograficos das amostras A10, A50 e A60, respectivamente. Os valores médios
de rugosidade obtidos para estas amostras foram de 0,64 um para A10; 0,82 pm para A50 ¢ 0,32
pum para A60; seguindo a mesma tendéncia das espessuras obtidas por meio da modelagem

elipsométrica.

Figura 41 - Levantamento topografico via microscopia confocal da amostra A10.
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Figura 42 - Levantamento topografico via microscopia confocal da amostra A50.

Figura 43 - Levantamento topografico via microscopia confocal da amostra A60.

5.1.2 Caracterizacao de Filmes Superficiais crescidos em Solucio de Na2SO4

Nesta secdo sdo apresentados os resultados obtidos para os modelos elipsométricos das
quatro amostras da liga AZ31 que permaneceram imersas em solu¢do de NaxSO4 por 3, 5, 15 ¢
30 minutos. Na Tabela 16 sdo apresentadas as caracteristicas do modelo elipsométrico
construido para a amostra imersa durante 3 minutos em solu¢ao de NaSO4 enquanto na Figura
44 sdo apresentados os respectivos ajustes entre as curvas tangente de y (tan ) versus
comprimento de onda (L) e cosseno de A (cos A) versus comprimento de onda (A) calculadas
para o modelo e medidas. Na Figura 44 ¢ possivel observar o excelente ajuste obtido entre as

curvas calculadas e medidas, com coeficiente de determinagao R? igual a 0,983.
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Tabela 16 — Caracteristicas do modelo elipsométrico para a amostra imersa por 3 minutos em

solucao 0,1 mol/L Na,SO4 com pH = 6,5.

Fase Modelamento Espessura (nm) Espessura Total (nm)
Ambiente “n” e “k” do ar (oo} (00}
Fase 3 Lei de Dispersao (Tauc-Lorentz) 1338
(Mg(OH): +ar) +n” e “k” do ar ’
Fase 2 . .
Lei de Dispersao (Tauc-Lorentz) 144,8 291,1
(Mg(OH)2)
Fase 1 “n” e “k” do MgO + Lei de 125
MgO + ALLO3) Dispersao (Cauchy) ’
Substrato “n” e “k” medidos para liga AZ31 fo0) (00)
Medido Medido
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Figura 44 — Ajustes entre os valores calculados e medidos para (a) cos A e (b) tan y, para a

amostra imersa por 3 minutos em solu¢ao 0,1 mol/L Na,SO4 com pH = 6,5.

O modelo para o tempo de 3 minutos ¢ composto por um substrato da liga AZ31 acima
do qual esta uma pequena camada (Fase 1) de MgO misturado a outro 6xido, que provavelmente
trata-se do Al,O3 devido ao sucesso da modelagem de seu comportamento por meio da lei de
dispersao de Cauchy. Acima desta camada existe uma segunda camada (Fase 2) de Mg(OH)a,
cujo comportamento foi modelado através da lei de dispersao de Tauc-Lorentz, ja que os valores
de “n” e “k” para este composto ndo foi encontrado na literatura. Finalmente, acima desta tiltima
camada existe uma camada de Mg(OH), porosa (Fase 3) que acomoda a rugosidade da amostra,

assim como aconteceu para a camada mais externa dos modelos construidos para as amostras
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expostas ao ar na secdo 5.1.1. Esta Fase 3 foi, portanto, modelada pela lei de dispersdo de Tauc-
Lorentz mais os valores de “n” e “k” do ar. Os resultados encontrados estdo em acordo com
trabalho anterior [70]. Na construcao de todos os modelos, o substrato e o ambiente onde foram
obtidas as medidas elipsométricas sao consideradas camadas com espessura infinita por ser
muito maior que as camadas que compdem o filme caracterizado. Apesar desta informag¢do nao
ter sido citada para a modelagem das amostras expostas ao ar (se¢do 5.1.1), esta mesma
consideragao foi feita naquele caso.

Os resultados para o modelo construido para a amostra imersa por 5 minutos na solugao
de Na;SO4 estdo apresentados na Tabela 17 e Figura 45. Neste caso, o MgO da Fase 1
desaparece reduzindo a espessura desta camada. A Fase 1 ¢ entdo constituida apenas de A1,O3
com comportamento descrito pela lei de Cauchy. Vale destacar que a fase intermetalica Al,O3
quando formada sobre a superficie das ligas de magnésio melhora consideravelmente sua
resisténcia a corrosdo por sua caracteristica passiva [71,72].

Em 5 minutos de imersao, a Fase 2 continua constituida apenas por Mg(OH)> (modelada
pela lei de Tauc-Lorentz) e a Fase 3 continua sendo uma camada de Mg(OH)> que acomoda a
rugosidade da amostra (modelada pela lei de Tauc-Lorentz com adicao dos valores de “n” e “k”
do ar). Estas duas ultimas camadas cresceram consideravelmente em relacdo ao tempo de
imersdo de 3 minutos. O ajuste entre as curvas calculadas e medidas (Figura 45) com R? igual

a 0,993 atesta a coeréncia do modelo para 5 minutos de imersao.

Tabela 17 — Caracteristicas do modelo elipsométrico para a amostra imersa por 5 minutos em

solucao 0,1 mol/L Na,SO4 com pH = 6,5.

Fase Modelamento Espessura (nm) Espessura Total (nm)
Ambiente “n” e “k” do ar (oo} (00}
Fase 3 Lei de Disperséao (Tauc-Lorentz) 174.8
(Mg(OH)2 +ar) +“n” e “k” do ar ’
Fase 2 . .
Lei de Dispersao (Tauc-Lorentz) 159,2 339,3
(Mg(OH)2)
Fase 1
Lei de Dispersao (Cauchy) 5,3
(AL2O3)
Substrato “n” e “k” medidos para liga AZ31 fo0) (00)
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Figura 45 - Ajustes entre os valores calculados e medidos para (a) cos A e (b) tan y, para a

amostra imersa por 5 minutos em solu¢ao 0,1 mol/L Na,SO4 com pH = 6,5.

Para 15 minutos de imersao (Tab. 18) o modelo permanece igual ao do tempo anterior,

com altera¢do apenas na espessura das camadas. Este modelo também apresentou 6timo ajuste

com os valores medidos (Figura 46), com R? igual a 0,987.

Tabela 18 - Caracteristicas do modelo elipsométrico para a amostra imersa por 15 minutos em

solucio 0,1 mol/L Na;SO4 com pH = 6.5.

Fase Modelamento Espessura (nm) Espessura Total (nm)
Ambiente “n” e “k” do ar (oo} (0]

Fase 3 Lei de Dispersao (Tauc-Lorentz) 166.9

(Mg(OH)2 +ar) +“n” e “k” do ar ’
Fase 2 . .
Lei de Dispersao (Tauc-Lorentz) 170,6 359,9

(Mg(OH)2)

Fase 1 ) )

Lei de Dispersao (Cauchy) 22,4

(AL2O3)

Substrato “n” e “k” medidos para liga AZ31 fo0) (00)
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Figura 46 - Ajustes entre os valores calculados e medidos para (a) cos A e (b) tan y, para a

amostra imersa por 15 minutos em soluc¢iao 0,1 mol/L Na,SO4 com pH = 6,5.

A Tab. 19 apresenta os resultados para o0 modelo no tempo de imersao de 30 minutos.

Apo6s 30 minutos de imersao o modelo ainda permanece com as mesmas caracteristicas, vide

Tab. 19, daqueles construidos para 5 e 15 minutos, alterando apenas as espessuras das camadas.

A Figura 47 apresenta o ajuste entre as curvas elipsométricas calculadas e medidas para 30

minutos de imersao, cujo R? foi de 0,99.

Tabela 19 - Caracteristicas do modelo elipsométrico para a amostra imersa por 30 minutos em

solucao 0,1 mol/L Na,SO4 com pH = 6,5.

Fase Modelamento Espessura (nm) Espessura Total (nm)
Ambiente “n” e “k” do ar (oo} (00}
Fase 3 Lei de Dispersao (Tauc-Lorentz) o1
(Mg(OH)2 +ar) +“n” e “k” do ar ’
Fase 2
Lei de Dispersdo (Tauc-Lorentz) 165,1 386,1
(Mg(OH)2)
Fase 1
Lei de Dispersao (Cauchy) 8,9
(ALO3)
Substrato “n” e “k” medidos para liga AZ31 fo0) (00)
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Figura 47 - Ajustes entre os valores calculados e medidos para (a) cos A e (b) tan y, para a

amostra imersa por 30 minutos em solucao 0,1 mol/L Na,SO4 com pH = 6,5.

A evolugdo da estrutura do filme e das espessuras das camadas e espessura total do filme

ao longo do tempo de imersdao pode ser resumidamente discutida através da Figura 48.

Inicialmente, entre 3 ¢ 5 minutos ha uma mudanc¢a na estrutura da Fase 1 e sua espessura ¢

ligeiramente reduzida. O 6xido de magnésio MgO que existia nesta fase no tempo de imersao

inicial desaparece, provavelmente, transformado-se em Mg(OH), e passando a integrar a

segunda camada (Fase 2) que tem sua espessura ligeiramente aumentada. A camada rugosa

também tem sua espessura aumentada. A partir dai a estrutura do filme ndo muda.

400
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Figura 48 — Evolucao da espessura das trés camadas (Fases 1, 2 e 3) e da espessura total do filme

ao longo do tempo de imersao em solu¢ao 0,1 mol/L Na,SO4 com pH = 6,5.
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A espessura total do filme de 6xido(s)/hidroxido(s), por sua vez, ¢ sempre incrementada
a medida que o tempo de imersdo avanga, partindo ja de um valor consideravel de 291,1 nm
para apenas 3 minutos de imersio e atingindo 386,1 nm ap6s 30 minutos de imersao. E possivel
entdo inferir que a cinética de formacao do filme ¢ bastante acelerada no inicio da imersao, com
o rapido espessamento do filme nos 5 minutos iniciais, € depois se torna mais lenta com um
aumento de espessura bem menos acentuado a partir do momento em que a estrutura do filme
(composicdo das fases) torna-se inalterada. Entre 3 e 5 minutos o crescimento acelerado da
espessura total do filme ¢ consequéncia do espessamento das fases Mg(OH), (Fase 2) e
Mg(OH); porosa (Fase 3). Entre 5 e 15 minutos o aumento de espessura da fase Al2O3 e da fase
Mg(OH) contribuem para o engrossamento do filme. Por outro lado, 15 minutos finais o
aumento da espessura do filme ¢ decorrente apenas do aumento na espessura da camada porosa

de Mg(OH),.

5.2 Simulac¢oes Numéricas - Lamina¢ao Simétrica e Assimétrica

Conforme descrito na secao 4.2.2, dois modelos geométricos para laminagdo foram
construidos e utilizados para simular, em condi¢do simétrica e assimétrica, a reducao de 10%
na espessura de chapas da liga de Mg AZ31 com 4 mm de espessura inicial. Na condi¢do
assimétrica, a razao de assimetria foi de 0,83; alcangada com a utilizacao de um cilindro inferior
com 54,8 mm de didmetro e um cilindro superior com 45,6 mm de didmetro. Para a condig¢ao
simétrica os dois cilindros tiveram seus didmetros iguais a 54,8 mm. Os demais parametros
utilizados foram listados na Tabela 13.

A seguir estdo apresentadas as previsdes de distribuicao da tensdo equivalente em
funcao do critério isotropico de escoamento de von Mises em cada passo de simulagdo (Tabela
14). Para facilitar a visualizagdo, todos os resultados apresentados para o modelo simétrico
foram obtidos apos rebatimento da imagem da chapa em relagdo ao plano de simetria formado
pelos eixos x e z mostrados na Figura 35.

Nas Figuras 49 (a) e (b) s3o mostrados o final do primeiro passo de simula¢do para os
modelos simétrico e assimétrico, respectivamente. Onde € possivel observar os momentos em
que sao atingidas as condi¢des de mordida para os dois processos. Uma vez atingida a condi¢ao
de mordida ao final do passo 1, a velocidade atribuida a chapa ¢ cessada e, entdo, a laminacao
de fato se da nos passos 2 e 3, que podem ser observados na Figura 50 e 51, respectivamente.

Na Figura 50, pode-se observar a formacao da zona de deformacgdo entre os cilindros.
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E visivel que, diferentemente do que acontece para o modelo simétrico, Figura 50 (a),
no modelo assimétrico, Figura 50 (b), as regides de carregamento nas superficies superior e
inferior sao diferentes. Na superficie inferior a regido de carregamento ¢ maior devido ao maior
arco de contato nesta superficie, decorrente do maior diametro do cilindro. Na Figura 51 sdo
mostradas as distribui¢cdes de tensdes durante o terceiro passo de simulacdo para os casos
simétrico e assimétrico em um mesmo instante de tempo total de simulagdo. E possivel perceber

as zonas de carregamento e descarregamento plasticos, conforme as legendas da figura.

£, Mises 8, Mises

(Awg: 100%) (Avg: 100%)
+1,47Tes08 +2,02264+08
L +1,3540+08 +1,8530408
+1,231e+08 +LEES+0E
+1.108e+03 +L.516e+0E
+3. 8484407 +1,2484408
+E61Te+07 +1.1 794408
+7.2064+07 +1.011a+08
#6,1554+07 +8.4234+07
+3.693e+07 +5.054.+07
*2462e+07 +3.36%+07
*1.231e+D7 +1.68%5+07
+1,135-07 +1.497e-04

_—
() tiota = 0,04 s (simétrico) (b) teota = 0,05 s (assimétrico)

Figura 49 - Distribuicdo de tensido equivalente de von Mises ao final do primeiro passo de

. .
simulacio.
&, Mises £, Mises
(Avg: 100%) (Avg: 100%)
+1.8300+08 +1.9420+08
+1.6783e+08 +1.7804+08
+1.52%5e+08 +*1.618e+08
*1.373e+08 *1.4564+08
*1.220e+08 *1.294e+08
+1.068e+08 *1.133e+08
+9.152e+07 *9.709+07
*7.62Te*07 +8.090e+07
*6.101&+07 *6.472e+07
4.576es07 *4. 854e+07
2.051e+07 +3.236e+07
+1.525e+07 +1.618e+07
1. T4Te-07 2.1 T1e-04
(a) tiotar = 0,10 s (simétrico) (b) tiota = 0,11 s (assimétrico)

Figura 50 - Distribuicio de tensido equivalente de von Mises ao final do segundo passo de

simulacio.

S, Mizes S, Mises
(Avg: 100%) (Avar 1009%)
+1,9948+08

+1.115e+06

(a) tiorar = 0,93 s (simétrico) (b) teota = 0,93 s (assimétrico)

Figura 51 - Distribuicdo de tensio equivalente de von Mises durante terceiro passo de simulacgio.
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Devido a assimetria geométrica provocada pelos diferentes didmetros dos cilindros
superior e inferior na laminac¢ao assimétrica, um forte efeito de flexdo da chapa, Figura 51(b),
¢ observado. Alguns trabalhos encontrados na literatura apresentam também este efeito e alguns
autores [73—76] ja t€m investigado solugdes para minimizé-lo; seja por uma combinagao
adequada de parametros que influenciem no fator de forma do processo (como grau de redugao,
relacdo entre raios e espessura inicial da chapa) ou mesmo por mudangas geométricas no
laminador.

Nota-se que, a medida em que a simulacdo assimétrica prossegue, a regiao de
carregamento na superficie superior aumenta, minimizando as diferencas observadas no inicio,
Figura 50 (b), entre as superficies superior e inferior da chapa. No instante de simulacdo 0,93s,
Figura 51 (b), as regides de carregamento sdo praticamente iguais para as duas superficies. De
fato, verifica-se na Figura 52 que apds alguns segundos, em 1,08 s de tempo total de simulagao,

o efeito assimétrico se inverte.

S, Mises

(Avg: 100%)
+2.326e+08
+2.133e+08
+1.940e+08
+1.746e+08
+1.553e+08
+1.360e+03
+1.1 +08
+9.7320+07
+7.800e+07
+5.868e+07

+3,935¢+07
+2.002e+07
“£.916ee0S

Figura 52 - Distribuicao de tensao equivalente de von Mises para laminac¢ao assimétrica no

instante tew) = 1,08 s.

Neste instante (1,08 segundos), a regido de carregamento na superficie superior da
chapa, que estd em contato com o cilindro de menor diametro, passa a ser maior em relagdo
aquela observada na superficie inferior. Este efeito pode ser explicado pela flexao da chapa que
acaba por aumentar o arco de contato entre a superficie superior da chapa e o cilindro superior
e reduzir o arco de contato entre a superficie inferior da chapa e o cilindro inferior.

Fato ¢ que para todos os instantes (Figuras 49 a 51), independentemente do tamanho da
zona de carregamento, a maxima tensao efetiva de von Mises € sempre maior para a condi¢dao

assimétrica.
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5.2.1 Distribuicio da Pressiao de Contato e Carga de Laminacio

Na Figura 53 sdo apresentadas as previsdes de distribui¢des de pressdo de contato ao

longo do comprimento normalizado das chapas para as superficies superior e inferior em ambos

os modelos.

-4t~ Superficie inferior (assimetrico)
3004 -0 Superficie superior (assimelrico)
“-=- Superficie superior (simetrico)

200

100 o 8 1

Pressao de Contato (MPa)

0 L CLADADADT

T T 1
0.0 0.5 1,0

Entrada Saida

Distancia normalizada no eixo x

Figura 53 - Distribuicdo da pressio de contato ao longo do comprimento da chapa normalizado

para tiwa = 0,47 s.

Nao ¢ possivel fazer uma comparacao entre os pontos neutros dos dois modelos, uma
vez que os resultados apresentados na Figura 53 foram obtidos para um mesmo instante de
tempo e a velocidade de laminagdo média no processo assimétrico ¢ menor devido a redugao
do cilindro superior. De fato, observa-se que o arco de contato no processo simétrico encontra-
se defasado a esquerda em relacdo aos arcos de contato assimétricos.

No entanto, pode-se analisar a localizagdo dos pontos neutros em cada modelo. Vale
destacar que em todos os resultados apresentados neste trabalho, o comportamento previsto
para a superficie superior da chapa ¢ também atribuido a superficie inferior no processo
simétrico. Portanto, no caso simétrico, o ponto neutro (pressdo maxima) da superficie inferior,
em tese, ¢ idéntico aquele da superficie superior e nenhuma tensdo e deformacdo cisalhantes
existem no plano central da chapa. No caso da laminagdo assimétrica, os pontos neutros das
superficies inferior e superior nao coincidem. Neste caso, em que o diametro do cilindro
superior ¢ menor que o inferior, o ponto neutro da superficie superior desloca-se em dire¢do a
entrada enquanto o ponto neutro da superficie inferior desloca-se em direcdao a saida. Esta

defasagem entre os pontos neutros superior e inferior ¢ uma caracteristica da laminagao
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assimétrica. O volume de material entre os pontos neutros experimenta forgas tangenciais
opostas e entdo uma zona de cisalhamento surge [74]. Para Hao et al. [74] esta zona de
cisalhamento ¢ responsavel por uma reducao da carga de laminagdo no processo assimétrico, o
que torna a laminacdo assimétrica vantajosa também em termos operacionais. Outros autores
também observaram reducdo na forca de laminag¢ao quando assimetria € introduzida ao processo
[77-79].

As cargas de laminacdo para os casos aqui simulados foram calculadas através da
integragdo das curvas de pressdo de contato e estdo apresentadas na Tabela 20. A carga de
laminagdo no contato inferior no caso assimétrico foi menor que aquela encontrada para o
processo simétrico. Por outro lado, a carga de laminagao assimétrica apresentada pela superficie
superior foi cerca de 25% maior que a carga de laminagdo simétrica. Isto pode ser explicado
pela significativa flexdao da chapa decorrente da configuracao geométrica do modelo que pode

ter ocasionado carga excessiva nos rolos durante a laminac¢ao assimétrica.

Tabela 20 - Carga de laminacio por unidade de largura das chapas.

Carga de laminacio superior Carga de laminacio inferior

(kN/mm) (kN/mm)
Laminac¢io Simétrica 0,93 0,93
Laminac¢ao Assimétrica 1,17 0,86

5.2.2 Distribuicdo de Tensoes

Na Figura 54 sao apresentadas as previsoes de tensao equivalente de von Mises para a
laminagdo simétrica e assimétrica no tempo total de simulagao igual a 0,47 segundos, onde vale
destacar que o plano central da chapa referenciado nos resultados para lamina¢do simétrica
trata-se do plano de simetria. E possivel observar ao longo do comprimento do arco de contato
que a condi¢ao de escoamento plastico € atendida tanto nas superficies externas quanto no plano
central para ambos os modelos, em seguida observa-se uma queda no valor da tensdo de von
Mises devido ao descarregamento elastico até um nivel de tensdo residual. Comparando as
Figuras 54 (a) e 54 (b), nota-se que o nivel residual de tensdo equivalente ¢ mais significativo

na laminagao assimétrica.
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Figura 54 - Distribuicdo da tensdo equivalente de von Mises ao longo do comprimento da chapa

normalizado para tiw = 0,47 s.

5.2.3 Distribuicao de Deformacoes

Na Figura 55 ¢ apresentada a previsdao de distribuicdo de deformacgdo equivalente ao

longo do comprimento da chapa normalizado. Nota-se que a quantidade de deformagao plastica

na superficie inferior ¢ significativamente maior para o caso assimétrico.
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Figura 55 - Distribuicdo da deformacio equivalente ao longo do comprimento da chapa para

ttgtal = 0,47 S.

O grafico apresentado na Figura 55 (b) sugere ainda que no processo assimétrico houve
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uma grande heterogeneidade na deformacdo ao longo da espessura da chapa em sua metade
inferior, enquanto para a metade superior houve uma deformagao bastante homogénea ao longo
da espessura. No caso simétrico, Figura 55 (a), os valores de deformacao equivalente sugerem
que houve uma heterogeneidade de deformacdo ao longo de toda espessura, mas uma
heterogeneidade ndo tdo significativa quanto aquela observada na metade superior da chapa no
caso assimétrico.

Na Figura 56 ¢ mostrada a previsao da componente de deformagao plastica cisalhante
em x-y na linha central da chapa submetida a laminacao assimétrica, onde ¢ verificada a
caracteristica destacada deste processo, que € provocar significante deformagao cisalhante no

plano central da chapa.
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Figura 56 - Distribuicao da componente de deformacao cisalhante LE;; na linha central da

chapa para t 1 = 0,47 s na laminacio assimétrica.

5.2.4 Distribui¢cdo de Temperatura

Na Figura 57 ¢ apresentada a distribuicdo de temperatura ao longo do comprimento
normalizado das chapas nas superficies externas e nos planos centrais para a laminagao
simétrica e laminagdo assimétrica. Em ambos os casos, ao entrar em contato com os cilindros
que se encontram em temperatura ambiente, as superficies externas sofrem uma brusca queda
de temperatura. A queda de temperatura também ¢ observada para os planos centrais, porém de
forma menos acentuada. Ao perder o contato, tanto as superficies externas quanto a regiao

central recuperam parcialmente a temperatura, o que pode ser explicado pelo calor gerado
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durante a deformagdo pléstica. Para as superficies superior e inferior a recuperagdo de

temperatura (ganho de calor) ¢ inicialmente mais acentuada até alcangar um equilibrio com o

plano central da chapa.
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Figura 57 - Distribuicdo de temperatura ao longo do comprimento normalizado da chapa para

ttgtal = 0,47 S.

Outro fato que pode ser observado na Figura 57 (b) € que a superficie inferior da chapa
laminada assimetricamente tem uma queda de temperatura ligeiramente menor que a superficie
superior ¢ isto pode ser explicado pela maior geracdo de calor nesta superficie devido ao seu

maior nivel de deformacgao plastica, conforme observado na Figura 55 (b).

53 Simulacées Experimentais - Laminac¢des Simétricas e Assimétricas em Unico Passe

Na Figura 58 sdo apresentadas as amostras laminadas simétrica e assimetricamente com
reducdo planejada de 20% na espessura a 22 °C (Room Temperature - RT), 100 °C, 200 °C,
300 °C e 400 °C. As setas marcadas nas superficies em contato com o cilindro superior indicam
a dire¢io de laminagdo e o sentido de entrada das amostras no laminador. A temperatura
ambiente (RT), parte da amostra laminada simetricamente (SR-RT) fraturou em diversos
pedacos enquanto a amostra assimetricamente laminada (AR-RT) apresentou apenas algumas
trincas nas bordas. Isto pode ser um indicativo de que no processo assimétrico mais mecanismos
de deformagao foram ativados retardando a falha do material.

Para 100 °C, uma tnica fratura ocorreu na parte inicial das chapas laminadas tanto
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simetricamente quanto assimetricamente (SR-100 e AR-100). Por outro lado, as amostras
laminadas a 200 °C (SR-200 e AR-200), 300 °C (SR-300 e AR-300) e 400 °C (SR-400 ¢ AR-
400) ndo apresentaram fraturas ou trincas aparentes, o que indica que para estas temperaturas
fendmenos de restauragdo da microestrutura como recuperagdo e recristalizacdo e/ou
mecanismos adicionais de deformagdo em relagdo aqueles ativados em menores temperaturas

estiveram presentes.

Figura 58 — Amostras laminadas em tnico passe, com reducio planejada de 20% da espessura,
em condicdes simétrica (SR) e assimétrica (AR) e diferentes temperaturas (RT, 100 °C, 200 °C,

300 °C e 400 °C).

Para estes experimentos a abertura entre os cilindros foi planejada para alcancar 20% de
redug@o na espessura das amostras, ou seja, as amostras deveriam ser reduzidas de 4,2 mm a
3,36 mm de espessura. No entanto, as espessuras alcangadas foram ligeiramente distintas,
conforme mostrado na Tabela 21. Nota-se que a medida em que a temperatura aumenta as

reducdes alcancadas se tornam ligeiramente maiores, provavelmente devido a maior
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disponibilidade de mecanismos ativos para deformacao e/ou ainda fendomenos de restauracao,

conforme ja discutido anteriormente.

Tabela 21 — Espessuras finais e reducio de espessura reais alcancadas pelas chapas laminadas

em unico passe.

Amostra Espessura Final (mm) Reducio Alcancada (%)
SR-RT 3,55 15,5%
AR-RT 3,55 15,5%
SR-100 3,50 16,7%
AR-100 3,50 16,7%
SR-200 3,50 16,7%
AR-200 3,50 16,7%
SR-300 3,50 16,7%
AR-300 3,50 16,7%
SR-400 3,40 19,0%
AR-400 3,40 19,0%

As amostras laminadas em unico passe foram retiradas da chapa A da liga de Mg AZ31,
cuja microestrutura inicial, apresentada na Figura 59 (a), ¢ composta de graos equiaxiais com

tamanho de grao entre 3-75 um, conforme distribuicdo apresentada na Figura 59 (b).

Freqiiéncia Relativa (%)

3 6 91215182124273033363942454851545760636669727578

Tamanho de Gréo (um)

(@ (b)

Figura 59 — (a) Microestrutura e (b) distribuicio do tamanho de griao da chapa A no estado

inicial tomados ao meio da DN.

Micrografias Opticas obtidas em regides proximas ao meio da espessura das chapas
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laminadas estdo apresentadas nas Figuras 60 e 61.

(a) SR-RT (b) AR-RT

(d) AR-100

(e) SR-200 (f) AR-200

Figura 60 — Micrografias opticas das amostras processadas por laminacfo simétrica (SR) e

laminacao assimétrica (AR) nas condicdes de temperatura ambiente, 100 °C e 200 °C.
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Figura 61 - Micrografias épticas das amostras processadas por laminacao simétrica (SR) e

laminacio assimétrica (AR) nas condicdes de temperatura de 300 °C e 400 °C.

Maclas de deformacao, algumas delas indicadas pelas setas vermelhas nas Figuras 60 e
61, sdo observadas em todas as microestruturas laminadas, demonstrando que ao menos um
sistema de maclacdo atuou durante a deformacao. Isto ¢ perfeitamente compreensivel para as
ligas de magnésio, ja que para elas a maclagdo ¢ um mecanismo de deformagdo extremamente
importante.

Para ambos os processos (simétrico e assimétrico), ¢ possivel notar de forma visual e
qualitativa nas Figuras 60 e 61 que aparentemente a densidade de maclas de deformagao
diminui com o aumento da temperatura. Este fato ¢ coerente uma vez que mecanismos de
restauracdo da microestrutura como a recuperacao e recristalizagao tendem a ocorrer com o
aumento da temperatura facilitando a continua¢ao da deformacao por deslizamento de planos.

Adicionalmente, o aumento de temperatura pode ativar planos de deslizamento ndo-basais pela
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diminuicdo da tensdo de cisalhamento critica resolvida destes planos. Portanto, com o aumento
da disponibilidade de sistemas de deslizamento, a necessidade de ativagdo de sistemas de
maclacao diminui.

Para as temperaturas RT, 100 °C e 200 °C, as amostras laminadas assimetricamente,
vide Figuras 60 (b), (d) e (f), aparentemente apresentam maior densidade de maclas mecanicas
e/ou graos mais deformados quando comparadas as amostras simetricamente laminadas, vide
Figuras 60 (a), (c) e (e). Isto pode ser explicado pelo fato de que, apesar de apresentarem
redugdes de espessura praticamente iguais, a deformacao efetiva total nas amostras laminadas
assimetricamente em tese foi maior devido a componente de deformacdo cisalhante
consequente da assimetria do processo.

A 300 °C para a amostra laminada assimetricamente é possivel observar regides
bastante refinadas, algumas destas indicadas pelas elipses brancas na Figura 61 (b), o que pode
ser um indicativo de recristalizacdo. Para o processo simétrico regides de graos refinados
também sdo observadas, algumas delimitadas pelas elipses brancas na Figura 61 (c), porém
apenas para a temperatura de 400 °C. De fato, a hipdtese destas regides tratar-se de regides
recristalizadas € bastante coerente, pois confirmaria a capacidade do processo de laminagao
assimétrica em introduzir um maior nivel de deformagdo comparado ao processo convencional.
Com maior deformag¢do acumulada, a amostra laminada assimetricamente teria uma
temperatura de recristalizagao abaixo daquela laminada simetricamente. Contudo, vale destacar
que, apesar de um indicativo visual, a confirmagdo da ocorréncia do fendmeno de
recristalizacdo depende de técnicas mais avancadas de microscopia eletronica, por exemplo,
que estdo fora do escopo desta analise.

A seguir, na Figura 62, estdo apresentados os valores de microdureza Vickers
encontrados para as amostras laminadas em fun¢ao da temperatura de laminacao. Vale ressaltar
que o material em condicao inicial apresentou dureza média igual a 60 HV. Os valores de
dureza alcangados ap6s laminacdo podem ser entendidos como resultado da concorréncia entre
os fendmenos de encruamento (com efeito endurecedor) e de restauragdo (com efeito
amolecedor). Para ambos os casos, simétrico e assimétrico, as amostras laminadas a
temperatura ambiente experimentam substancial elevagdo da dureza em relagdo ao valor de
dureza inicial. A medida em que a temperatura de laminagdo aumenta, o menor grau de
encruamento, podendo estar aliado a fendmenos de restauragdo da microestrutura (como
recuperagao e/ou recristalizac¢do), faz com que os valores de dureza alcangados passem a ser

menores.
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Na Figura 62 ¢ possivel ainda observar que, apesar dos valores de dureza das amostras
laminadas simétrica e assimetricamente em cada temperatura serem bastante proximos se
considerarmos o intervalo do desvio padrao, hd uma tendéncia dos valores médios de dureza
das amostras assimetricamente laminadas estarem sempre acima daqueles valores médios
observados para as amostras laminadas convencionalmente, indicando que o processo

assimétrico gera maior grau de encruamento no material.

‘ —B— Laminagéo Simétrica

90 - —@— Laminagéo Assimélrica
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Figura 62 - Dureza em funcio da temperatura de laminacio para as amostraslaminadas em

unico passe.

As figuras de polo para o plano basal (0002), planos prismaticos (1010) e (1120) e
planos piramidais (1011) e (1012) do material como recebido (chapa A) estido apresentadas na
Figura 63. A componente de textura basal (0002) para o material como recebido apresenta um
duplo pico inclinado da dire¢ao normal (DN) em dire¢do a dire¢dao de laminagao (DL) com uma
maxima intensidade de 4,80. Esses picos apresentam uma forma alongada, espalhada ao longo
da direcao de laminagao entre ~£60° e ~£90° a partir da dire¢do normal (DN). Essa componente
de textura (0002) ndo ¢ completamente desfavoravel ao escorregamento de planos basais pela
compressao na dire¢do normal, uma vez que os planos basais nao se encontram completamente
inclinados a 90° da direcdo de compressdo durante a laminagdo. Desta forma, a tensdo de
cisalhamento resolvida para muitos planos basais ¢ diferente de zero. O material como recebido
apresenta uma forte componente de textura (1010) com duplo pico de maxima intensidade de
8,98, inclinado 90° de DN a diregdo transversal (DT). Ou seja, os planos prismaticos (1010)
estdo preferencialmente alinhados paralelamente a superficie DL-DN. E importante observar
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que o sistema de deslizamento prismatico € o segundo sistema de deslizamento
preferencialmente ativado [80] e pode ser encarado como um sistema de deslizamento
importante para a continuacdo da deformagdo pléastica quando os sistemas basais de

deslizamento ¢ os sistemas de maclagao sao exauridos.
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Figura 63 — Figuras de polo (0002), (1010), (1011), (1012) e (1120) da chapa A da liga AZ31 no
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estado como recebido.

Tanto para a laminacao simétrica quanto assimétrica os menores valores de intensidade
da componente de textura basal (0002) foram alcangados a temperatura ambiente, vide Figura
64, e a medida em que a temperatura aumentou para 100 °C e depois 200 °C a intensidade da
componente (0002) também foi incrementada gradativamente. Nota-se na Figura 60 que para
estas menores temperaturas (RT, 100 °C e 200 °C) o mecanismo de maclagdo ¢ extremamente
importante, visto que a densidade de maclas para estas microestruturas ¢ muito acentuada. E
possivel observar na Figura 60 que a fragdo destas maclas decresce no sentido inverso da
intensidade da textura basal. Ou seja, a medida em que a temperatura aumenta de
RT->100 °C>200 °C, a fracdo de maclas decresce ¢ a intensidade da componente basal
aumenta.

De fato, as maclas parecem ter forte influéncia sobre a intensidade da componente de
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textura (0002). Guo e Fujita [81] laminaram a liga AZ31 em diferentes temperaturas e
observaram que a maior fragdo de maclas de tracdo do tipo {1012}<1011> em determinada
amostra era uma razao para a reduzida intensidade da componente (0002). Este tipo de macla ¢
facilmente formado nas ligas de magnésio, sobretudo nas temperaturas utilizadas neste trabalho
(entre RT e 200 °C), devido ao seu baixo valor de tensao de cisalhamento critico comparado ao
de sistemas adicionais de deslizamento nao-basais ou outros sistemas de macla¢do nessas
temperaturas. Portanto, a provavel presenga destas maclas nas amostras aqui laminadas a RT,
100 °C e 200 °C pode explicar a tendéncia de reducao da intensidade basal com a reducdo da
temperatura. Comparando os efeitos das diferentes rotas de processamento, a amostra laminada
assimetricamente a temperatura ambiente (AR-RT) apresentou intensidade da componente
(0002) ligeiramente maior que a amostra simetricamente laminada. Por outro lado, para as
laminacdes a 100 °C e 200 °C a intensidade da componente de textura basal ¢ menor para as

amostras laminadas assimetricamente.
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Figura 64 — Figuras de polo (0002) das amostras laminadas simétrica (SR) e assimetricamente
(AR) a RT, 100 °C e 200 °C.

Para as temperaturas maiores, 300 °C e 400 °C, parece que o efeito das maclas sobre a

intensidade da componente de textura basal (Figura 65) ndo ¢ mais dominante como observado
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nas temperaturas mais baixas e a tendéncia anterior de aumento da intensidade (0002) com o
aumento da temperatura ndo ¢ mais evidenciada. Provavelmente, outros sistemas de
deformacao e/ou outros fendmenos presentes, como recuperacao e recristalizagdo, passam estar
presentes e exercer influéncia sobre a intensidade da componente basal. De fato, as amostras
que apresentaram regides refinadas, SR-400 e AR-300, apresentaram componente de textura
(0002) com picos distribuidos de forma similar & condi¢do inicial do material, porém com
intensidade bastante acentuada. Isto pode ser indicativo de recristalizacao descontinua, em que

novos graos recristalizados assumiram a orientacao dos graos originais [82].
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Figura 65 — Figuras de polo (0002) das amostras laminadas simétrica (SR) e assimetricamente

(AR) a 300 °C e 400 °C.

Nas Figuras 64 e 65 ¢ possivel ainda observar que a laminagdo causou nao somente
variacao na intensidade da componente de textura basal (0002) mas também alteracao da forma
desta componente em relacao aquela do estado como recebido foi observada para algumas
condi¢des. Um forte efeito da temperatura sobre a forma da componente de textura (0002) foi
observado, o que pode ser justificado pela ativa¢ao de diferentes sistemas de deformagao para
cada temperatura.

A temperatura ambiente, vide Figura 64, significante reorientacdo dos picos basais em
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dire¢do a DN (Dire¢ao Normal) ¢ observado para ambos os processos. De acordo com Wang e
Huang [29], o alinhamento da componente (0002) com a DN durante laminagdo pode ser
entendido pela operagdo de sistemas de deslizamentos em planos basais. Como visto na Figura
63, a amostra laminada assimetricamente (AR-RT) experimentou uma reorientagdo dos planos
basais um pouco mais pronunciada, exibindo um tnico pico de intensidade de 3,10 com o eixo
¢ dos cristais preferencialmente alinhados a DN.

No caso simétrico (SR-RT), além do pico alinhado a DN, dois pequenos picos inclinados
em dire¢dao a DL (Direcao de Laminacao) permanecem. A amostra laminada assimetricamente
a 100 °C (AR-100) tem uma componente (0002) com um tnico pico alinhado a DN e espalhada
ao longo da DT (Direcao Transversal) até ~+30°. Para a amostra SR-100 a componente (002) ¢
similar aquela da amostra AR-100. No entanto, o pico se encontra dividido em duas partes
inclinadas a ~+30° de DN a DT.

Jia et al. [83] também observaram polos basais ligeiramente espalhados ao longo de DT
apos laminagdo para a liga AZ31 e associou este fendmeno a agdo de sistemas de deslizamento
prismaticos. A 200 °C, 300 °C e 400 °C pouca ou nenhuma modifica¢do ocorreu na forma da
componente (0002) em comparagdo com a condi¢do do material como recebido, que
permaneceu com picos espalhados ao longo da dire¢do de laminacao.

Quanto a influéncia da assimetria sobre a forma da componente (002), de uma forma
geral, pouca diferenca foi observada entre os processos simétrico e assimétrico, indicando que
provavelmente houve pouca diferenca nos mecanismos de deformagdo atuantes entre um
processo e outro.

Alguns autores [13,84] t€ém observado diferencas mais pronunciadas, principalmente
em relacdo a intensidade, entre as componentes de textura basal para condigdes simétrica e
assimétrica de laminacao quando comparado com as diferengas aqui observadas, o que pode
estar relacionado a textura inicial do material. Li e Qi [85] observaram que a orientagdo relativa
entre a direcao de compressao da laminagdo e os planos basais tem consideravel influéncia nao
somente na ativagao de sistemas de deslizamento, mas também na ativacdo dos diferentes tipos
de sistemas de maclagdo. Durante a laminacao assimétrica de um material com componente
basal orientada de forma completamente desfavoravel com respeito ao eixo de compressao, ¢
esperada a ativagdo de alguns sistemas de deslizamento/maclag¢ao que ndo sdo ativados durante
a laminag@o simétrica por causa do baixo fator de Schimid. Por outro lado, quando o material
ndo apresenta uma componente basal completamente desfavoravel em relagdo ao eixo de

compressao, a probabilidade de que os mesmos sistemas de deslizamento/maclacao sejam
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ativados em ambos os processos ¢ muito maior.

Para a componente de textura (1010), vide Figura 66, nenhuma reorientagiio dos picos
¢ observada, no entanto um consideravel enfraquecimento desta componente ¢ verificado para
as amostras SR-RT, AR-RT e SR-300, onde a menor intensidade (3,55) foi observada para a
condicdo assimétrica a temperatura ambiente. As demais componentes de textura nao
apresentaram modificacdes significativas apos laminagdes, como pode ser notado nas Figuras

67-69.
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Figura 66 — Figuras de polo (1010) das amostras laminadas simétrica (SR) e assimetricamente (AR) em diferentes temperaturas.
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Figura 67 — Figuras de polo (1011) das amostras laminadas simétrica (SR) e assimetricamente (AR) em diferentes temperaturas.
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Figura 68 — Figuras de polo (1012) das amostras laminadas simétrica (SR) e assimetricamente (AR) em diferentes temperaturas.
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5.4  Simulacdes Experimentais - Laminacées em Multiplos Passes

As amostras laminadas em multiplos passes foram retiradas da chapa B, cuja
microestrutura e distribuicdo do tamanho de grao na regido central da espessura estdo
apresentadas na Figura 70. A microestrutura ¢ constituida majoritariamente por graos
equiaxiais, contendo alguns graos alongados. Devido a esta heterogeneidade na microestrutura,
o tamanho de grdo foi tomado separadamente para os graos equiaxiais (4-70 um) e para os graos

alongados (17-83 um).
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Figura 70 — (a) Microestrutura e distribuicio do tamanho dos graos (b) equiaxiais e (c)

alongados, tomados ao meio da DN da chapa B da liga AZ31 no estado como recebido.

Na Figura 71 ¢ apresentada a figura de polo (0002) para a chapa B no estado inicial, na

qual observam-se dois picos alinhados a ~90° de DN em direcao a DL, forma similar aquela
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observada para a chapa A. Contudo, foi observado um alto valor de intensidade maxima (10,38)

para a chapa B.

max. =10.38
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7.16
4.83
3.26

DT 2.20

1.48

1.00

.67

log. scale

DL

Figura 71 — Figura de polo (0002) para a chapa B da liga AZ31 no estado como recebido.

Na Figura 72 ¢ apresentada a curva de engenharia tensdo-deformacgao obtida do ensaio
de tragdo uniaxial a 90° em relagdo a DL para a chapa B no estado como recebido, enquanto na
Tabela 22 sdo resumidas as propriedades mecanicas obtidas em tra¢do uniaxial, a saber, limite
de escoamento (oy), limite de resisténcia (orr) e alongamento. E possivel observar na curva
tensdo-deformagdo que a regido plastica parece estar dividida em dois estagios, até 5% de
deformacado e apds 5%. Isto se deve a interpolacdo entre os dados obtidos pelo exténsometro

até 5% de deformacdo e os dados de deslocamento do travessdo da maquina apds esse ponto.

250
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0 5 10 15 20 25

Deformagao de Engenharia (%)

Figura 72 — Curva tensao-deformacio de engenharia: chapa B da liga AZ31 no estado como

recebido.
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Tabela 22 — Propriedades mecénicas a tracdo da chapa B da liga AZ31 no estado como recebido.

oy (MPa) oLr (MPa) Alongamento (%)
77 226 22%

Na Figura 73 sdo mostradas as amostras laminadas em multiplos passes, para as quais
as setas marcadas na superficie superior das amostras indicam a dire¢do e sentido de entrada

das mesmas no laminador. Nota-se que nenhuma das amostras apresentou defeitos aparentes.

Figura 73 — Amostras laminadas em multiplos passes conforme planejamento estatistico de

experimentos.

A reducdo de espessura planejada para todas as amostras foi de 50%, ou seja, uma
redugdo de 4,2 mm para 2,1 mm de espessura. No entanto, as reducdes alcangadas foram
inferiores, variando entre uma amostra ¢ outra a depender principalmente da temperatura de
laminagdo, assim como foi observado para a laminagdo em unico passe. Na Tabela 23 estdo
listadas as redugdes de espessura alcangadas para cada experimento. E importante notar que os
experimentos D15 a D20 tratam-se de repeticdes nos valores centrais dos parametros.
Entretanto, as amostras D19 e D20 sofreram redugao de espessura substancialmente menores

em comparacao as reducdes de espessura dos demais experimentos no ponto central. Portanto,
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optou-se por excluir as amostras D19 e D20 e seguir, entdo, as andlises utilizando um

Delineamento Composto Central Rotacional (DCCR) com apenas 4 repeti¢des no ponto central.

Tabela 23 - Espessuras finais e reducio de espessura reais alcancadas pelas chapas laminadas em

multiplos passes.

Experimento Tem?oeéz)ltura Razao de Assimetria Palj:ses P]j:iil;?s(s;l;:) Alcl::le:::l:g:(;% )
D1 150 1,17 5 2,85 33
D2 350 1,17 5 2,55 40
D3 150 1,67 5 2,85 33
D4 350 1,67 5 2,65 37
D5 150 1,17 9 2,65 37
D6 350 1,17 9 2,30 45
D7 150 1,67 9 2,70 36
D8 350 1,67 9 2,30 45
D9 82 1,4 7 2,65 37
D10 418 1,4 7 24 43
D11 250 1 7 2,55 40
D12 250 1,82 7 2,65 37
D13 250 1,4 4 2,75 35
D14 250 1,4 10 2,6 38
D15 250 1,4 7 2,6 38
D16 250 1,4 7 2,6 38
D17 250 1,4 7 2,5 40
D18 250 1,4 7 2,55 40
D19 250 1,4 7 2,8 )
D20 250 1,4 7 2,7 36

Nos subtdpicos a seguir sdo discutidas as andlises de influéncia dos parametros de
laminagdo, a saber, temperatura, razdo de assimetria (wi/w2) e nimero de passes sobre a
microestrutura, textura e propriedades mecanicas finais para as amostras da liga AZ31.

O software STATISTICA, com o qual foram realizadas as andlises, disponibiliza quatro
modelos para ajuste dos dados experimentais. Estes modelos s3o: termos lineares com efeitos
principais (L1), termos lineares e quadraticos com efeitos principais (LQ1), termos lineares com
efeitos principais e interagdes de segunda ordem (L1+2) e termos lineares e quadraticos com
efeitos principais e interagdes de segunda ordem (LQ1+2). Para cada varidvel dependente,

foram testados os quatro modelos e, em seguida, a qualidade do ajuste foi analisada pelos
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valores do coeficiente de determinagdo (R?) e da soma dos quadrados dos erros (SS).

5.4.1 Influéncia dos parametros sobre a microestrutura

A microestrutura das amostras laminadas em multiplos passes foram basicamente
analisadas em termos da distribui¢do do tamanho de grdo. Para isso foram utilizados dois
parametros: tamanho médio de grado e porcentagem de grios finos. A andlise deste ultimo
parametro foi realizada com intuito de avaliar os parametros que gerem melhores condicoes de
refinamento em conjunto com a homogeneidade microestrutural na amostra. Este procedimento
foi adotado, mesmo que de forma limitada j4 que ndo foram utilizadas técnicas para
determinagdo de fracdo recristalizada e/ou contornos de alto angulo, admitindo-se como graos
finos aqueles que possuem diametro médio de até¢ 10 um.

Vale destacar que durante a caracterizagao microestrutural das amostras via MEV-BSD,
foram observados, para praticamente todas as amostras, possiveis precipitados, destacados na
Figura 74. No entanto, durante uma analise realizada via EDS detectou-seque as proporgdes
dos elementos Mg, Al, Zn e Mn eram similares a composi¢ao quimica nominal da liga AZ31.
Isto pode ser indicativo de que ndo se trata de precipitados, no entanto tal confirmagdo
dependeria de andlises mais precisas. Como a andlise de precipitados ndo faz parte do escopo

do trabalho, investiga¢cdes mais detalhadas neste sentido ndo foram realizadas.

40 prm’* Signal A= CZBSD EHT = 1200 kW
WD = 8.5 mm UI l

Figura 74 — Micrografia da amostra D4 obtida via MEV-BSD destacando possiveis precipitados.
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5.4.1.1 Influéncia dos parametros sobre o tamanho de grao

Na Tab. 24 estao listados os resultados obtidos na analise de variancia para a variavel

tamanho médio de grao utilizando os quatro modelos de ajuste disponiveis.

Tabela 24 — Resultados da analise de varidncia para o tamanho médio de grao.

Modelos de Ajuste para DCCR

L1 LQ1 L1+2 LQ1+2
R? 0,562 0,654 0,616 0,707
SS 110 87 97 74

O modelo que melhor se ajustou foi aquele contendo termos lineares e quadraticos com
efeitos principais e interacdes de segunda ordem, podendo explicar 70,7 % da variavel tamanho
médio de grdo. No entanto, analisando o grafico de pareto na Figura 75, observa-se que apenas

o efeito principal da temperatura ¢ significativo (p<0,05), através do termo linear.

Tamanho Médio de Grao

(1)Temperatura (°C)(L) /7

Temperatura (°C)(Q)

1Lby3L £7

N° Passes(Q)
(3)N° Passes(L) 7
2Lby3L §
wWi/wo(Q) B
(2wi/wa(L)

1Lby2L V2,

p=,05

Estimativa de Efeito Padronizado (Valor Absoluto)

Figura 75 — Grifico de Pareto para o ajuste do tamanho médio de grio utilizando o modelo
LQ1+2.
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Nas Figuras 76 e 77 sdo apresentados os graficos de contorno para analise dos valores
otimos dos parametros de laminagdo sobre o tamanho de grdo, utilizando-se o0 modelo LQ1+2.
A distribuicao apresentada na Figura 76 confirma a informacao ja obtida do grafico de pareto
de que a temperatura tem influéncia significativa sobre o tamanho de grao, porém, o valor da
razdo de assimetria ndo exerce influéncia. Pode-se considerar que os menores valores de
tamanho de grdo, <16 pm, indicados pelos tons verdes no grafico da Figura 76, estdo
relacionados a temperaturas baixas limitadas a valores proximos ao ponto central, ou seja
temperaturas até¢ aproximadamente 250°C. Uma regido 6tima com tamanho de grao <12 pum
estd, no entanto, compreeendida em temperaturas abaixo de 200 °C para uma ampla faixa de
valores de razdo de assimetria. Apesar da pouca ou quase nenhuma influéncia da razdo de
assimetria em si, ¢ interessante observar que a condi¢ao de laminacao simétrica (wi/wz = 1)
encontra-se fora da regido 6tima para o tamanho de grao, indicando que a presenca de assimetria

no processo de laminagdo contribui para o refinamento do tamanho de grao.

TGmedio (Micrémetros)

450 g

400

350

300

250

Temperatura (°C)

200

150 2

M <24
I <22
<20
[1<18
: <16

B <14
0,9 1,0 1,1 1,2 1,3 1,4 1,5 1,6 1,7 1,8 1,9-<12

wq/wy

100

Figura 76 — Grafico de contorno temperatura em funcio da razio de assimetria (wi/w,) para o

tamanho médio de grao. Numero de passes fixado no ponto central.

Na Figura 77 ¢ possivel confirmar novamente a alta sensibilidade do tamanho de grao
em relacdo a temperatura, assim como baixa sensibilidade quanto ao ntimero de passes. Ao
variar o nimero de passes de 3 a 11 em qualquer temperatura abaixo de 250°C uma pequena
variacdo no tamanho de grao ¢ notada (entre <6 e <14 um), sendo os menores valores

relacionados a um niimero de passes igual a 3. Por outro lado, a variagdo de temperatura no
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eixo numero de passes igual a 3 pode causar uma ampla variagdo no tamanho de grao (entre
<6 e>26 um). E importante ainda notar que para altas temperaturas a influéncia do nimero de

passes torna-se ainda menos significativa.
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100

3 4 5 6 7 8 9 10

N° Passes

Figura 77 - Grafico de contorno temperatura em fun¢io do niimero de passes para o tamanho

médio de griao. Razio de assimetria fixada no ponto central.

Como a razao de assimetria € o numero de passes mostraram ter influéncia
insignificante, entendeu-se desnecessaria a discussao do grafico de contorno razao de assimetria

em fung¢do do nimero de passes.

5.4.1.2 Influéncia dos parametros sobre a porcentagem de grios finos

A seguir, na Tabela 25, estdo listados os resultados obtidos na andlise de variancia para

a variavel porcentagem de graos finos utilizando os quatro modelos de ajuste disponiveis.

Tabela 25 — Resultados da analise de varidncia para a porcentagem de grios finos.

Modelos de Ajuste para DCCR

L1 LQ1 L1+2 LQ1+2
R? 0,667 0,696 0,703 0,732
SS 1778 1625 1586 1432
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Novamente o modelo que melhor se ajustou a influéncia dos pardmetros de laminacao
sobre a porcentagem de grdos finos na microetrutura da liga AZ31 foi o modelo com termos
lineares e quadratico com efeitos principais e interagcdes de segunda ordem, com um R? igual a
0,732. Portanto, o modelo LQ1+2 foi utilizado para gerar as curvas de contorno. Neste caso
também apenas a temperatura apresentou influéncia significante, conforme pode ser observado

no grafico de pareto na Figura 78.
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p=,05
Estimativa de Efeito Padronizado (ValorAbsoluto)

Figura 78 - Gréfico de Pareto para o ajuste da porcentagem de graos finos utilizando o modelo

LQI+2.

Na Figura 79 ¢ apresentada a curva de contorno temperatura versus razao de assimetria
para a porcentagem de graos finos, com nimero de passes fixado no ponto central igual a 7.
Como era esperado, a temperatura apresenta siginificante influéncia sobre a porcentagem de
graos finos, sendo esta ultima maior quanto menor € a temperatura. Assim como observado para
os menores valores de tamanho de grao, as maiores porcentagens de graos refinados,
identificadas com tons vermelhos no grafico da Figura 79, estdo relacionadas a baixas
temperaturas, limitadas em torno de 200-250°C. Nota-se que ¢ possivel alcancar mais de 50%
de graos refinados com temperaturas inferiores a 200°C. Por outro lado, a sensiblidade da fragcdo

de graos finos em relacdo a razao de assimetria € praticamente nula.
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Figura 79 - Gréfico de contorno temperatura em fun¢do da razio de assimetria para a

porcentagem de graos finos. Nimero de passes fixado no ponto central.

A dependéncia linear inversa observada entre a temperatura e a porcentagem de graos
refinados conduz ao entendimento que o mecanismo de encruamento teve maior relevancia nos
experimentos e, por conseguinte, ¢ este que esta influenciando esta relagdo ja que a fragdo de
graos finos provavelmente engloba graos que sofreram refino via recristalizagdo, mas também
aqueles puramente encruados e que podem inclusive ser maioria. Deste modo, nao faz sentido
analisar o grafico de contorno temperatura em funcdo da razdo de assimetria com objetivo de
encontrar pardmetros 6timos, ja que estes provavelmente levardo a uma condicdo de obtengao
de uma microestrutura severamente encruada. De fato, nota-se que as amostras que
apresentaram maior fracdo de graos finos aparentam estar severamente encruadas, conforme
pode ser observado na Figura 80.

Ademais, uma certa sensibilidade a razao de assimetria pode ser notada com a variagao
do nimero de passes adotado. Nas Figuras 81 e 82 sdo apresentadas curvas de contorno
temperatura em funcdo da razdo de assimetria determinadas para dois valores fixados de
numeros de passes, 12 e 4, respectivamente. Para um elevado numero de passes (Figura 81),
que significa menor valor de deformagao por passe, a maior fragdo de graos finos ¢ obtida em

condigdes proximas a simetria e para um amplo intervalo de temperatura 50-180 °C.
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Figura 80 — Amostras laminadas que apresentaram maior porcentagem de graos finos.
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Figura 81 - Gréfico de contorno temperatura em fun¢do da razio de assimetria para a

porcentagem de graos finos. Numero de passes fixado em 12.
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Figura 82 - Gréfico de contorno temperatura em fun¢do da razio de assimetria para a

porcentagem de graos finos; numero de passes fixado em 4.

Por outro lado, para um ntimero de passes inferior (Figura 82), o que se traduz em maior
reducdo por passe, a maior fracdo de graos finos ¢ alcangada em condigdes de alta razdo de
assimetria para um intervalo de temperatura reduzido 50-80 °C. Assumindo que a fracdo de
graos finos seja majoritariamente composta por graos extremamente deformados, conforme
discutido anteriormente, estes prametros criticos seriam aqueles que gerariam o maior nivel de

encruamento no material.

5.4.2 Influéncia dos parametros sobre a textura

Relembrando que os sistemas de deslizamento atuantes no plano basal (0002) sdao os
mais importantes para a deformacdo pléstica das ligas de magnésio e sabendo-se que a
componente de textura basal (0002) ¢ a componente de textura que mais sofre modificagdes
durante o processo de deformacdao a depender dos mecanismos atuantes, a influéncia dos
parametros de laminagdo assimétrica sobre a textura da liga AZ31 foi discutida apenas para esta
componente. Vale ainda lembrar que forte textura basal com planos (0002) alinhados a direcao
normal ¢ uma condi¢do desfavoravel para a continuacdo da deformacdo pléstica durante
laminacao nas ligas de magnésio.

Inicialmente buscou-se avaliar a influéncia dos parametros de laminagdo sobre a
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intensidade da componente (0002). Na Tabela 26 sdo listados os valores de R? e da soma dos
quadrados dos erros para cada um dos quatro modelos disponiveis para ajuste. Mesmo o modelo
LQI+2, que apresentou o maior valor para o coeficiente de determinagdo, ndo ¢ capaz de
explicar nem ao menos 50% da intensidade de textura basal. A relacdo dos parametros de
laminagdo com a intensidade da componente basal de textura pode ser relagdes mais complexa,
envolvendo termos mais complexos do que os lineares e quadraticos e ainda ter interagdes de
terceira ordem envolvidas, o que ndo ¢ contemplado pelos modelos testados. Além disso, notou-
se que as componentes de textura (0002) formadas em cada condicdo possuem formas
diferentes, ndo sendo coerente comparar isoladamente apenas os valores de intensidade.
Portanto, ndo foram gerados graficos de contorno e a influéncia dos pardmetros sobre a

componente (0002) foi discutida caso a caso a seguir.

Tabela 26 — Resultado da analise de variancia para a intensidade da componente de textura

basal (0002).

Modelos de Ajuste para DCCR

L1 LQ1 L1+2 LQ1+2
R? 0,369 0,430 0,424 0,485
SS 9,43 8,52 8,61 7,70

A temperatura apresentou grande influéncia sobre a forma da compontente de textura
basal. Isto pode ser observado nas figuras de polo (0002) dos pares de experimentos

apresentados nas Figuras 83 a 86.

max. =528 max. =439
(0002) 5.43 (0002) 4,39
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\ 2.33
1.76

DT
1.33
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1.28

)-" 1.60

5 P4 -8
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(a) D1 (150 °C) (b) D2 (350 °C)

Figura 83 - Figuras de polo (0002) para as amostras laminadas com nimero de passes igual a 5,

razio de assimetria de 1,17 e diferentes temperaturas.
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Figura 84 - Figuras de polo (0002) para as amostras laminadas com nimero de passes igual a 5,

razio de assimetria de 1,67 e diferentes temperaturas.
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Figura 85 - Figuras de polo (0002) para as amostras laminadas com niimero de passes igual a 9,

razio de assimetria de 1,17 e diferentes temperaturas.
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Figura 86 - Figuras de polo (0002) para as amostras laminadas com nimero de passes igual a 9,

razao de assimetria de 1,67 e diferentes temperaturas.

Independentemente dos valores de razdo de assimetria ¢ do nimero de passes nas
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laminagoes realizadas a 350 °C, um unico pico de intensidade alinhado a DN ¢ observado. Nao
obstante, para a temperatura de 150 °C o pico ¢ dividido ou espalhado rumo a DL.

O experimento realizado a maior temperatura, 418 °C na Figura 87 (b), acompanhou a
tendéncia observada para os experimentos de 350 °C, apresentando um tnico pico alinhado a
DN. J4 o experimento realizado a menor temperatura, 82 °C na Figura 87 (a), apresentou dois

picos alinhados a DL, acompanhando o comportamento apresentado a temperatura de 150 °C.

max. = 7.34 max. = 3.7

(0002) 7.52 (0002) ER T
. _\\ 5.3 \\ 2.98
\\ 3.84 \\ 2.46
Z.74 “ 1.93
\ 1.9% | 1.55

]o‘r jo |oT
,." : | 1.24
f{; 1.00 ;)-" 1.00
// 71 / .88
2 log. scale log. scale

(a) D9 : 82°C (b) D10 : 418°C

Figura 87 — Figuras de polo (0002) para as amostras laminadas com nimero de passes igual a 7,

razao de assimetria de 1,4 e diferentes temperaturas.

Para o valor intermediario de temperatura, 250 °C, todas as amostras apresentaram um
unico pico para a componente (0002) que encontra-se alinhado a DN (Figura 88), assim como
observado para os valores mais altos de temperatura. Portanto, esta observacao em conjunto
com as andlises ja realizadas acima indica que mudancas significativas nos mecanismos de
deformacao levando a alteragao da forma da componente (0002) ocorrem entre 150 °C e 250 °C
independentemente dos outros parametros adotados.

Um significante espalhamento na Figura 88 (c), ao longo da DT, tendendo a uma divisao
do pico de intensidade da componente (0002), ¢ observado para o experimento D13 com baixo
numero de passes. De acordo com as observagdes de Jia e colaboradores [83], este efeito estaria
relacionado a ativacao de sistemas de deslizamento prismaticos.

Buscando inclinacdo do pico da componente basal em relagdo a DN para facilitar a
ativacao dos sistemas de deslizamento basal, temperaturas baixas até¢ 150 °C sdo mais

favoraveis.
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Figura 88 - Figuras de polo (0002) para amostras laminadas a temperatura de 250 °C.

5.4.3 Influéncia dos parametros sobre as propriedades mecanicas

Os quatro possiveis modelos de ajuste foram testados para os resultados de limite de
escoamento, limite de resisténcia e alongamento. As informacdes obtidas a partir das andlises
de variancia para cada caso estdo listadas nas Tabelas 27 a 29. Para todas as propriedades
mecanicas analisadas, o modelo mais capaz de explicar a influéncia dos parametros de
laminacao foi o0 modelo com termos lineares e quadraticos com efeitos principais € interacdes

de segunda ordem (LQ1+2).

Tabela 27 — Resultado da analise de variancia para o limite de escoamento.

Modelos de Ajuste para DCCR

L1 LQ1 L1+2 LQ1+2
R 0,043 0,591 0,077 0,625
SS 5941 2541 5729 2329
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Tabela 28 — Resultado da analise de variancia para o limite de resisténcia.

Modelos de Ajuste para DCCR

L1 LQ1 L1+2 LQ1+2
R? 0,239 0,704 0,271 0,737
SS 1665 647 1595 576

Tabela 29 — Resultado da analise de variancia para o alongamento.

Modelos de Ajuste para DCCR

L1 LQ1 L1+2 LQ1+2
R? 0,099 0,616 0,305 0,823
SS 61 26 47 12

Para o limite de escoamento, utilizando-se o modelo LQ1+2, nenhum dos parametros
ou interacdes entre os parametros apresentou significativo efeito. Como pode ser observado no
grafico de pareto da Figura 89, nenhum dos termos do modelo teve probabilidade de
significancia menor que 0,05. Portanto, ndo tem significado avaliar os graficos de contorno para

este modelo.
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Figura 89 — Grifico de Pareto para o ajuste do limite de escoamento utilizando o modelo LQ1+2.

No caso do limite de resisténcia, a razdo de assimetria apresentou influéncia
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significativa para o modelo LQ1+2, como pode ser visto no grafico de Pareto apresentado na
Figura 90. Desta forma, graficos de contorno sdo apresentados nas Figuras 91 e 92, onde ¢
possivel observar que um valor de razdo de assimetria proximo a 1,9, comum entre os dois
graficos, gera o maior valor de limite de resisténcia. Por exemplo, um limite de resisténcia
acima de 340 MPa pode ser alcancado com razdo de assimetria igual a 1,9, temperatura de

250°C e niimero de passes igual a 3, como pode ser visto na Figura 92.
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Figura 90 — Grifico de Pareto para o ajuste do limite de resisténcia utilizando o modelo LQ1+2.
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Figura 91 — Grafico de contorno razio de assimetria (wi/wz) em funcio da temperatura para o

limite de resisténcia. Numero de passes fixado no ponto central.
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Figura 92 — Grafico de contorno razio de assimetria (wi/wz) em funcio do nimero de passes

para o limite de resisténcia. Temperatura fixada no ponto central.

Os reultados para o alongamento foram os que apresentaram maior aderéncia ao modelo
LQ1+2, com um R? igua a 0,823. Ou seja, 82,3% do alongamento pode ser explicado através
desse modelo. A temperatura e a razao de assimetria apresentaram significante influéncia sobre
o alongamento, tanto de forma direta como pela interacdo entre esses dois parametros, como

pode ser observado no grafico de pareto da Figura 93.
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Figura 93 — Grafico de Pareto para o ajuste do alongamento utilizando o modelo LQ1+2.
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No grafico de contorno apresentado na Figura 94 ¢é possivel observar duas regidoes onde
se atinge condicdo de alto valor de alongamento, a saber, uma a temperaturas entre 50 e 100 °C

com razdo de assimetria préxima de 0,9 e outra em temperatura de 450 °C com alta razao de

assimetria, igual a 1,9.
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[1<22
| <20
19- <18
Il <16
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A

Figura 94 - Grafico de contorno temperatura em fun¢io da razio de assimetria (wi/wz) para o

alongamento. Numero de passes fixado no ponto central.

5.4.4 Influéncia da rota de laminacio

A seguir, nas Figuras 95 e 96, estdo apresentadas as microestruturas e distribui¢des do
tamanho de grdo para as amostras D10 e D10D, laminadas respectivamente via rota A e rota D,
a 418 °C em 7 passes e com razdo de assimetria igual a 1,40. Vale destacar que as rotas de

laminacao A e D foram apresentadas na secao 3.2, Figura 13.

A amostra laminada via rota D apresentou tamanho de grao médio de ~16 um, valor
consideravelmente menor do que o observado para a amostra laminada via rota A, a saber, ~23

pum. Além disso, a fracdo de graos finos para a rota D foi de 23%, enquanto para a rota A foi de

13%.
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Figura 95 — (a) Microestrutura e (b) distribuicio do tamanho de grao da amostra D10, laminada

assimetricamente via rota A, a 418 °C, com 7 passes e razio de assimetria de 1,40.

18 4
16 4
14 4
12 4

oN MO

Frequéncia Relativa (%)
o]

i y " Tl 2 6 1014 18 22 26 30 34 38 42 46 50 54 58 62 66 70 74 78 82 86 90
GG
Sigral A = CF BED EHT =1332 kv

WD =120 mm

Tamanho de Grdo (um)

3

(@) (b)

Figura 96 — (a) Microestrutura e (b) distribuicio do tamanho de grao da amostra D10, laminada

assimetricamente via rota D, a 418 °C, com 7 passes e razio de assimetria de 1,40.

Quanto a macrotextura, as componentes basais (0002), representadas pelas figuras de

polo apresentadas na Figura 97, sdo praticamente idénticas para as amostras laminadas pelas

distintas rotas.
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Figura 97 — Figura de polo (0002) para as amostras laminadas via (a) rota A e via (b) rota D.

Em coeréncia com os melhores resultados microestruturais apresentados pela amostra
laminada via rota D, essa também foi a amostra que apresentou as melhores propriedades
mecanicas, que podem ser observadas nos graficos tensdo-deformacdo de engenharia
apresentados na Figura 98. Enquanto a amostra laminada por meio da rota A apresentou um
limite de resisténcia de 268 MPa e um alongamento de aproximadamente 18%, a amostra
laminada via rota D apresentou um limite de resisténcia de 278 MPa e um alongamento

consideravelmente maior, de aproximadamente 23%.
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Figura 98 — Curvas tensdo-deformacio de engenharia das amostras laminadas assimetricamente

via rota A e rota D.
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6. CONCLUSOES

Trés amostras da liga AZ31 foram expostas ao ar durante 10, 50 e 60 minutos, enquanto

outras quatro amostras da mesma liga foram imersas em solu¢ao de Na,SO4 durante 3, 5, 15 ¢

30 minutos. Em ambos os casos, excelentes ajustes foram alcancados entre os parametros

opticos calculados por meio dos modelos elipsométricos desenvolvidos e os pardmetros dpticos

medidos para cada amostra. A partir destes ajustes foi possivel obter informagdes sobre a

composi¢ao e espessura dos filmes superficiais desenvolvidos:

1.

1l.

O filme inicialmente formado na superficie da liga exposta ao ar por 10 minutos ¢
composto por duas camadas, sendo uma destas fina e densa composta
majoritariamente de MgO, além de outro(s) 6xido(s)/hidroéxido(s) ndo identificados e
outra camada mais externa de mesma composi¢ao, porém porosa. Esta configuragao
de 2 camadas ¢ mantida at¢ os 60 minutos, sendo que entre 10 ¢ 50 minutos a
espessura total do filme aumenta de 49 nm para 64,1 nm devido exclusivamente ao
engrossamento da camada porosa, elevando assim a rugosidade média da amostra de
0,64 um para 0,82 pum. Entre 50 e 60 minutos o filme experimenta uma densificagao
com espessamento da camada densa e afinamento da camada porosa, reduzindo sua
espessura total para 36,9 nm e, como consequéncia, a rugosidade média da superficie

decresce para 0,32 um;

Quando a liga ¢ imersa na solugdo de NaSO4, imediatamente apds 3 minutos, ¢
formado um filme de trés camadas com 291,1 nm de espessura, sendo MgO + ALO3
a provavel composi¢do da camada imediatamente acima da superficie da liga. Acima
desta, formou-se uma camada densa de Mg(OH)> e mais externamente uma camada
de Mg(OH), porosa. Ao longo do tempo de imersdo a configuracao de trés camadas ¢
mantida e a espessura do filme aumenta gradativamente, atingindo 386,1 nm

imediatamente ap6s 30 minutos. No entanto, ap6és 5 minutos de imersdo, a
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composi¢ao da camada posicionada imediatamente acima do substrato da liga AZ31
¢ alterada, ndo contendo mais MgO.

Dois modelos geométricos bidimensionais foram propostos via método de elementos
finitos e utilizados para simular os processos de laminacao simétrica e assimétrica em chapas
da liga AZ31. A partir das previsdes de tensdes e deformacdes obtidas com os modelos, foi
possivel observar que a chapa laminada pelo processo assimétrico apresentou niveis superiores
de tensao residual equivalente e deformagao equivalente, como consequéncia da significativa
deformacao cisalhante no plano x-y observada na linha central da chapa neste caso.

Dez chapas foram laminadas com sucesso em um unico passe de reducdao de 20% de
espessura, a uma taxa de deformacio de 2,6 s™'. As laminagdes foram realizadas em temperatura
ambiente, 100°C, 200°C, 300°C e 400°C, sendo cinco chapas laminadas em condigdo simétrica
e outras cinco laminadas em condi¢do assimétrica. A partir dos resultados microestruturais e de
textura das chapas laminadas foi possivel concluir:

i.  Atemperatura apresentou forte influéncia sobre os mecanismos de deformagao tanto
para o processo simétrico quanto assimétrico. As deformacdes em menores
temperaturas tiveram maior contribui¢ao dos mecanismos de maclacao. Além disso,
observou-se algumas modificagdes na forma da componente de textura basal (0002)
que, para a temperatura ambiente, tendeu a um alinhamento a DN, indicando forte
atuagdo de sistemas de deslizamento nos planos basais. Por outro lado, em 100°C, a
componente (0002) sofreu inclinacao em direcao a DT, o que pode indicar a acao de
sistemas de deslizamento prismaticos;

ii.  Apesar da pouca diferenga notada entre as formas das componentes de textura
simétrica e assimétrica nas laminagdes em Unico passe, maior grau de encruamento
(ou deformacao acumulada) foi observado para as amostras laminadas
assimetricamente; evidenciado pela maior quantidade de maclas e/ou deformagao dos
graos e pelos maiores valores médios de dureza comparado as amostras
simetricamente laminadas. Além disso, regides de graos refinados observadas via
microscopia optica indicaram que recristalizacdo dinamica pode ter ocorrido a 300 °C
na laminagao assimétrica e somente a 400 °C na laminagao simétrica.

O método de Delineamento Composto Central Rotacional (DCCR) foi utilizado para
planejar laminagdes experimentais de chapas da liga AZ31 com reducdo de espessura em torno
de 40% e variagGes nos valores de razdo de assimetria, temperatura e nimero de passes.

Baseando-se no planejamento, vinte chapas foram laminadas via rota A e, a partir da analise
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dos resultados microestruturais, de textura e de propriedades mecéanicas em tracao uniaxial, foi

possivel identificar os parametros que geraram as melhores condigdes de refinamento e

homogeneidade microestrutural, inclinagdo da componente de textura basal e propriedades

mecanicas, a saber:

1.

il.

1il.

1v.

A temperatura foi a unica varidvel que mostrou significativa influéncia sobre o
tamanho de grao e a homogeneidade microestrutural. Tamanho de grdo <12 pm e mais
de 50% de graos finos podem ser obtidos com temperaturas abaixo de 200 °C;
Apesar da insignificante influéncia exercida pelo valor da razao de assimetria sobre a
microestrutura, tamanho de grao abaixo de 12 um nao pode ser alcangcado quando a
razao de assimetria ¢ proxima de 1, ou seja, quando se aproxima da condi¢ao de
laminagdo simétrica;

Foi notoéria a influéncia da temperatura sobre a textura cristalografica. Para
temperaturas elevadas houve uma tendéncia de alinhamento dos planos basais (0002)
a DN, enquanto para baixas temperaturas, até¢ 150 °C, a componente de textura basal
apresentou picos inclinados em relagdo a DN;

Sobre o limite de resisténcia a tracdo, a razdo de assimetria foi o Uinico pardmetro com
significativa influéncia. O valor 6timo para este parametro ¢ de aproximadamente 1,9,
com o qual ¢ possivel alcangar, por exemplo, um limite de resisténcia > 340 MPa
utilizando uma temperatura de 250 °C e nimero de passes igual a 3;

O alongamento em tracdo foi significativamente influenciado pela temperatura e pela
razdo de assimetria, alcancando seu maior valor, em torno de 30%, para duas
condigodes: temperatura entre 50-100 °C e razdo de assimetria proxima a 0,9 ou

temperatura de 450 °C e razdo de assimetria igual a 1,9.

O experimento de lamina¢do em temperatura de 418°C, razdo de assimetria igual a 1,4 e

7 passes, realizado via rota A dentro do planejamento DCCR, foi repetido utilizando-se a rota

D. A partir da comparacao dos resultados microestruturais, de textura e de propriedades

mecanicas, pode-se concluir:

1.

il.

A amostra laminada via rota D apresentou melhores caracteristicas microestruturais
com tamanho médio de grio igual a 16 um e fracao de graos finos igual a 23%, contra
um tamanho de grao de 23 pum e fracdo de graos finos de 13% para a rota A;

A rota D também gerou melhores propriedades mecanicas em tra¢do uniaxial, com
um limite de resisténcia de 278 MPa e alongamento maximo de 23% contra 268 MPa

e 18% para a rota A.
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7.

SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Investigar de forma mais aprofundada os mecanismos de deformagao e mecanismos
de recristalizacdo atuantes durante laminacdo simétrica e assimétrica da liga de
magnésio AZ31 utilizando técnicas de caracterizacdo mais avangadas, como por
exemplo difragcdo de elétrons retroespalhados em microscopia eletronica;

Buscar modelos mais complexos que tenham capacidade de descrever a relagdo
entre os parametros de laminagdo e aquelas caracteristicas/propriedades para as
quais os modelos disponiveis no software STATISTICA nao foram adequados;
Investigar a influéncia dos parametros de laminacdo assimétrica sobre a dindmica
de crescimento e caracteristicas dos filmes formados sobre a liga AZ31 e sobre as

propriedades eletroquimicas da liga AZ31.
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