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RESUMO

Com o avanco da tecnologia a necessidade de materiais avancados com alto desempenho se
tornou necessaria. Um exemplo da aplicacao desses materiais sao as bobinas de magnetos
de alta poténcia. Essas bobinas exigem materiais com alta resisténcia mecanica e alta
condutividade elétrica. A liga cobre-cromo-zirconio é promissora para essa aplicacao porque
sua conformacao é facil e seus elementos de liga possuem baixa solubilidade na matriz
de cobre. Uma liga de Cu-0,65Cr-0,08Zr foi submetida a sequéncia de processamento
termomecanico que envolveu uma solubilizacao que antecedeu a deformacao através de
5 passes via prensagem em canal equiangular (ECAP) seguido de forjamento rotativo e
trefilagao para que o produto final fosse em forma de fio de 2 mm de didmetro. Apés a
sequéncia completa de deformagao, se deu pela liga envelhecida a 250 °C durante 0,5 h.
Ao final do processamento as propriedades do material foram caracterizadas em todas as
etapas através de microdureza Vickers e condutividade elétrica e a microestrutura através
da difracao de elétrons retroespalhados (EBSD). Através desse processamento foi possivel
aumentar a resisténcia mecéanica da liga de 88HV0.05 para 143HV0,05, o que foi mais
fortemente influenciado pelo aumento da densidade de discordancias, evidenciado pelas
medidas de Difracdo de Raios X (DRX) do que do decréscimo do tamanho de grao. Por
outro lado, a condutividade elétrica aumentou de 7T9%IACS para 95%IACS, provavelmente
devido ao envelhecimento ocorrida na estrutura concomitante ao processo de recuperacao
estatica evidenciado nos resultados de EBSD. O aumento da dureza foi mais dependente
da densidade de discordancias do que do tamanho de grao. O envelhecimento ocorreu
concomitantemente com o processo de recuperagao estatica, resultando no aumento da
condutividade elétrica. O resultado do equilibrio das propriedades mecanicas e elétrica foi
satisfatorio.

Palavras-chave:CuCrZr. ECAP. condutividade elétrica. microdureza.



ABSTRACT

As the technology advanced, the need for advanced materials with high performance has
increased. An example of the application of these materials is the coils of high power
magnets. The coils require materials with high mechanical strength and high electrical
conductivity. The CuCrZr alloy is a promising material for this application because of its
easier forming and its less soluble alloying elements in a copper matrix. So in the present
work, a Cu-0.65Cr-0.08Zr alloy was subjected to a thermomechanical processing sequence
that involved a solubilization, that preceded the deformation, through 5 passes via ECAP
followed by rotary forging and drawing, so the final product could form wires with 2 mm
in diameter. After the complete deformation sequence, the alloy was aged at 250 °C for
0.5 h. At the end of the process, the material properties were characterized at all stages
through Vickers microhardness and electrical conductivity and the microstructure through
EBSD. Through this processing, it was possible to increase the mechanical strength of the
alloy from 88 HV0.05 to 143 HV0.05, strongly influenced by the increase in dislocation
density, as evidenced by X-Ray Diffraction (XRD), than by the decrease in size of grain.
On the other hand, the electrical conductivity increased from T9%IACS to 95%IACS,
probably due to the aging that occurred in the structure along with the static recovery
process evidenced in the EBSD results. Also, the increase in hardness is more related to
dislocation density than to grain size. The aging process occurred with the static recovery
process, resulting in an increase in electrical conductivity. The result of the balance of
mechanical and electrical properties was satisfactory.

Keywords: CuCrZr. ECAP. electrical conductivity. microhardness.
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1 INTRODUCAO

Com o avanco da sociedade e da tecnologia a necessidade de materiais avangados
e com alto desempenho se tornou essencial. Esses materiais sao de extrema importancia
para industrias como de transporte, aeroespacial, eletronica, entre outras (SOUSA et al.,
2020; ZHAO et al., 2016). Por causa disso, muitas areas de pesquisa estao voltadas para
confecgao desses materiais, que podem ser totalmente novos ou materiais tradicionais

modificados para tais exigéncias.

Dentre as opgoes para a utilizacdo dos materiais de alto desempenho pode-se
citar os materiais usados nas bobinas de magnetos de alta poténcia. Materiais para esse
uso sdo de dificil obtenc¢ao por causa da limitacao das propriedades fisica dos materiais
condutores. Uma bobina magnética exige alta resisténcia mecanica porque o nicleo do
magneto precisa resistir as tensoes tangenciais formadas pela forca de Lorentz, provindas
do campo magnético. Também ¢é necessario alta condutividade elétrica para prevenir um
superaquecimento devido ao efeito Joule (FREUDENBERGER et al., 2008; ZHAO et al.,
2016).

As ligas de cobre, de um modo geral, sao 6timas opgoes para aplicagoes que exigem
alta condutividade elétrica, pois sao de facil obtenc¢ao, sao bons condutores, sao de facil
processamento, entre outros. Entretanto, para aplicagoes que exigem alta resisténcia
mecanica elas precisam ser modificadas através de mecanismos de aumento de resisténcia,
pois o cobre é um material macio. Torna-se mais viavel modificar materiais ja existentes do

que criar materiais novos uma vez que isto exigiria mais tempo e investimento financeiro

(SUN; TAO; LU, 2015; CHBIHI; SAUVAGE; BLAVETTE, 2012).
H4& vérios estudos na literatura (PURCEK et al., 2016; LIANG et al., 2018; WANG

et al., 2018) a fim de obter o equilibrio entre essas propriedades. A maioria indica ligas
a base de cobre de alto desempenho, porém o alto custo e obtencao dos materiais é o
maior obstaculo. Assim, uma maneira de obter essas ligas é modificar ligas mais comuns
através de processamentos termomecanicos, como por exemplo, o refino do grao através de

deformagao plastica severa (DPS) e processo de tratamento térmico ap6s a deformagao.

Uma das linhas de pesquisas do grupo de materiais metalicos do IME ¢é o de-
senvolvimento de ligas que reinam simultaneamente alta resisténcia mecanica e elevada
condutividade elétrica para aplicagdo em magnetos de alta poténcia (SOUSA et al., 2020).
Um dos projetos realizados teve como objetivo aumentar a resisténcia mecanica da liga
comercial CuCrZr através de DPS via ECAP (Equal Channel Angular Pressing). Nessa
tese a deformacao plastica severa foi realizada em 10 ciclos e foi seguido de tratamento

térmico de precipitacdo. A fim de obter o material em forma de fios, o material sofreu
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em seguida uma conformacao mecanica via forjamento rotativo. Foi obtida uma microes-
trutura com graos refinados e precipitados finamente dispersos e aumento na dureza de
96 HV /10 para 192 HV/10 e aumento na condutividade elétrica de 82% para 92% IACS
(SOUSA et al., 2020). Apesar do bom balango de propriedades obtido observou-se que
existe possibilidade de otimizagao do processamento realizado tanto no que se refere ao
procedimento experimental como na possibilidade de melhorar ainda mais as propriedades

obtidas com vistas para aplicacao em magnetos de alta poténcia.

Por apresentar resultados promissores, o trabalho citado anteriormente foi con-
templado com o projeto do CNPq do Edital Universal 431510/2018-0. Como parte desse
projeto, esta dissertagdo se propos a dar continuidade ao trabalho através da otimizacao do
tratamento termomecanico. Essa otimizagao consistiu em solubilizar o material, deforma-lo
através de 5 passes do ECAP e conformé-lo via forjamento rotativo e trefilacdo para
chegar na geometria de fios. A partir disto, este trabalho propde-se a realizar o processo
de envelhecimento, para obter precipitados finos dispersos na matriz, além de caracterizar
todas as etapas do processo termomecanico que foram realizados anteriormente pelo grupo
de pesquisa. Dessa forma, espera-se que com esse processamento o material tenha um bom

balanco de propriedades para aplicacdo em bobinas de alta poténcia.

1.1 Objetivo Geral

O objetivo geral deste trabalho consistiu em aumentar a resisténcia mecéanica da
liga CuCrZr preservando ao méximo a sua condutividade elétrica através da solubilizagao
prévia, deformacao plastica severa via ECAP, conformacao via forjamento rotativo e

trefilacao seguido de tratamento térmico de envelhecimento.

1.2 Objetivos Especificos

Para atingir o objetivo geral, os objetivos especificos foram tidos como foco:
1. Analisar o desempenho da condutividade elétrica e de dureza em todas as etapas do
processo;

2. Analisar a evolucao de caracteristicas microestruturais como: tamanho de grao e

densidade de discordancias;

3. Estudar e correlacionar a influéncia das caracteristicas microestruturais no desempe-

nho da dureza e condutividade elétrica da liga.
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2 REVISAO DA LITERATURA

2.1 Liga Comercial Cobre-Cromo-Zirconio

A liga CuCrZr tem sido material de estudo de algumas pesquisas nos ultimos
anos (PURCEK et al., 2016; LIANG et al., 2018; SOUSA et al., 2020; SHEN et al., 2022;
XIAO et al., 2022) devido a possibilidade de se realizar tratamentos termomecéanicos
onde é possivel obter uma boa combinacgao das suas propriedades mecanicas e elétricas.
A combinagao do cromo e zirconio na matriz de cobre proporcionam esta liga ser uma
opgao em aplicagoes de engenharia como na industria microeletrénica (ZHANG; SUN;

TAO, 2020), fios de contato em ferrovias (LIANG et al., 2018; ZHANG; SUN; TAO, 2020),

entre outros.

Aplicagoes como as bobinas magnéticas exigem o equilibrio entre as propriedades
mecénicas e elétricas da liga de cobre (SOUSA et al., 2020). Existem diversos mecanismos
de modificar um material, e cada um deles interfere nos parametros de uma forma. Por
isso, entender como o processamento do material afeta as propriedades em questao é de

grande interesse neste trabalho.

Os elementos de liga tém papel fundamental para as modifica¢oes exigidas para
a aplicacao desejada nessa dissertacao. Os mecanismos usuais de aumento de resisténcia
aumentam os defeitos na matriz, o que leva a degradacao da condutividade elétrica. Os
precipitados de Cr e Zr sdo poucos soluveis na matriz de cobre (CFC — Cubica de Face
Centrada), e isso faz com que os elementos nessa liga sejam precipitados facilmente.
Dessa forma, com a presenca dos precipitados a liga adquire uma resisténcia mecanica
maior quando comparada ao cobre puro, além de ser o mecanismo que menos degrada a
condutividad0 (WANG et al., 2006; CHBIHI; SAUVAGE; BLAVETTE, 2012). Na Figura
2.1 é mostrado o diagrama de fases do sistema CuZr onde ¢ visto a solubilidade do zirconio
de acordo com sua concentracao e temperaturas que delimitam os campos de fases em
funcao das reagoes que se fazem presentes na transformacgao de estado sélido para liquido

e transformagoes no estado sélido para composigoes especificas (WANG et al., 2006).
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Figura 2.1 — Diagrama de fases do sistema CuZr.

Fonte: Adaptado de Wang et al. (2006).

Através da Figura 2.1 é possivel ver as fases de CuZr que sdo formadas de acordo
com a concentracao de cada elemento e as temperaturas associadas a cada reacao, podendo
assim ter pontos de orientacao para determinados tratamentos térmicos. Normalmente,
para formar precipitados no material, a liga é submetida a temperatura de encharque na
solubilizagao de aproximadamente 1273 K (1000 °C), depois submetida a um processo de
deformacao a frio e, por fim, passa pelo processo de envelhecimento, geralmente entre 673
K (400 °C) e 773 K (500 °C) (PURCEK et al., 2016; ZHANG; SUN; TAO, 2020; SUN;
TAO; LU, 2015).

Em trabalhos em que a liga é submetida ao processo de deformacao via ECAP, a
etapa de precipitacdo na matriz de cobre ocorre apés a DPS. Os elementos de liga que se
encontravam em solucao sélida sao precipitados, reduzindo a quantidade de defeitos na
rede cristalina (HOLZWARTH; STAMM, 2000; VINOGRADOV et al., 2002; BOUREZG
et al., 2020). Em estudos com a liga Cu- 0,71%Cr ficou constatado a transformagao de fase
da precipitagdo nas etapas: Solugao solida supersaturada — Zonas Guinier-Preston (fase
rica em Cr (CFC — ctbica de fase centrada) — Cr (CFC) durante o envelhecimento — Cr
(CCC - cubica de corpo centrado) (PENG et al., 2017; WAN et al., 2021). Vale ressaltar

que o precipitado a base de Cr exibe as estruturas cristalinas CCC e CFC nas ligas Cu-Cr.

Outro fator que afeta diretamente nas propriedades da liga cobre-cromo-zirconio é
o tamanho de grao do material. Nos ultimos anos, essa liga com a estrutura refinada vem
sendo bastante estudada. Com a introducao da nanoestrutura através de nanomaclas, na-

nocontornos, entre outros, propriedades opostas foram alcangadas com sucesso (MISHNEV
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et al., 2015; LU, 2016; LIANG et al., 2018). Entretanto, muitos estudos ainda sdo voltados

para a microestrutura dessa liga, pois estes estudos ainda nao sdo bem consolidados.

Liang et al. (2018) estudou a microestrutura da liga Cu-0,45Cr-0,12Zr. Seu re-
sultado mostrou a eficiéncia da nanoestrutura para o alcango de alta resisténcia com
boa condutividade elétrica. Neste trabalho, os nanomaclas foram formadas durante a
deformacao plastica. Os precipitados a base de Cr foram obtidos através de tratamento de
envelhecimento de 460 °C durante 4 h. Os precipitados foram encontrados nos contornos
do grao e no interior dos graos onde nanomaclas nao foram formadas. Um esquema da

microestrutura encontrada na liga processada é mostrado na Figura 2.2 (LIANG et al.,
2018).

\ Contornos de grao

com alta densidade
de deslocamentos

\ Nanotwins

. Precipitados de Cr

Figura 2.2 — Ilustracao esquematica da estrutura arquitetada multimesclada que compoe
a microestrutura da liga Cu-0,45Cr-0,127Zr ap6s processamento.

Fonte: Adaptado de Liang et al. (2018).

2.2 Condutividade Elétrica

O principal motivo da escolha da liga CuCrZr para este trabalho foi a possibilidade
de combinar alta resisténcia mecanica degradando o minimo possivel da sua condutividade
elétrica (PURCEK et al., 2016; LIANG et al., 2018; SOUSA et al., 2020; SHEN et al., 2022;
XTAO et al., 2022). Dessa forma, nessa se¢ao sera apresentado os conceitos de condutividade
elétrica nos metais, tendo em vista que é um parametro primordial para a realizacao dessa
pesquisa. A condutividade elétrica (o) é definida como a capacidade de um material em
conduzir corrente elétrica através do movimento de cargas elétricas de um ponto para o
outro. A resistividade elétrica é definida como a capacidade de um material resistir ao fluxo
de corrente elétrica. Assim, a condutividade elétrica é o inverso da resistividade elétrica. A
Lei de Ohm é uma das equagdes fundamentais da fisica pertencentes aos estudos sobre a

condugao elétrica. Essa equacao relaciona a taxa de passagem das cargas (corrente 1), a
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voltagem V aplicada ao longo do tempo, e a resisténcia R, que ¢é a resisténcia do sistema

por onde a corrente esta passando.

V=IR (2.1)

A relagado entre a resistividade e condutividade elétrica é dada por:

o= - (2.2)

Os materiais sélidos possuem uma ampla faixa de condutividade elétrica, cerca de
25 ordens, e ha uma classificacao para essa propriedade nos materiais, onde sao divididos
em condutores, semicondutores e ndo condutores (isolantes elétricos). Os metais estao
inseridos no primeiro grupo e possuem ordem de grandeza de 107 (w - m)™!. Os materiais
semicondutores estdao na ordem de grandeza intermedidria de 10° e 10* (w-m). O Wltimo
grupo, os isolantes elétricos, pertence aos materiais ceramicos e poliméricos e variam nas
faixas entre 10° ¢ 10 (w-m)!. Na Figura 2.3 é mostrado um grafico dos materiais de

acordo com suas respectivas faixas de condutividade elétrica a temperatura ambiente.

MAetais
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L1Oo-® | — Ceramicas Polimeros —]
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Figura 2.3 — Materiais condutores, semicondutores e isolantes e suas respectivas faixas de
condutividade elétrica a temperatura ambiente.

Fonte: Adaptado de Callister e Rethwisch (2018).

Para entender o porqué do cobre e suas ligas serem 6timos condutores, precisa-se
compreender conceitos fundamentais sobre atomistica. Para cada atomo existem niveis
de energia onde os elétrons sao arranjados através de camadas e subcamadas. Ha quatro
camadas principais K, L M e N e as subcamadas s, p, d e f, que possuem um, trés, cinco e
sete estados diferente, onde cada estado comporta até dois elétrons com spins opostos. Na

rede cristalina de um material ha seu respectivo arranjo atémico, dessa forma, os dtomos
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ficam préximos uns aos outros e seus elétrons sofrem perturbacoes dos elétrons dos atomos

adjacentes. A influéncia dessas perturbac¢oes chama-se bandas de energia eletronica.

A banda de energia eletronica é definida como “uma série de estados eletronicos
com espacamentos proximos uns aos outros em termos de energia”. A estrutura da banda
de energia interfere diretamente no niimero de elétrons livre no material, uma vez que
essa estrutura define o arranjo das bandas mais externas e como essas serao preenchidas
com os elétrons em relagdo umas as outras. Quando um elétron é excitado ele torna-se
livre e tende a ocupar um espaco vazio em um nivel de energia mais elevado ao qual ele
pertencia. Portanto, a estrutura da banda de energia eletronica do material definird duas

propriedades elétricas.

No caso do cobre, material escolhido para esse trabalho, cada atomo possui um
elétron na camada 4s. Para um sélido composto por X atomos, a banda 4s é capaz de
acomodar 2X elétrons com spins opostos. Portanto, no caso do cobre, apenas metade da
capacidade dessa banda estara preenchida. Existem quatro tipos de estruturas de bandas
a 0 K e a energia que corresponde ao estado preenchido mais elevado é denominado de
energia de Fermi, Ef. Dessa forma, como ¢é visto na Figura 2.4, na mesma banda existira

niveis preenchidos e niveis vazios muito proximos uns aos outros.

Banda vaza

Espacamento
entre bandas

Estados vazios

Es

Estados
preenchidos

Figura 2.4 — Esquema de banda de energia tipica do cobre.

Fonte: Adaptado de Callister e Rethwisch (2018).

Assim, como citado anteriormente, um elétron precisa ser excitado para um nivel
vazio para que ele se torne um elétron livre e assim participe da conducao elétrica. Como
no cobre os niveis de vazio e preenchido sao adjacentes, o sistema requer pouca energia

para a mudanca de posicao desse elétron, tornando o cobre um bom condutor.

Para entender melhor o comportamento da condutividade elétrica nos materiais, é

de grande importancia entender a microestrutura formada. A condutividade em metais
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deformados esté relacionada com a sua microestrutura e defeitos impostos na rede cristalina.
Isso ocorre porque os vazios, os contornos e as discordancias dentro da matriz agem como
centros espalhadores de elétrons. Ou seja, eles espalham os elétrons na rede cristalina, o

que pode contribuir com a degradacao da condutividade.

De acordo com o estudo de Lei et al. (2017), a condutividade elétrica de uma liga
de cobre depende da quantidade dos elementos solubilizados na matriz. A liga Cu-6,0Ni-
1,0Si-0,5A1 -0,15Mg-0,1Cr foi processada por laminacao a frio reduzido a 80% e teve como
resultado de condutividade 17,1% de IACS, ou seja, abaixo do exigido. Quando as amostras
deformadas a frio foram combinadas com processo de envelhecimento, a condutividade
elétrica foi aprimorada devido aos altos niveis de energia armazenada. Esse resultado pode

ser atribuido pela precipitacdo de compostos a base de elementos que estavam em solucao
solida (LEI et al., 2017).

Fu et al. (2017) estudaram a modificagdo da microestrutura e propriedades na liga
Cu-0,98%Cr-0,057%7Zr através de laminacao a frio seguido de processo de envelhecimento.
Os resultados mostraram que o aumento da resisténcia mecéanica e da condutividade estao
diretamente ligados a precipitacao de uma grande quantidade de particulas de compostos

contendo cromo na matriz de cobre (FU et al., 2017).

Shen, Zhou e Tong (2019) desenvolveram um novo processo termomecanico envol-
vendo laminagao a quente com recozimento intermediario em uma liga de Cu-1Cr-0,1Zr.
Como resultado, foi obtida uma matriz de graos finos e uma rapida precipitacao de fases
secundarias. Essa microestrutura esta diretamente relacionada a alta condutividade elétrica

combinada com a alta resisténcia mecanica obtidas com esse processamento (SHEN; ZHOU;
TONG, 2019).

2.2.1 Avaliacdo da Resistividade / Condutividade Elétrica pelo Método 4

Pontas

O método de quatro pontas é uma técnica muito utilizada para a determinacio
da resistividade elétrica dos materiais, e teve origem em 1915 por Frank Wenner. Em
1954, Valdes adaptou essa técnica, consolidando o método para a medida de resistividade
elétrica em semicondutores e condutores. A adaptacao foi satisfatéria para as dificuldades
do processo de avaliacao da resistividade elétrica, e gerou vantagens como a possibilidade

de medir a resistividade em amostras de varios formatos e tamanhos (VALDES, 1954;

NGUYEN et al., 2017).

Nessa técnica, quatro eletrodos sao colocados na superficie do material a ser
medido, com o mesmo espagamento entre elas. O esquema desse ensaio é visto na Figura
2.5. Através de dois eletrodos externos (C1 e C2) a corrente passa para que a diferenga de

potencial (ddp) possa ser medida pelos outros dois eletrodos do sistema (P1 e P2) (LEON;
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MUNOZ-MORRIS; MORRIS, 2012; NGUYEN et al., 2017).

Figura 2.5 — Esquema do medidor de quatro pontas.

Fonte: Adaptado de Le6n, Munoz-Morris e Morris (2012).

A resistividade elétrica p é dada pela equagao 2.3 quando a distancia entre as
quatro pontas é igual e a drea de contato é semi-infinita, onde I é a corrente aplicada e V
é a tensao medida (HUMMEL, 2011).

v
1

p=2m- (2.3)

2.3  Mecanismos de Aumento de Resisténcia

Como ¢ de conhecimento, na literatura existem varios mecanismos de endurecimento
dos materiais metalicos, como solucao solida, precipitacao, tamanho de grao, encruamento
e transformacao de fase. Nessa secao serao apresentados somente os mecanismos que
possuem menores efeitos na degradagao da condutividade elétrica, tendo em vista que

conservar os parametros elétricos da liga estudada é primordial para este trabalho.

2.3.1 Aumento da Resisténcia por Refino de Grao

O principio do incremento da resisténcia mecanica de qualquer material metélico é
dificultar o movimento das discordancias. Os contornos de grao agem como barreiras ao
movimento das discordancias, ou seja, quanto menor o tamanho do grao mais contornos
existirao para dificultar essa movimentacao. Esse mecanismo possibilita o aumento da

resisténcia sem comprometer muito a ductilidade do material.
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Dentro dos materiais metalicos, cada grao tem sua propria orientacao. Quanto maior
for a diferenca dessas orientagdes entre os graos adjacentes maior sera a energia interfacial
entre eles. Por causa dessa alta energia, os contornos de grao sao locais preferenciais para

reacoes como a difusao, precipitacao e transformacao de fases.

Li et al. (2021) reduziram o grao da liga cobre-cromo-zirconio através do método
de laminacao criogénica seguido de envelhecimento, e obteve graos de aproximadamente
23,4 pm e precipitados de tamanho médio de 6,42 nm devido ao tratamento térmico pos
deformacao. Com esses valores de tamanho de grao, os autores obtiveram uma resisténcia
a tragao de 712 MPa e condutividade elétrica de 70,2% IACS.

Kulezyk et al. (2018) combinaram dois processos de deformagio pléstica severa, a
extrusao hidrostéatica (HE) e ECAP, seguido de processo de envelhecimento para alcancar
melhores parametros entre a dureza e a condutividade elétrica da liga Cu-1,2Cr-0,3Zr.
Dessa forma, os autores obtiveram uma estrutura refinada com aproximadamente 200 nm
de tamanho de grao. A dureza aumentou de 76HV /10 para 148HV/10 e a condutividade
elétrica diminuiu de 89,7 %IACS para 78% IACS (KULCZYK et al., 2018). Apesar da

reducao, o valor de IACS ¢ satisfatorio.

2.3.2 Aumento da Resisténcia por Precipitacao

O endurecimento por precipitacdo é um resultado da modificacdo microestrutural
produzida por um conjunto de tratamentos térmicos onde em um primeiro tratamento
denominado solubilizacao é obtido uma solugao sélida supersaturada e em um segundo
tratamento estes elementos em excesso na solucgao sélida se combinam formando compostos
no formato de precipitado em func¢do da exposicdo em um tempo e uma temperatura
pré determinados. A eficiéncia deste mecanismo de endurecimento depende do nivel de
concordancia da estrutura dos precipitados com a estrutura cristalina da matriz, como
também do tamanho e distribuicdo destes na matriz, onde ambos sao dependentes da

difuséo.

Assim como nos outros mecanismos, a finalidade é restringir o movimento das
discordancias, e nesse caso, quem faz esse papel sao os precipitados. Ha trés formas de
interacao estrutural com a matriz: coerente, semi-coerente e incoerente. No coerente, ha
interacao com uma concordancia elevada a nivel de plano do reticulado do precipitado
com o reticulado da matriz. No semi-coerente ha uma interagao parcial de planos do
reticulo, com isso as discordancias se formam em posi¢oes em que nao ha essa interagao.
Ja no incoerente nao ha nenhuma interacao entre os reticulos dos precipitados e da matriz.
As discordancias atuam de duas formas nos precipitados: eles podem ser cortados ou
contornados (precipitados tipo Orowan). Dessa forma, as discordancias vao se acumulando

no entorno dos precipitados, o que leva a um aumento da densidade de discordancias.
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Cheng, Yu e Shen (2014) estudaram o efeito dos precipitados na liga Cu-Cr-Zr-
Mg nas propriedades de dureza e condutividade elétrica durante o envelhecimento. O
trabalho obteve como resultado o aumento da dureza de 85HV para 97HV, assim como a
condutividade elétrica, que passou de 51,3% IACS para 65,6% IACS (CHENG; YU; SHEN,
2014).

Jha et al. (2021), em seu artigo, conseguiu o aumento do limite de escoamento
de 113,2MPa para 309,6MPa através do tratamento de solugao sélida e envelhecimento
da liga Cu-0,8Cr-0,11Zr. Também foi verificado que a interacao da discordancia com os
precipitados na forma de corte ndo contribuiu tanto com o aumento das propriedades,
entretanto, os precipitados de Orowan foram eficientes para dificultar as discordancias,
aglomerando-as em seus entornos, dificultando ainda os movimentos subsequentes (JHA
et al., 2021).

2.3.3 Encruamento

Encruamento é o mecanismo do metal se tornar mais resistente quando submetido
a deformacao plastica. Isso ocorre porque as discordancias, interagem com as imperfei¢oes
presentes na rede cristalina e também interagem com os campos de tensoes existentes no
material. Por causa dessas interagoes, para que as discordancias possam se movimentar é

necessaria uma tensao mais elevada.

As técnicas usadas para encruar o material podem ser trabalhadas a frio ou a
morno. O grau de deformacao plastica pode ser expresso pela porcentagem de trabalho a
frio, ao invés de ser explicitada pela deformacao. Para esse cédlculo, é utilizada a equacao
de trabalho a frio (%TF) que é definida na expressao 2.4 (CALLISTER; RETHWISCH,
2018).

WTF = (AO_Ad) 100 (2.4)
Ao

Os gréficos na Figura 2.6 mostram o aumento do limite de escoamento e limite de
resisténcia a tragao de trés materiais metélicos diferentes: ago carbono comum, latao e
cobre. Conforme a porcentagem de trabalho a frio aumenta, é possivel obter um ganho
consideravel nas propriedades mecanicas, limite de escoamento e limite de resisténcia
mecanica desses materiais. Como ja foi dito, isso ocorre devido as tensdes impostas na
rede cristalina por causa da deformacao. Assim, a densidade das discordancias aumenta
porque elas se multiplicam e formam novas discordancias, o que dificulta seu movimento,

consequentemente aumentando a resisténcia mecanica do material deformado.
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Figura 2.6 — Grafico ilustrando (a) aumento no limite de escoamento para o ago 1040,
latao e cobre; (b) aumento no limite de resisténcia a tragdo para o ago 1040,
latao e cobre.

Fonte: Adaptado de Callister e Rethwisch (2018)

2.4 Deformacao Plastica Severa

A deformacao plastica severa (SPD) foi desenvolvida na década de 1930 por P.
W. Brigman na Universidade de Harvard (KOUJALAGI; SIDDESHA, 2021) e tem sido
amplamente estudada nos tltimos anos devido seu potencial de formagao de materiais

de granulacao ultrafina (UFG), sendo considerada uma das melhores técnicas para esta

finalidade (HUSSAIN; RAO; JAYAGANTHAN, 2015).

Os metais de ultra grao fino (UFG) criados pelos processos de SPD possuem
resisténcia elevada, e esse aumento nesta propriedade esta diretamente relacionado ao
tamanho do grao “d”. O aumento da resisténcia ao refinar o grao do material é comprovado
pela equacao de Hall-Petch (Eq 2.5), onde oy é a tensao de escoamento, 00 é a tensao
para a movimentacgao de discordancias, K é a constante do material e d é o tamanho dos

graos (AZUSHIMA et al., 2008; ABIB et al., 2015; VINOGRADOV; ESTRIN, 2018).

_1
oy =00 A,°

Ou seja, fica mostrado que a tensao de escoamento aumenta com a diminuicao da
raiz quadrada do tamanho de grao. Essa equagdo funciona para graos micrométricos. Para

graos nanométricos pode haver mudanga na equagdo, e com o processamento via ECAP

sao obtidos graos em escala nano.



Capitulo 2. REVISAO DA LITERATURA 26

Através do SPD é possivel obter um nivel de deformacao muito maior que em
métodos convencionais, como extrusao e laminagao. Na deformacao ha varios mecanismos
de deformacao envolvidos em tal, como aumento de densidade de discordancias, maclagem,
transformagao de fases, rotacdo dos graos e outros (CAO et al., 2018; VINOGRADOV;
ESTRIN, 2018). A ativacdo desses mecanismos e a evolugao microestrutural é diferente
em cada material devido seu processamento e propriedades como energia de falha de
empilhamento (EFE). O comportamento mecanico do material também pode ser descrito
pela teoria da plasticidade (CAO et al., 2018; VINOGRADOV; ESTRIN, 2018).

O processo de SPD consiste em diversas técnicas onde um material é submetido
a uma deformacao com alto estado de tensao, ocorrendo o refinamento de seus graos,
deslocamento e empilhamento de contornos de grao, formagao de orientacao preferencial,
entre outros (KOUJALAGI; SIDDESHA, 2021; SADASIVAN; BALASUBRAMANIAN;
RAMESHBAPU, 2020).

Existem varios métodos SPD, como torgao sob alta pressao (HPT — High-Pressure
Torsion), compressao multi-axial (MAC — Multi-axial Compression), lamina¢ao acumulativa
(ARB — Acumulative Roll-Bonding), entre outros (ZHU 2020). Dentre as técnicas mais
conhecidas da SPD, a mais utilizada é a extrusao de canal angular (ECAP — Equal Channel
Angular Pressing), que seré utilizada neste trabalho, pois possui amplas aplicagoes para
diversas ligas metalicas, sendo muito atrativa principalmente para a industria de acos
estruturais, além da industria em geral (AFIFT et al., 2018; KAZEMI; SEIFI, 2018).

2.4.1 Equal Channel Angular Pressing (ECAP)

A Pressao em Canal Angular (Fqual Channel Angular Pressing - ECAP) é um dos
processos de SPD mais utilizados para a formacao de materiais de granulagao ultrafina
(UFG) e nanocristais. Nesse processo, os pardmetros de deformagao sdo bem definidos, onde
obtém-se uma alta taxa no refinamento dos graos do material sem qualquer alteragdo na
secao transversal da amostra durante a operagao, podendo repetir o processo em diversos
passes para chegar ao tamanho de grao desejado (KOUJALAGI; SIDDESHA, 2021;
SADASIVAN; BALASUBRAMANIAN; RAMESHBAPU, 2020). Dentre os pardmetros
possiveis de serem controlados do ECAP e que afetam a microestrutura, podem-se citar o
dngulo do canal da matriz (®), &ngulo externo (¥), rotas de extrusao, temperatura do
processo, velocidade de prensagem, niimero de passagens da amostra no canal, entre outras
(DAMAVANDI et al., 2021; KOUJALAGI; SIDDESHA, 2021). O esquema de uma matriz

de ECAP com as principais caracteristicas é mostrado na Figura 2.7.
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Figura 2.7 — Ilustracao de uma matriz genérica do ECAP.

Fonte: Adaptado de Sadasivan, Balasubramanian e Rameshbapu (2020)

O mecanismo imposto na deformacao via ECAP é o cisalhamento, que ocorre quando
a amostra ¢ extrudada na matriz, conforme esquematizada na Figura 2.7. Na Figura 2.8 é
ilustrado o plano de cisalhamento teérico de uma amostra durante a deformagao, onde 1 é o
plano original e 2 é o plano final apds o cisalhamento. Dessa forma, a amostra é deformada
intensamente sem qualquer alteragdo de didmetro (VALIEV; LANGDON;, 2006).

Figura 2.8 — O principio do ECAP mostrando o plano de cisalhamento dentro da matriz:
os elementos numerados 1 e 2 sdo transpostos por cisalhamento conforme
indicado na parte inferior da ilustracao.

Fonte: Adaptado de Sadasivan, Balasubramanian e Rameshbapu (2020)
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Um dos principais parametros que influencia diretamente o processo de ECAP ¢ o
angulo do canal. Isso ocorre porque o angulo age diretamente na deformagao imposta em
cada passe, logo também age na resisténcia do tarugo. Os angulos mais usados variam
de 90° e 120°. Conforme o dngulo do canal diminui, é necessario maior pressao do pistao
para empurrar a amostra através do canal da matriz. Para o angulo de 90°, por exemplo,
a deformacao por cisalhamento é alta, por isso, a temperatura ambiente a amostra pode
fraturar, entdo, uma alternativa é elevar a temperatura. Ja para um angulo de 120°
a deformacao por cisalhamento é menor, ou seja, precisa de menor esforco, entao a
temperatura ambiente tem menos chance de fraturar (KOUJALAGI; SIDDESHA, 2021;
SADASIVAN; BALASUBRAMANIAN; RAMESHBAPU, 2020; SHAN et al., 2021). Na
Figura 2.9 apresenta uma comparagao entre uma matriz com canal de diferentes valores

para o angulo.

Pistio Pistio Pistio

Matriz 20° Matriz Matriz

- 112,58
\\

v

MATERIAL MATERIAL MATERIAL

= 135° MATERIAL
s

13° k 10° l‘\

Y

200 N j"c\"‘,

Figura 2.9 — Diferentes angulos de deformagao na matriz do ECAP.

Fonte: Adaptado de Sadasivan, Balasubramanian e Rameshbapu (2020).

Durante o ECAP, ha quatro rotas que podem ser empregadas, sao elas: rota A, rota
BA, rota BC e rota C. Essas rotas consistem em rotacionar a pega deformada em torno de
seu eixo antes de ser recolocada no canal novamente para a préxima passagem (KOUJA-
LAGI; SIDDESHA, 2021; LEI; ZHANG, 2020; SADASIVAN; BALASUBRAMANIAN;
RAMESHBAPU, 2020).

Na rota A nao ha rotacao da amostra na insercdo do proximo passe. Na rota BA
ha duas rotacoes alternadas de 90°, ou seja, apds o primeiro passe gira-se a amostra
no sentido antihorario e apds o segundo passa gira-se a amostra no sentido horario. Ao
contrario da anterior, a rota BC possui apenas uma rotacao de 90° a cada passe somente
no sentido antihorario, sendo a mais utilizada nos estudos e a mais eficiente para obter
microestruturas mais refinadas. Por fim, na rota C ha uma rotacdo de 1802 entre os passes.
As rotas A e C sao boas para formar graos mais alongados. Essa variagdo na geometria

afeta diretamente o resultado do grao refinado. As rotas citadas sao mostradas na Figura
2.10 (GAO et al., 2020; LEI; ZHANG, 2020).
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Figura 2.10 — Diferentes rotas de deformagao através do ECAP.

Fonte: Adaptado de Hoseini et al. (2008).

A magnitude da deformacao imposta a cada passagem na matriz pode ser estimada
usando a equacgao de deformacao equivalente, que foi baseada nas diferentes matrizes

ilustradas na Figura 2.11, em que ® corresponde ao angulo do canal e ¥ o angulo de
curvatura (VALIEV; LANGDON;, 2006).

Figura 2.11 — Principio do ECAP onde ® é o dngulo de intersec¢ao dos dois canais e ¥ é o
angulo subtendido pelo arco de curvatura no ponto de intersecgao: (a) ¥ =
0; (b) ¥ =7 - ®; (c) valor arbitrario de ¥ situado entre ¥V =0 e U =7 - .

Fonte: Adaptado de Valiev e Langdon (2006).

Assim, a deformagao equivalente apés N passes (eN) é expressa como:

eN:%- (2-cotg <(§+%) +w-cossec(%+%>>
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2.5 Estado da Arte

Com a necessidade de materiais de alto desempenho para aplicacao diversas aplica-
¢Oes, como em bobinas magnéticas, muitos estudos sao focados na modificagdo de materiais
tradicionais como uma liga cobre-cromo-zirconio para tais aplicacoes. Por isso, muitos
trabalhos tem a finalidade de modificar as ligas de cobre para obtencao de um material
com alta resisténcia mecanica e sem degradar a condutividade elétrica. Nessa secao serao
abordados trabalhos que tiveram como objetivo aumentar a resisténcia mecanica através de
tratamentos termomecanicos envolvendo DPS nas ligas de cobre-cromo-zirconio procurando

afetar o minimo possivel da condutividade elétrica.

Um dos trabalhos realizados dentro do mesmo projeto desta dissertacao foi o de
Sousa et al. (2020). Nesse estudo foi realizado tratamento inicial de solubilizagdo de uma
liga Cu-0,65Cr-0,08Zr por 1 h a 1000 °C. O ECAP foi feito em 10 passagens em um canal
com angulo de 120°, seguido de tratamento térmico de envelhecimento na temperatura
de 450 °C durante 1,5 h em func¢ao de um aquecimento prévio com taxa de 10 °C/mm

(SOUSA et al., 2020).

Na figura 2.12 é mostrado o grafico do resultado das propriedades de dureza
e condutividade elétrica em cada etapa dos 10 passes de processamento do material.
Como ¢ visto, conforme o grao foi refinado ambas propriedades obtivera uma modificagao.
Comparando no grafico a amostra recebida (CR) e a amostra solubilizada (CS), houve a
comprovagao da eficiéncia do tratamento de solubilizacao através da redugao nos valores
da dureza em relacdo uma a outra. Na dureza Vickers verifica-se um aumento em todos os
passes da deformacao, entretanto apds o 5 passe o aumento nao teve tanta significancia.
Os valores da condutividade diminuiram, o que pode ser explicado pelos defeitos que foram

impostos na rede cristalina durante a deformacao (SOUSA et al., 2020).

—8— Dwreza Vickers —8— Condutividade elétrica 1 00
1* repidp 2* repido 3 repiio 4* regiio -
210 4 20 %
= 80 &
170
E 0 %%
i 130 640 %
) 0 8
g 90 4
10
50 4= o - e —t 30
CR s CI1X X CYX C4x CAX ChX cTX CiX X CloX CPl
Condics

Figura 2.12 — Evolucao dos parametros de dureza Vickers e condutividade elétrica em
todas as etapas de processamento.

Fonte: Adaptado de Sousa et al. (2020).
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Como resultado, no trabalho obteve-se uma microestrutura refinada com precipi-
tados finamente dispersos. O valor do aumento na resisténcia foi de 96 HV /10 para 192
HV/10 e o valor do aumento na condutividade elétrica de 82% para 92% TACS. Portanto,
a deformacao via ECAP seguida de tratamento de envelhecimento se mostrou satisfatoria
para a liga Cu-0,65Cr-0,08Zr (SOUSA et al., 2020).

Purcek et al. (2016) estudaram em seu artigo a melhora das propriedades mecanicas,
térmicas, elétricas e estruturais da liga Cu-Cr-Zr através de multi-passagem de diferentes
rotas do ECAP. As amostras foram divididas em dois grupos, o primeiro passou por
tratamento de solubilizagao e depois foi processado por ECAP, enquanto o segundo passou
pelo mesmo processo com processo de envelhecimento pds deformacao. Esses grupos foram
subdivididos em trés sub-grupos, onde foram utilizadas a rota-A, rota-BC e rota-E, que é
a combinacao da rota-B e rota-C, através de um canal com angulo de 90° em 8 passes
(PURCEK et al., 2016).

Como resultado, os valores de dureza aumentaram em todas as amostras deformadas,
sendo a rota-Bc a mais eficiente para o aumento da dureza. O pico maximo do valor da
dureza ocorreu nas amostras deformadas via ECAP com tratamento de envelhecimento de
aproximadamente 425 °C por 240 minutos, como pode ser visto na figura 2.13. A rota-Bc
também foi a mais eficiente para o refinamento do grao das ligas, que ficou em torno de
200-300 nm. O resultado da variacao da dureza da liga Cu-0,80Cr-0,080Zr deformada em
8 passes na rota Bc em funcao dos diferentes tempos de envelhecimento é visto na figura
2.14 (PURCEK et al., 2016).

Dureza (HV0.5)

120 1 Pico de envelhecimento ;
100 - para as amostras UFG j . \@
a1 [ Picode
80 — O ; i Lf. envelhacimento
I~ | —iparaas amostras CG
EI: T T T T T T T T T T T T T T '!

0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550 600 650 T0O

Temperatura de envelhecimento (*C)

Figura 2.13 — Variagao de dureza das amostras Cu—0,80Cr—0,080Zr em funcao da tempe-
ratura de envelhecimento durante 1 h.

Fonte: Adaptado de Purcek et al. (2016)
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Figura 2.14 — Variacao da dureza da amostra de Cu—0,80Cr—0,080Zr deformada em 8
passes em funcao do tempo de envelhecimento.

Fonte: Adaptado de Purcek et al. (2016)

Em relacao a condutividade elétrica, o valor da amostra apenas deformada foi de
33%IACS, entretanto, a amostra com envelhecimento pés-ECAP na faixa de 425 °C por
240 min obteve uma condutividade satisfatoria de 71% IACS sem perda consideravel de
dureza. Portanto, ficou evidente em seu estudo que foi possivel alcancar o aumento da
dureza, condutividade elétrica através do refino severo do grao através de 8 passes pela
rota-Be e tratamento de envelhecimento de 425 °C por 240 min (PURCEK et al., 2016).

Liang et al. (2018) focaram no estudo do tempo de envelhecimento apés DPS na
liga de cobre. Foi realizado o processo do ECAP em um canal de angulo 90° e rota-Bc na
liga Cu-0,45Cr-0,127r em 8 passes e temperatura ambiente e tratamento de envelhecimento
a 460 °C poés deformacao. Na figura 2.15 é possivel observar que a condutividade elétrica
aumentou com o maior tempo de envelhecimento e a dureza atingiu o valor maximo de 219
HV antes de comecar a diminuir. Como esperado, foi obtido boa combinacao de dureza
elevada e alta condutividade elétrica (LIANG et al., 2018).
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Figura 2.15 — Variacao de dureza e condutividade elétrica da liga Cu-0,45Cr-0,12Zr em
funcao do tempo de envelhecimento a 460 °C.

Fonte: Adaptado de Liang et al. (2018)

Xiao et al. (2022) estudaram os efeitos do ECAP em uma liga de Cu-0,40Cr-0,10Z1-

0,05Y processada em uma matriz com dngulo de canal interno (®) de 110° e angulo

externo (V) de 27 ° via rota Be. O material foi deformado em 2, 4, 6 e 8 passes em

temperatura ambiente e envelhecido a 400 °C em até 7 horas apds cada passe citado. Os

resultados de dureza Vickers e condutividade elétrica obtidos através desse processamento
sdo apresentados na Figura 2.16 (XIAO et al., 2022).
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Figura 2.16 — Curvas das propriedades obtidas das amostras Cu-0,40Cr-0,10Zr-0,05Y
envelhecidas a 400 °C apds diferentes passes de ECAP.

Fonte: Adaptado de Xiao et al. (2022)
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A dureza da amostra inicial ndo aumentou significativamente com o aumento do
tempo de envelhecimento, ao contrario da sua condutividade elétrica, que aumentou lenta-
mente. Apds os dois primeiros passes de ECAP a dureza aumentou de 656HV para 142HV.
Quanto mais passes foram realizados mais a dureza aumentou. Em todas as condicoes,
quanto maior foi o tempo de envelhecimento maior foi a contribui¢do para o aumento
da dureza. O tempo de envelhecimento também refletiu diretamente na condutividade
elétrica. Quanto maior foi o tempo do tratamento, maior foi o valor de %IACS obtido.
Apos as 8 passagens do ECAP, e envelhecimento por 7 horas a liga cobre-cromo-zirconio
apresentou 86,4% TACS (XIAO et al., 2022).

Shen et al. (2022) estudaram a melhora das propriedades elétricas e mecanicas da
liga Cu-1Cr-0,1Zr através de outro processo de SPD. Pela técnica do CEF (constinuous
extrusion forming — conformagao por extrusao continua), seguido de envelhecimento, o
autor conseguiu obter um resultado satisfatério. O tratamento térmico foi realizado na
temperatura de 450 °C durante 3 horas (SHEN et al., 2022).

Combinando o tratamento mecanico e precipitagao pds-deformacao, foi possivel
aumentar de 85,6 HV0,2 para 195,7 HV0,2, o que representa um aumento de 128%.
J4 a condutividade elétrica da amostra aumentou de 43,79% IACS para 82,82% IACS,
representando um aumento de aproximadamente 89%. Dessa forma, ficou comprovado
mais uma possibilidade de melhora das propriedades da liga Cu-1Cr-0,1Zr (SHEN et al.,
2022).

Como visto, ha varios trabalhos na literatura com a liga comercial cobre-cromo-
zirconio com o objetivo de melhorar as propriedades mecanicas dessa liga comercial de
cobre. Esses trabalham mostram que esta é uma liga muito promissora para o objetivo
deste trabalho, que é melhorar a liga escolhida para aplicacao em magnetos de alta poténcia.
Através da combinacao de diferentes processos, junto com a combinacao de tratamentos
térmicos, ja ficou claro que obter ganhos nas propriedades mecanicas e elétricas é possivel.
Portanto, através de todos os trabalhos apresentados, fica evidente que o trabalho desta

dissertacao ¢ atual, bastante estudada e ird contribuir para o meio cientifico.
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3 MATERIAIS E METODOS

Neste trabalho, foi proposto dar continuidade ao projeto do CNPq do Edital
Universal 431510/2018-0 cujo objetivo é aumentar a resisténcia mecanica da liga Cu-

0,65Cr-0,08Zr sem comprometer sua alta condutividade elétrica.

O desenvolvimento do projeto foi realizado em varias etapas e iniciado com a
tese de doutorado da pesquisadora Sousa (2018) seguida pelo trabalho de pesquisa de
pos-doutorado do pesquisador Renato Batista da Cruz. A partir da liga como recebida,
detalhada a seguir, o material sofreu um tratamento de solubilizacao, seguido de deformagcéao
por ECAP. Na tese da pesquisadora Talita, a deformacao severa por ECAP foi até o
décimo passe e, posteriormente, foram realizados outros tratamentos termomecanicos.
Para a dissertacao em pauta o material de partida contempla uma condigao estrutural
resultante de uma solubilizac¢ao prévia seguida de deformagao em 5 passes de ECAP a frio.
A partir disto, este material foi novamente deformado por forjamento rotativo seguido de
trefilagdo e, por ultimo, sofreu um tratamento de envelhecimento. Todas as caracterizagoes
das amostras extraidas das diversas etapas dos procedimentos experimentais também

constituem contribui¢oes originais deste trabalho.

A fim de contextualizar todo o procedimento experimental realizado a partir da
amostra como recebida, as etapas de solubilizagao e deformacao por ECAP, realizadas
nas pesquisas anteriores, serao reportadas aqui no procedimento experimental com a

notificacao dos créditos para os pesquisadores responsaveis.

Sintetizando, esta dissertagao é parte de um projeto maior, no qual alguns desen-
volvimentos j& haviam sido realizados inclusive com publicagoes de tese e artigos (SOUSA,
2018; SOUSA et al., 2020). O material de partida deste trabalho, ja havia passado por
algumas etapas de processamento como solubilizacao e deformagao por ECAP até 5 passes,
reportadas nas publicagoes acima. Consequentemente, os processamentos e caracterizagoes
posteriores foram as partes principais desta pesquisa. Os processamentos anteriores foram
incluidos nos procedimentos experimentais para contextualizar o material de partida e

facilitar a visao geral do projeto por parte dos leitores.

Entao, para o aumento de resisténcia mecanica foram usados trés mecanismos de
endurecimento: encruamento, refino de grao e precipitagdo. Essas técnicas foram escolhidas
por terem menor efeito na degradagao da condutividade elétrica. O material passou
por trés processamentos mecanicos para que sua microestrutura fosse refinada. Esses

processamentos foram: ECAP através de 5 passes, forjamento rotativo e trefilagao.

A caracterizacao principal dessa pesquisa foi a obtencao das medidas de resistividade

elétrica e dureza. Essas medidas foram realizadas para acompanhar todo o desempenho
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dessas propriedades em todo o processamento termomecéanico realizado. Alguns pardmetros
microestruturais, como a densidade de discordancias e tamanho de grao também foram
avaliados. Entender a microestrutura obtida em cada etapa ¢ importante porque alguns

fatores agem como centros espalhadores de elétrons, como ja explicado.

Portanto, apds toda a caracterizacao que sera apresentada nas proximas segoes foi
possivel obter os resultados desejados para o processamento da liga comercial de cobre.
Na Figura 3.1 é apresentado um fluxograma que resume todas as etapas experimentais

que foram realizadas.

Material recebido com
solubilizagdo prévia e deformacao

Forjamento rotativo

Trefilagao

Caracterizagao por DSC

Envelhecimento

Caracterizagdo das
propriedades mecanicas e
elétricas de todas as etapas

Figura 3.1 — Fluxograma das atividades experimentais realizadas.

Fonte: Préprio Autor.

3.1 Material de Partida

O material de partida desta pesquisa foi, como reportado, a liga comercial Cu-
CrZr (C18150), solubilizada e deformada em 5 passes por ECAP por Sousa (2018). O
procedimento prévio sera aqui reportado para que o leitor tenha a visao completa do

projeto.
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3.1.1 Material

A liga comercial CuCrZr (C18150) foi fornecida pela empresa/distribuidora Mul-
tialloy Metais e Ligas Especiais Ltda e produzida pela Solgim Solda e Metais EIRELI,
no formato de barra redonda com didmetro de 12,7 mm, usinada para 9,8 mm, e sem
tratamento térmico inicial. A analise quimica foi fornecida pela empresa fornecedora com o
certificado de qualidade conforme a ISO 9001. Na Tabela 3.1 pode ser vista a composicao

quimica da liga.

Tabela 3.1 — Composicao quimica da liga comercial Cu-0,65Cr-0,08Zr em % em peso.

Cu Cr Zr Al Si Fe Pb
Balanco 0,65 0,08 0,05 0,05 0,05 0,05

Como o material fornecido para este trabalho ja estava processado, a secao 3.1
foi dividida em subsec¢oes para melhor entendimento do processamento do material como
recebido. A primeira subsecao apresenta a primeira etapa de processamento, que foi a
solubilizacao. A segunda, traz informagoes sobre a etapa de deformacao plastica severa via

ECAP. Apés o material deformado via ECAP deu-se inicio a metodologia deste trabalho.

3.1.2 Solubilizacao

Conforme descrito por Sousa (2018), que processou o material de partida desta
dissertacao, a primeira etapa consistiu no tratamento térmico de solubilizacao do material
original para condicionar a microestrutura do material fornecida pela empresa, e teve a
finalidade de obter uma microestrutura totalmente solubilizada para receber precipitados

finos nas etapas de precipitagao.

O equipamento usado foi um forno tubular da marca NOBODY de modelo informado
NBDO1200501C, localizado no laboratoério de ensaios mecanicos do IME. Durante todo o
processo foi usada atmosfera controlada positiva com géas argonio. O processo foi feito na

temperatura de 1000 °C com duracao de 1 hora.

As amostras foram submetidas a esta temperatura de encharque no tempo descrito
de modo a promover a dissolugdo dos precipitados que poderiam estar presentes na
microestrutura, como também ter-se a homogeneizacao. Apds isso, foi realizado resfriamento
rapido em agua para que pudesse impedir a formacao de qualquer processo de difusdo, o

que levou a obtencao de solugdo supersaturada.

3.1.3 Extrusdo em Canal Angular (CAP)

Conforme descrito por Sousa (2018), que processou o material de partida desta

dissertagao, a deformacao plastica severa teve como objetivo principal refinar severamente
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os graos gerando o aumento da resisténcia mecanica do material. O processo via ECAP
foi realizado no laboratério de deformagao plastica severa da Universidade Federal de Sao

Carlos, UFSCar.

As amostras foram refinadas em um canal de dngulo (®) de 120° e angulo de
curvatura (U) de 22°, e se¢@o reta dos canais circulares de 10 mm de didmetro, na rota Be.
Essa rota foi escolhida porque é a mais rapida para alcangar uma estrutura homogénea e

graos finos de contorno de alto angulo.

A matriz foi acoplada a um equipamento de ensaios universal da marca INSTRON
modelo 5500R, ocorrendo a extrusao das amostras através de um puncao. Conforme a
amostra era inserida no canal da matriz, era empurrada até atingir o segundo canal. Uma
segunda amostra era inserida e prensada, levando a extrusao completa da amostra anterior.
Esse processo se repetiu até 5 passes. A cada passe, pela rota Be, a amostra era usinada e

lubrificada com uma graxa a base de bissulfeto de molibdénio.

Na tabela 3.2 sdo mostradas as nomenclaturas das amostras e os nimeros de
passes aplicados durante o processo de ECAP, com seus respectivos valores de deformacao

equivalente.

Tabela 3.2 — Numero de passes aplicados nas barras durante o processo de.

PASSES Amostra Carga aplicada (Kgf) ¢ equivalente

1° C1X 1500 0,64
20 C2X 1500 1,28
3° C3X 2000 1,92
4° C4X 2000 (& 100) 2,56
5° C5X 2000 (& 100) 3,20

Fonte: Sousa (2018).

3.2 Meétodos

3.2.1 Forjamento Rotativo

A partir desta etapa comecou o processamento realizado neste trabalho. O for-
jamento rotativo teve como finalidade transformar o produto em arames. Foi escolhida
essa técnica por causa do comprimento da amostra nesta etapa do processo. Essa técnica
também contribuiu para um maior aumento na resisténcia mecanica porque provoca
encruamento no material. O forjamento foi realizado apds a deformagcao via ECAP, em
temperatura ambiente e em varios passes. Os detalhes de cada passe realizado durante o

forjamento rotativo estdo apresentados na Tabela 3.3.
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Tabela 3.3 — Detalhes de cada passe realizado durante o forjamento rotativo.

Diametro da

. Diametro apés % redugdo do didmetro Redugdo do didAmetro - ;
Passes matriz - % redugdo em area
conformacgédo (mm) (mm)
(mm)
inicio 10,08
1° 9,525 10,02 0,60 0,06 1,187
2° 8,712 9,12 8,98 0,90 17,157
3° 7,925 8,30 8,99 0,82 17,174
4° 7,112 7,63 8,07 0,67 15,493
5° 6,350 7,00 8,26 0,63 15,832
6° 5,842 6,34 9,43 0,66 17,968
I 5,334 5,89 7,10 0,45 13,692
8° 4,826 5,18 12,05 0,71 22,656
9° 4,369 5,10 1,54 0,08 3,065
10° 4,140 4,40 13,73 0,70 25,567
11° 3,937 4,32 1,82 0,08 3,603
12° 3,556 4,00 7,41 0,32 14,266
13° 3,175 3,50 12,50 0,50 23,438
14° 2,845 3,18 9,14 0,32 17,450
15° 2,540 29 8,81 0,28 16,835

3.2.2 Trefilacao

A trefilacao foi realizada apds o processo de forjamento rotativo com o objetivo de
aumentar a resisténcia mecanica e reduzir ainda mais o didmetro dos arames. Escolheu-se
a trefilagdo para a conformacao final do material pelo fato de conseguir atingir didmetro

de 2 mm, o que nao era possivel pelo processo de forjamento rotativo.

O processo foi realizado na unidade Escola de Engenharia de Lorena da Universidade
de Sao Paulo (EEL-USP). Todo o procedimento foi realizado na temperatura ambiente e
com o uso de 6leo lubrificante. Utilizou-se um equipamento homemade por banco reto,
acionamento elétrico da marca Varimot e motor da Weg. Os didmetros internos da sequéncia
de fieiras utilizadas foram: 2,9 - 2,7 - 2,5 -23-2,2 - 2,1 - 2,00 mm. Apds esse processo, a
amostra da ultima etapa foi entregue para a realizagao da caracterizagao contida nessa

pesquisa.

3.2.3 Envelhecimento

O tratamento de envelhecimento foi realizado apenas nas amostras apds todo
o processo de conformacdo mecanica, com finalidade de precipitar particulas finas e
dispersas. Esses precipitados contribuem para minimizar os efeitos negativos sobre a
condutividade elétrica. O forno utilizado foi o mesmo do tratamento de solubilizagdao. A
taxa de aquecimento foi de 10 °C/min. Os pardmetros das faixas de temperatura foram
determinados através de técnica de DSC ( Differential Scanning Calorimetry — Calorimetria

de Varredura Diferencial).

A faixa encontrada para realizar o tratamento térmico de envelhecimento foi de
250-350 °C. O resultado serd explicado na secao 4.1. Com isso, foi escolhido realizar o
tratamento em trés faixas de temperatura distintas: 250, 300 e 350 °C. Os tempos utilizados

para cada temperatura foram 0,5, 1, 1,5 e 2 h. Esses tempos foram escolhidos porque sao
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os mais utilizados e com os melhores resultados de acordo com a literatura (PURCEK
et al., 2016; LIANG et al., 2018; SOUSA et al., 2020; SHEN et al., 2022; XIAO et al.,
2022). As 12 amostras foram cortadas em um comprimento de aproximadamente 15 mm.
Na tabela 3.4 sdo mostradas a temperatura em fun¢do do tempo em que cada amostra foi

tratada.

Tabela 3.4 — Temperaturas em funcao dos tempos usados no tratamento de precipitagao.

Temperatura (°C) Tempo (h)

250 05 1 15 2
300 05 1 1,5 2
350 05 1 15 2

3.2.4 Caracterizacao

A caracterizacao foi realizada em todas as etapas do processo termomecanico. A
primeira caracterizagao realizada foi o DSC para que a faixa de temperatura ideal para
a precipitacao fosse encontrada. A caracterizacao das propriedades teve como finalidade
determinar as medidas de microdureza Vickers, condutividade elétrica pelo método de
quatro pontas, densidade de discordancias através de difracao de raios-X e tamanho de grao
através de difragao de elétrons retroespelhados (EBSD - Electron Backscatter Diffraction).

Nas subsecoes a seguir, os parametros para cada ensaio foram detalhados.

3.24.1 DSC

A utilizac¢ao da Calorimetria de Varredura Diferencial (DSC) teve como objetivo
verificar a faixa de temperatura na qual ocorre a precipitacao do material de estudo. O DSC
foi realizado em uma amostra deformada apods todo tratamento mecanico realizado. Com
isso, pode ser determinado faixas de temperatura para o tratamento de envelhecimento.
Combinada com os testes de dureza e condutividade elétrica, foi possivel determinar a

melhor condi¢ao de tratamento para a liga deformada.

O ensaio de DSC foi realizado no laboratério de biomateriais no Instituto Militar
de Engenharia. O equipamento utilizado foi da marca SHIMADZU modelo DSC-60 e o
software utilizado para a analise de dados foi o Origin. O material foi aquecido até 500°C
com taxa de 5°C/min. Para melhor compreensao da técnica, ela serd melhor explicada a

seguir.

A técnica chamada de DSC (Differential Scanning Calorimetry), consiste em medir
a diferenca da energia fornecida a uma amostra e da energia fornecida a um material de
referéncia em funcao da temperatura. Dessa forma, tanto a amostra quanto a referéncia
sao submetidas a mesma faixa de temperatura, que é programada no equipamento. Ao

sofrer alguma alteragao, o sistema se ajusta a fim de manter a temperatura igual nos dois
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materiais. Quando isso ocorre, essa compensacao € registrada através de picos em uma

curva (IANASHIRO, 2004; PAULA, 2006).

Portanto, através do DSC o comportamento do calor fornecido aos materiais é
observado. Assim, é possivel associar o comportamento exotérmico ou endotérmico que
ocorre na amostra com alteragbes quimicas e fisicas, como exemplo transformagoes de fase,
reagoes de 6xido-redugdo, decomposigoes entre outras (IANASHIRO, 2004; PAULA, 2006).
No caso deste trabalho, o interesse era associar os picos que fossem encontrados com as

precipitacoes.

A preparacgao das amostras foi realizada no laboratério de metalografia do IME.
Duas amostras foram cortadas na cortadora de disco (diamantado) metalografica de
precisao da marca STRUERS modelo MINITOM DK2750 em tamanhos com massa de
aproximadamente 3 mg. Apds o corte, as amostras foram levemente lixadas até atingirem
a massa de aproximadamente 2 mg. Em seguida, foram decapadas numa solugao de
Nital 4% em agua destilada. Ao final da preparacido, as amostras tinham a massa de

aproximadamente 2mg.

A anélise foi realizada utilizando dois cadinhos de aluminio com tampa para que a
amostra fosse armazenada em seu interior. Em um cadinho continha a amostra trefilada e
o outro permaneceu vazio para ser usado como referéncia. Para o ensaio, foi realizado um
ciclo térmico linear com faixa de aquecimento de 5°C/min até atingir a temperatura de 500
°C. Ao atingir essa temperatura, o equipamento foi resfriado. Na Figura 3.2 é mostrado
um gréafico do ciclo térmico que foi realizado no ensaio de DSC desta pesquisa, enquanto

na Tabela 3.5 sao mostrados os parametros e as condigoes utilizados no processamento.

Temperatura °C

Tempo

Figura 3.2 — Gréfico do ciclo térmico realizado no DSC.

Fonte: Préprio Autor.
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Tabela 3.5 — Parametros e as condi¢oes utilizados no processamento do DSC.

Parametros Condicao
Atmosfera Nitrogénio gasoso
Taxa de aquecimento 5 °C/min
Resfriamento Inércia no forno
Peso das amostras 2 mg

3.2.4.2 Microdureza Vickers

O ensaio de microdureza teve como objetivo investigar os valores de resisténcia
mecanica da amostra processada. As amostras foram cortadas nas se¢oes longitudinais
para encontrar os valores de microdureza do material. As amostras foram preparadas no
laboratério de metalografia no IME, utilizando a cortadora de disco (diamantado) metalo-
grafica de precisao da marca STRUERS modelo MINITOM DK 2750 com refrigeragao
durante todo o processo. As amostras foram lixadas nas lixas de granulometria de 400,
600, 1200, 2000, 2500 e 4000. Em seguida, foi realizado o polimento mecanico em pasta
de diamante de 1 pm. Todas as andlises foram realizadas no plano longitudinal ao meio

didmetro como mostra o esquema de corte das mesmas na figura 3.3.

L /)

Figura 3.3 — Esquema do corte feito nas amostras.

Fonte: Adaptado de (SOUSA, 2018).

O ensaio foi realizado utilizando a norma ASTM E384-16 para microdureza Vickers
sob uma carga de 0,05kgf durante 20 segundos. As medidas foram realizadas no centro das
amostras recebendo aproximadamente 5 indentagoes em cada amostra. O espacamento de
trés indentacdes entre uma e outra foi respeitado em todas as amostras. O equipamento
utilizado foi o OLYMPUS, modelo BX53M.

3.2.4.3 Condutividade Elétrica

Os testes de resistividade elétrica tém por objetivo investigar o desempenho da

condutividade elétrica durante todas as etapas do processo termomecanico. As medidas
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foram realizadas pelo método de 4 pontas, descrito na secao 2.1.1 da revisao bibliografica.

O ensaio foi realizado no laboratério de difracao de raios X do IME.

A condutividade foi analisada na secao longitudinal das amostras. Para o ensaio, as
amostras foram embutidas em resina polimérica nao condutora. Apds isso, foram lixadas
nas lixas de granulometria de 400, 600, 1200, 2000, 2500 e 4000. Em seguida, foi realizado

o polimento mecanico em pasta de diamante de 1 pm.

Os parametros utilizados na andlise foram de corrente de 100 mA, tensao de 300
mV e uma sonda com espacamento de 1 mm entre os 4 eletrodos. Toda a medigao foi
realizada no centro da amostra para que o efeito de borda fosse desconsiderado. Como
os calculos das medidas e resistividade elétrica dependem diretamente da geometria da
amostra, na tabela 3.6 sao mostrados o arranjo e a equacao utilizada para os calculos. A
equacao referente a geometria da tabela e os fatores de correcdo F1 e F2 sdo encontrados
no artigo de Girotto e Santos (2002).

Tabela 3.6 — Equacao gerada para a geometria das amostras.

Geometria da amostra Equacio

/} ,/) P = ngle

3.2.4.4 Densidade de Discordancias por Difracao de Raios X

A técnica de difracao de raios X (DRX) foi usada para avaliar a densidade de
discordancias da liga apds todas as etapas do processo termomecanico e estudar sua relagao

com a condutividade elétrica e a resisténcia mecanica.

Foi usado o difratometro (PANalytical, X'Pert Pro MPD), localizado no laboratério
de DRX nas dependéncias do IME, com radiacao CoKa (1,789 A) e um filtro de ferro. Os
ensaios foram realizados no modo #-20 acoplado e configuracao foco linha. A indexacao
dos picos foi realizada através do software X'Pert HighScore Plus. As condigoes utilizadas

no processo estao descritas na tabela 3.7.

Tabela 3.7 — Condigoes utilizadas no processo de DRX.

Parametros Valores
Radiagao Co (A =1,789 A)
Filtro Fe
Step size 0,03°
Time per step 100s

Scan range 45° - 120°
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O célculo dos valores de densidade de discordancias foi realizado pelo software
Convolutional Multiple Whole Profile, CMWP, que é encontrado gratuitamente no site
http://www.renyi.hu/cmwp. Esse programa foi desenvolvido por Gabor Ribarik e Tamés
Ungar, na Hungria, e descreve a forma e a largura dos perfis de difracdo por equagoes em
funcao das caracteristicas da microestrutura. O programa utiliza o método dos minimos
quadrados nao linear de Levenberg-Marquardt, para obter valores dos parametros esperados,

como por exemplo, o valor da densidade de discordancias.

Para preparar as amostras para o ensaio, as superficies das amostras referentes a
cada etapa de processamento foram lixadas nas lixas de granulometria de 400, 600, 1200,
2000, 2500 e 4000. Em seguida, foi realizado o polimento mecénico em pasta de diamante
de 1 pm. Ao final, para o alivio de tensoes superficiais geradas pelos processos mecanicos
de preparacao, as amostras passaram por polimento quimico. Esse polimento foi realizado
em soluc¢ao aquecida em aproximadamente 55 °C via imersao por cerca de 40 segundos.
Os reagentes utilizados foram (VOORT, 1984):

Tabela 3.8 — Parametros utilizados no polimento quimico.

Reagentes Temperatura Tempo de Imersao
1 parte de acido nitrico
PA (HNOy) 55 °C 40 s

1 % partes de acido
acético PA (CH;COOH)
% partes de acido
fosférico PA (H3POs)

3.2.4.5 Tamanho de Grao

Para avaliar a evolugdo do tamanho de grao nas etapas de refinamento foi utilizada
a técnica de EBSD para obter os valores dos graos encontrados nas microestruturas
processadas. Através do EBSD é possivel obter diversas informagdes microestruturais, mas
neste trabalho s6 foram obtidos tamanhos de grao através dos mapas de grao, porque o

objetivo era relaciona-los com a dureza e a condutividade elétrica.

As andlises foram realizadas através do Microscépio Eletrénico de Varredura (MEV)
da marca FEI modelo Quanta FEG 250. Esse microscopio possui um detector de EBSD
da marca Brucker acoplado em seu interior, e através dele é possivel realizar essa analise.

Este equipamento se encontra no laboratério de microscopia eletronica localizado no IME.

Para a preparacao, as amostras foram lixadas nas lixas de granulometria de 400,
600, 1200, 2000, 2500 e 4000 mesh. Em seguida, foi realizado o polimento mecanico em

pasta de diamante de 1 ym e depois polimento eletrolitico em uma solucao de 1 parte
1
2
parametros da analise sao mostrados na Tabela 3.9.

de metanol para 5 parte de acido nitrico PA durante 10s com voltagem de 3 KV. Os
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Tabela 3.9 — Parametros utilizados para analise de EBSD.

Parametros
Tensao 25 KV
Spot size 5
Aumento 1000 X
Distancia de trabalho 20 mm
Inclinagao 70°

Distancia do detector 16 mm
Inclinacao do detector  10,4°
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4 RESULTADOS

4.1 Avaliacao dos Parametros do Tratamento de Envelhecimento

Para encontrar a faixa de temperatura ideal para o tratamento de envelhecimento
da amostra apds todo o tratamento mecanico realizado, utilizou-se a técnica de DSC. O

pico de interesse da curva resultante da analise ¢ mostrado na Figura 4.1.
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Figura 4.1 — Pico da curva resultante da técnica de DSC.

Fonte: Préprio Autor.

Através da curva gerada, notou-se um pico bem definido de uma reacao exotérmica
em uma faixa de temperatura entre 250-380 °C. A explicagdo para a faixa de temperatura
encontrada estar menor que a de trabalhos como Liang et al. (2018), Sousa et al. (2020) e
Xiao et al. (2022) ¢é a grande deformacgao que foi imposta ao material. Isto estd de acordo
com o trabalho de Bourezg et al. (2020), que estudou diversas curvas de DSC do CuCrZr
deformado via ECAP e concluiu que a temperatura de pico diminui com o aumento da

deformagao imposta.

Em Kulezyk et al. (2018) também foi encontrado um comportamento semelhante
para a faixa encontrada neste trabalho. Por meio dos estudos dos autores Vinogradov e
Estrin (2018), Abib et al. (2015) e Bourezg et al. (2020) é possivel associar esse pico com o
processo de precipitacao dos complexos de CrZr do material. A técnica foi repetida cinco

vezes e em todos os resultados a curva esteve proxima da mesma faixa de temperatura.
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Com base no resultado gerado e nos artigos citados na secao 2.5 deste trabalho,
foram escolhidas as temperaturas de 250, 300 e 350 °C nos tempos de 0,5, 1, 1,5, e 2 h
para cada temperatura. Para definir a melhor condi¢ao de envelhecimento do material
deformado, foram feitas as avaliagdes de microdureza Vickers e condutividade elétrica. Os
resultados das medi¢oes de dureza podem ser vistos nas Figura 4.2 e 4.3 onde os valores
obtidos foram plotados em um grafico para que a variacao dos resultados fosse mostrada

com maior clareza.
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Figura 4.2 — Resultado dos valores de microdureza em func¢ao das condigoes de tratamento

térmico.
Fonte: Préprio Autor.
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Figura 4.3 — Resultado dos valores de condutividade elétrica em funcao das condigoes de
tratamento térmico

Fonte: Préprio Autor.
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Através das colunas do grafico na Figura 4.2 foi observado que para a temperatura
de 250 °C o valor da dureza aumentou de 131 HVO0,05 para 148 HV0,05 conforme o tempo
de tratamento foi aumentando. Para a temperatura de 300 °C foi observado que o tempo
de tratamento térmico nao gerou aumento significativo na dureza, que permaneceu na
faixa de 140-145 HV0,05 durante todo o tratamento nessa temperatura. Ja para a faixa de
350 °C o tempo de duracao do tratamento térmico influenciou no aumento da dureza, pois
essa aumentou significativamente de 130 HV0,05 para 152 HV0,05 conforme o aumento do

tempo de duragao do tratamento.

Em relagao a condutividade elétrica, para a temperatura de 250 °C a condutividade
elétrica obteve seu valor maximo de 68% IACS para o tempo de 1,5 h. Ainda nessa tempe-
ratura, para os tempos de 0,5 h e 1 h ficaram em 54% IACS e 53% IACS respectivamente
e, conforme o tempo de tratamento aumentou a condutividade subiu para 66% IACS
em 2 h. Para a temperatura de 350 °C houve uma queda da condutividade conforme o
tempo do tratamento aumentava. Foi obtido nessa temperatura uma queda significativa
de 69% IACS no tempo de 0,5 h para 60% IACS no tempo de 1 h. Apéds esse tempo de 1
h a mudanca da condutividade nao foi significativa, pois foram obtidos os valores de 62%
IACS para 1,5 h e 63% IACS para 2 h.

Ao contrario das outras condigoes, a temperatura de 300 °C obteve os melhores
valores de condutividade elétrica em todos os tempos de tratamento testados. Foi observado
que conforme o tempo de tratamento aumentou a condutividade caiu. Para o tempo de
0,5 h foi obtido 95% TACS e para 2 h foi obtido 77% IACS. Segundo Sundberg (1996) e
Vinogradov et al. (2002) para atender as necessidades da industria as ligas a base de cobre
para aplicagoes eletromecanicas devem apresentar uma condutividade elétrica acima de

75% TACS. Portanto, apesar dessa queda, o menor valor ja seria um resultado satisfatorio.

Como pode ser visto através dos resultados das tabelas e figuras, a melhor condicao
de envelhecimento foi observada para a amostra de 300 °C - 0,5 h. Portanto, esta condigao

foi escolhida como a ideal para a realizacao do tratamento de envelhecimento neste trabalho.

4.2 Evolucao da Condutividade Elétrica Durante Processamento

A resistividade elétrica do material foi medida em todas as etapas do processamento
termomecanico. Como a resistividade é o inverso da condutividade, com essa conversao
foi possivel obter os valores da condutividade elétrica de cada etapa realizada. Na Tabela
4.1 sao vistos os resultados da tensao que foi obtida através do método de 4 pontas. A
partir dessa tensao, foram calculados os valores da resistividade e condutividade elétrica. A
equacao usada para os cdlculos se encontra na Tabela 3.6 na subsecao 3.2.4.3 no capitulo
sobre Materiais e Métodos. Na Figura 4.4 os resultados foram plotados em um grafico

para que a tendéncia da condutividade elétrica seja melhor observada.
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Tabela 4.1 — Resultados de tensao, resistividade e condutividade elétrica obtidos durante
0 processamento termomecanico.

Amostras Tensdo (microvolts) Resistividade elétrica (ohm/m) %IACS

Solubilizada 0,370 + 0,005 2,17241-108 79%
5 Passes 0,542 £ 0,005 3,1867-10°® 54%
Forjada 0,950 + 0,005 4,08181-10°® 42%
Trefilada 1,900 + 0,005 4,1158-10°® 42%

Precipitada 1,475 + 0,005 1,81921-10°8 95%

Fonte: Préprio Autor.
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Figura 4.4 — Resultado dos valores de condutividade elétrica em fungao das condigoes de
tratamento térmico.

Fonte: Préprio Autor.

Como pode ser visto no grafico, o valor da condutividade elétrica diminuiu conforme
o material sofreu deformacao plastica. A queda mais acentuada foi da amostra solubilizada
para a amostra deformada em 5 passes de ECAP. Comparando a amostra deformada via
ECAP para a amostra forjada, a queda da condutividade também foi considerdvel, com uma
diferenca de aproximadamente 12% entre seus valores. J& comparando a amostra forjada
e a trefilada, a queda da condutividade se estabilizou, ou seja, aplicar mais deformacao

através da trefilacdo nao afetou tanto a condutividade.

Como era esperado, o tratamento de envelhecimento aumentou bruscamente o
valor da condutividade do material deformado. Esse aumento da condutividade ocorre por
causa dos precipitados finos e dispersos na matriz de cobre do material. A condutividade

aumentou de 42% TACS para 95% TACS, sendo este um resultado muito satisfatorio.
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4.3 Evolucdo da Dureza Durante Processamento

As medidas de microdureza Vickers foram obtidas em todas as etapas do processa-
mento termomecanico. Os valores obtidos sao mostrados na Tabela 4.2. Na Figura 4.5 os
valores de dureza os resultados obtidos foram plotados para melhor visualizagao de sua

tendéncia.

Tabela 4.2 — Resultado de Microdureza Vickers durante o processamento termomecanico.

Amostras Valores de Microdureza (HV 5)

Solubilizada 88+2
5 Passes 127+1
Forjada 13442
Trefilada 140+2
Precipitada 14341

Fonte: Préprio Autor.
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Figura 4.5 — Gréfico da evolugao da dureza durante o processamento termomecanico.

Fonte: Préprio Autor.

Como pode ser visto na Tabela 4.2 e na Figura 4.5, ap6s os 5 passes de ECAP
a dureza do material aumentou significativamente em relagao a amostra solubilizada. A
etapa de forjamento rotativo também contribui para um aumento na propriedade, o que ja
era esperado por causa do encruamento imposto na deformacgao. Ja na etapa da trefilacao,
também houve o aumento esperado, entretanto nao foi um crescimento tao acentuado em
relagdo a etapa do forjamento. Em relacao a etapa de precipitagao, esta nao contribuiu
efetivamente para o aumento da dureza do material. O material sofreu uma variagao

inexpressiva de 140 HV o5 para 143 HV gs.
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4.4 Densidade de Discordancias

Os valores de densidade de discordancias de cada etapa do processamento que

foram obtidos pelo ensaio de difracao de raios X sao observados na Tabela 4.3.

Tabela 4.3 — Valores obtidos para densidade de discordancias.

Amostras p (discordancias x 10'*/m?)

Solubilizada 0,23
5 Passes 29,33
Forjada 84,23
Trefilada 89,65

Precipitada 1,29

Fonte: Préprio Autor.

Como pode ser visto na Tabela 4.3, houve variagoes significativas entre a amostra
solubilizada para a amostra deformada por 5 passes de ECAP. A ordem de grandeza
da liga na primeira etapa de processamento aumentou de 10*® m? para 10*® m2. Esse
resultado era esperado por causa do aumento nos valores da dureza da liga processada.
Como foi explicado na secao 2.3, aumentar a resisténcia mecanica do material significa
dificultar o movimento das discordancias. Portanto, o aumento da dureza é coerente com

o aumento da densidade de discordancias.

Comparando a etapa de DPS com a etapa de forjamento rotativo, nota-se que
também houve o aumento na densidade de discordancias, que foi de 29,33-10* /m? para,
84,23-1014 /m?2. Apesar da ordem ter permanecido a mesma, o pequeno aumento refletiu no
aumento da dureza. Comparando as etapas de forjamento rotativo e trefilacio o aumento
na densidade de discordancias nao foi significativo. O valor foi de 84,23-10'/ m? para
89,65-10'/ m?, ou seja, sofreu uma variacdo insignificante. O resultado medido nessas
trés etapas mostrou que apesar de impor mais deformacao no material, a densidade de

discordancias estabilizou.

Apos tratamento de envelhecimento, o valor da densidade de discordancias reduziu
de 10' /m? para a ordem de 10'*/m?. Essa redugao era esperada e explica parcialmente o
aumento no valor de condutividade elétrica. A reducao das discordancias também mostra

que o tratamento de precipitagao teve resultado efetivo.

4.5 Avaliacao de Tamanho de Grao por EBSD

Através da técnica de Difracdo de Elétrons Retroespalhados, realizada na se¢ao
longitudinal das amostras, foram obtidos o mapa de grao, e o tamanho dos graos das
amostras processadas. Os tamanhos de grao das amostras solubilizada e 5 passes de ECAP

foram obtidos por Sousa et al. (2020), que também ¢é integrante deste grupo de pesquisa e
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uma das responsaveis pelo projeto em andamento. Essas duas amostras nao puderam ser

reanalisadas por causa de problemas técnicos no equipamento.

Na Figura 4.6 é mostrado o resultado da média ponderada dos tamanhos de graos
encontrados nas amostras analisadas. O histograma mostra o percentual de graos por
categoria encontrada. Foram considerados graos grandes aqueles com tamanho maior que

20pm, graos médios aqueles em uma faixa de 1-20 pum e graos pequenos menores que 1um.
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Figura 4.6 — Valores dos tamanhos médios de graos por classe da amostra forjada obtidos
através do EBSD.

Fonte: Préprio Autor.

Pela Figura 4.6 foi observado que a amostra forjada apresentou uma microestrutura
heterogénea por apresentar graos grandes, médios e pequenos. Foram analisados 5 graos
grande com tamanhos médios de 21,5um, 1709 graos com tamanhos de aproximadamente
4.24pm e 1129 graos com dimensao no entorno de 0,844pum. A partir desse resultado nota-se
que a area analisada da amostra forjada era constituida predominantemente por graos
considerados médios, representando 60% do total, e 39% de graos considerados pequenos,

como era o esperado. A média do tamanho de grao da amostra forjada era de 3 pm.

Na Figura 4.6 observa-se que a amostra trefilada também apresentou uma micro-
estrutura heterogénea composta por graos de tamanhos médios e pequenos. Através dos
valores encontrados percebe-se que os graos estao menores que a etapa anterior. Foram
analisados 665 graos com tamanho médio de 2,67 pym e 2.934 graos com tamanho aproxi-
mado de 0,703 pum. Na drea analisada, 19% da microestrutura era constituida por graos

considerados médios e 81% por graos considerados pequenos. O tamanho de grao médio
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era de 1 pm.

Através das informagoes contidas na Figura 4.6 também foi observada uma mi-
croestrutura heterogénea. Como nao era o objetivo deste trabalho, as caracteristicas dos
precipitados nao foram analisadas. Foram encontrados 564 graos com tamanho aproximado
de 4,53pm, 149 graos médios com tamanho préximo a 2,81um e 446 graos pequenos com
tamanho de cerca de 0,718 um. Na drea analisada, 60% da microestrutura era constituida
por graos considerados médios e 40% por graos considerados pequenos. O tamanho médio
do grao encontrado por de 2.8 pum. Esse resultado do aumento do tamanho de grao médio

pode indicar um possivel inicio de recristalizacdao de alguns graos que foram analisados.
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5 DISCUSSAO DOS RESULTADOS

Através das medidas de dureza e condutividade elétrica foi possivel caracterizar a
liga CuCrZr em cada etapa do processo termomecanico realizado pelo grupo de pesquisa.
Além disso, para o entendimento do comportamento das propriedades em cada etapa, foi
realizado o estudo das caracteristicas microestruturais resultantes. Portanto, para melhor
discussao desses resultados, essa secao foi dividida em trés subsegoes para que a relagao da
microestrutura com a dureza e condutividade elétrica pudessem ser explicadas de forma

mais detalhada.

5.1 Evolucao da Microestrutura

Para a evolugao microestrutural foram realizadas imagens de EBSD e densidade de
discordancias. Como citado na se¢ao 4.4, por problemas técnicos nao foi possivel realizar
as imagens das amostras como solubilizada e apds os passes de ECAP. Portanto, para esta
discussao foram usadas as imagens obtidas por Sousa et al. (2020), que é integrante deste
grupo de pesquisa e desenvolveu outro trabalho com o mesmo material. Na Figura 5.1 é
visto a evolugdo microestrutural da amostra onde (a) é como recebida pela empresa, (b) 1
passe de ECAP e (c) 5 passes.

Figura 5.1 — Evolugao microestrutural das amostras (a) como recebida, (b) 1 passe e (c) 5
passes.

Fonte: Adaptado de Sousa et al. (2020).
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A partir da referéncia da Figura 5.1 de Sousa et al. (2020) serd feita a anélise
microestrutural das amostras forjada e trefilada. Na Figura 5.2 sdo vistos os contornos de
grao formados nas amostras citadas devido e energia imposta nos processos de deformacao,

onde (a) é a amostra forjada e (b) a amostra trefilada.

Comparando a Figura 5.1 e a Figura 5.2 foi constatado que o grao diminuiu, como
era esperado. As imagens mostram a coexisténcia de graos que foram considerados médios
e pequenos nas amostras processadas. Essa coexisténcia pode ser explicada pelo modo
em que o grao é refinado nesse processamento. Novamente, foram considerados graos
grandes aqueles com tamanho maior que 20pm, graos médios aqueles entre 1-20 pm e

graos pequenos menores que 1pm.

Diversos artigos (HUGHES; HANSEN, 1997; MISHRA et al., 2007; SALIMYAN-
FARD et al., 2011) ao longo dos anos explicaram como o grao é refinado no sistema ECAP,
e quase todos entraram em concordancia. Alguns trabalhos como de Hughes e Hansen
(1997), Mishra et al. (2007), Salimyanfard et al. (2011), Morozova et al. (2018), Xiao et
al. (2022) encontraram mecanismos de rotacao dos graos, transformacgao de contornos de
baixo angulo em contornos de alto angulo e ruptura dos graos em graos menores similares

no refino dos graos via ECAP.

Na Figura 5.1 é possivel observar que os graos vao se alongando no sentindo da
extrusao conforme o material é deformado. Graos alongados também foram encontrados
em Hughes e Hansen (1997), Mishra et al. (2007), Salimyanfard et al. (2011), Purcek et al.
(2016), Liang et al. (2018), Morozova et al. (2018), Shen et al. (2022), Xiao et al. (2022).
Sabe-se que a deformacao plastica gera um aumento na densidade de discordancias e que
elas interagem umas com as outras e encontram outros defeitos na rede (DIETER, 1981).
No caso do ECAP, o defeito que parece ter mais influéncia no processo é o contorno de
grao. Por isso, Hughes e Hansen (1997) e Mishra et al. (2007) propuseram modelos em

que o refinamento dos graos ocorresse correlacionado com as discordancias.

Comparando a Figura 5.1(a) com a Figura 5.1(b) é possivel ver que ja no primeiro
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passo de ECAP os graos sofreram uma grande desorientacao. Quando essas duas figuras
sao comparadas com a Figura 5.1(c), a desorientagdo e a heterogeneidade dos graos ficam
mais evidentes. Ao mesmo tempo, o resultado da Tabela 4.1 mostra que a densidade
das discordancias aumentou nessas etapas de processamento. J4 na Figura 5.2, tanto em
(a) quanto em (b) fica evidente que foram gerados mais contornos de grao por causa do
encruamento, enquanto a densidade de discordancias vistas na Tabela 4.1 quase nao variou.
Portanto o processo de refino de grao desse tratamento mecanico até a etapa trefilada
pode estar ocorrendo concomitantemente com um processo de recuperagao dinamica.
Mecanismos semelhantes foram encontrados em Hughes e Hansen (1997), Mishra et al.
(2007), Salimyanfard et al. (2011), Purcek et al. (2016), Liang et al. (2018), Morozova et
al. (2018), Lei e Zhang (2020), Sousa et al. (2020), Shen et al. (2022), Xiao et al. (2022).

Dessa forma, pode ser deduzido que o refino do grao observado neste trabalho
aconteceu da seguinte maneira: conforme o material foi extrudado via ECAP os graos
foram ficando alongados no sentido da extrusao. Enquanto isso, as discordancias foram
se multiplicando. Como a deformacao imposta é severa, ocorrem rotagoes dentro de um
mesmo grao, transformando os contornos de baixo angulo em contornos de alto angulo.
Essas rotagoes vao gerando inicialmente subgraos dentro desse tinico grao, fragmentando-o
e formando novos graos (SILVA et al., 2006; SAHA; RAY, 2007). Conforme ocorre o
progresso da deformacao as desorientagoes dentro do grao aumentam, intensificando sua
fragmentacao. Devido a esse processo o refino do grao no primeiro passe de ECAP é
expressivo. Resultados semelhantes foram encontrados em Hughes e Hansen (1997), Mishra
et al. (2007), Salimyanfard et al. (2011), Purcek et al. (2016), Liang et al. (2018), Morozova
et al. (2018), Lei e Zhang (2020), Sousa et al. (2020), Shen et al. (2022), Xiao et al. (2022).

Apesar dos graos diminuirem durante as etapas do processamento, a densidade
de discordancias se estagnou a partir dos 5 passes de ECAP. Isso pode ser explicado
devido a uma possivel recuperacdao dinamica sofrida pelo material. O cobre possui energia
de falha de empilhamento (EFE) de moderada para alta. Sabe-se que materiais CFC’s
com alta e média EFE tendem a sofrer recupera¢ao dindmica porque isso é facilitado
pelo deslizamento cruzado (SOUSA, 2018; MURATA; NAKAYA; MORINAGA, 2008;
MIYAJIMA et al., 2015). Como a EFE do cobre é moderada, com o aumento de tensao
promovida pelo encruamento o processo de deslizamento cruzado ocorrera facilitando o
processo de recuperacao dinamica promovendo eliminagao de discordancias. Portanto,
existird de forma concomitante os processos de multiplicacao e eliminacao de discordancias
o que faz com que sua densidade fique estabilizada (DIETER, 1981).

Para analisar os contornos de grao na etapa apds envelhecimento, o mapa de grao

¢ mostrado na Figura 5.3.
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Figura 5.3 — Mapa de grao da amostra precipitada.

Nessa figura foi possivel ver que os graos continuaram com caracteristicas hete-
rogéneas, com graos médios e pequenos e alongados, ou seja, isso sugere que nao houve
recristalizagao segundo Purcek et al. (2016), Liang et al. (2018), Morozova et al. (2018),
Shen et al. (2022), Xiao et al. (2022). Além disso, os resultados de DSC relatados nos
trabalhos de Vinogradov et al. (2002), Abib et al. (2015) e Bourezg et al. (2020) mostraram
que a recristalizacao da liga CuCrZr deformada ocorre em temperaturas mais elevadas.

Portanto, o tamanho de grao da amostra precipitada esta consistente.

A densidade de discordancias do material apds a precipitagdo diminuiu para a
ordem de 10*/m?. Essa diminuicio est4 associada aos processos de recuperacio estdtica. A
recuperacgao € a restauracao de propriedades fisicas do material deformado a frio sem que
ocorra a formagao de novos graos ou seja sem alteracao da microestrutura de deformacao.
Dessa forma, esse fenomeno diminui os defeitos de ponto e densidade de discordancias sem
alterar as dimensoes dos graos que foram obtidas pelo refinamento. As propriedades mais
afetadas pela recuperacao sao aquelas mais afetadas pelos defeitos pontuais e de linhas,
por isso, apds o envelhecimento a condutividade elétrica aumenta consideravelmente e a
deformacao da rede cristalina provocada pelas discordancias reduz. Através dessa explicagao
sugere-se que a recuperacao foi a responsavel por manter os graos refinados que sao vistos
na Figura 5.3, aumentar a condutividade elétrica e reduzir a densidade de discordancias.
Portanto, a precipitacao e a recuperacao estatica ocorreram simultaneamente. Trabalhos
como os de Purcek et al. (2016), Liang et al. (2018), Sousa et al. (2020), Shen et al. (2022),
Xiao et al. (2022), encontraram resultados semelhantes onde a densidade de discordancias

diminuiu enquanto os graos continuaram refinados, pois nao houve recristalizagao.
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5.2 Evolucao da Dureza

Para entender a evolucao da dureza da liga processada, é necessario entender a
influéncia microestrutural nessa propriedade. Na Figura 5.4 é mostrado o grafico que

relaciona o valor da dureza com o valor da densidade de discordancia em cada etapa de

processamento.
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Figura 5.4 — Comportamento da dureza em relacao a densidade de discordancias.

Conforme ¢ visto na Figura 5.4 o maior percentual de aumento da dureza foi da
amostra solubilizada para a amostra 5 passes via ECAP, que também foi a etapa onde se
observou maior o valor da densidade de discordancias. Isso mostra que nestas etapas os
valores da dureza foram relacionados do aumento das discordancias. Da etapa 5 passes para
a etapa de forjamento rotativo, houve um pequeno aumento na densidade de discordancias,
apesar de ambas continuarem na ordem de 10 /m?, o que gerou um pequeno aumento na
dureza. Da amostra forjada para a trefilada a densidade de discordéancias ficou praticamente
estagnada e o mesmo aconteceu com a dureza. Xiao et al. (2022) encontraram resultados
semelhantes quanto a estabilizagdo das discordancias na rede cristalina e sugeriu que isso
ocorreu devido ao equilibrio entre o encruamento e recuperagao. Lei e Zhang (2020) e Sousa
et al. (2020) também encontraram resultados semelhantes e sugeriram que a estabilidade

da densidade de discordancias ocorre por causa de recuperagao dinamica.

Conforme foi visto na se¢do 5.1, o tamanho de grao diminuiu de forma expressiva
em todas as etapas do processo de deformacao. Entretanto, quando a densidade de
discordancias se estabilizou, o aumento na dureza foi inexpressivo. Isso sugere que o

aumento no valor da dureza dependeu mais da densidade de discordancias do que da
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reducao do tamanho do grao. Resultados semelhantes foram encontrados em Miyajima et
al. (2015) e Purcek et al. (2016).

Em relagao a amostra envelhecida, o valor da dureza teve uma leve variacao. Nessa
etapa do processo, o tamanho do grao continuou refinado com tamanho similar ao da etapa
trefilada, enquanto o valor da densidade de discordancias diminui. Esse resultado permite
inferir que a resisténcia que deveria diminuir com a queda da densidade de discordancias
deve ter sido compensada pela precipitagdo produzida pelo envelhecimento. Como os
precipitados de Cu e Cr estavam muito refinados, sugere-se que estes estavam dispersos na
matriz e contribuiram para a dureza da liga envelhecida, contrabalancando o efeito da

recuperacao estatica ocorrida.

5.3 Evolucao da Condutividade Elétrica

Para entender a evolucao da condutividade elétrica da liga processada, ¢ importante
que se entenda a influéncia microestrutural nessa propriedade. Na Figura 5.5 é mostrado o
grafico que relaciona o valor da condutividade com a densidade de discordancias em cada

etapa.
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Figura 5.5 — Comportamento da condutividade em relacao a densidade de discordancias.

Como ¢ visto na Figura 5.5 a maior redugao na condutividade ocorre na etapa da
amostra solubilizada para a amostra deformada via ECAP. A condutividade elétrica diminui
na presenca de defeitos que sdo criados na rede cristalina do material, principalmente
defeitos de ponto, contornos e discordancias. Esses defeitos degradam a condutividade

porque agem como centro espalhadores de elétrons. Essa afirmacao corrobora com o
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aumento da densidade de discordancias e aumento dos contornos de grao observados nas
etapas de deformagao. Resultados similares foram encontrados por Purcek et al. (2016),
Liang et al. (2018), Morozova et al. (2018), Sousa et al. (2020), Shen et al. (2022), Xiao et
al. (2022), entre outros.

Da etapa de 5 passes de ECAP para o forjamento rotativo, também houve uma
reducao significativa na condutividade. Essa redugao também pode ser relacionada com
a quantidade de defeitos que foram gerados no forjamento, principalmente aumento da
densidade de discordancias. O aumento dos defeitos de ponto, contornos e discordancias
gerados, provavelmente, gerou mais centros de espalhamento de elétrons, reduzindo a

condutividade da liga.

Entretanto, assim como observado como na dureza, quando a densidade de discor-
dancias se estabilizou aconteceu o mesmo com a condutividade. Portanto, esse resultado
pode estar associado com a recuperagao dindmica do material, assim como aconteceu
para a dureza. Ou seja, nesta etapa pode-se associar um equilibrio entre deformagao e
recuperagao dindmica como sugerido por Xiao et al. (2022). Além disso, esse resultado
mostra que a condutividade elétrica sofre mais influéncia da densidade de discordancias do
que do tamanho de grao, pois esse apesar de diminuir nao afetou o valor da propriedade
(XIAO et al., 2022).

Como era esperado, na etapa de envelhecimento ou precipitacao houve um aumento
muito expressivo na condutividade elétrica. Apesar da proposta inicial deste trabalho
ser nao degradar a condutividade, com o envelhecimento foi possivel aumenta-la para
proximo 94 %IACS. Essa melhora ocorre porque quando os elementos cromo e zirconio
sao retirados da forma de solucao sélida formando os precipitados, aumenta-se a distancia
entre os centros de espalhamento de elétrons de conducgao na rede cristalina. O efeito
da precipitacao na condutividade elétrica dos metais pode ser entendido ao comparar a
distancia entre as particulas de precipitados com o livre caminho médio de um elétron
de conducao. Para a maioria dos metais na temperatura ambiente a distancia entre as
particulas é muito maior que o livre caminho médio, portanto, seu efeito como centro
espalhador é quase desprezivel. Além disso, o processo de recuperacao estatica associado
ao envelhecimento e corroborado pela diminuicao de defeitos de ponto e de densidade de
discordancias, certamente contribuiu para este aumento de condutividade observado. Nos
trabalhos de Purcek et al. (2016), Liang et al. (2018), Morozova et al. (2018), Sousa et al.
(2020), Shen et al. (2022), Xiao et al. (2022) também foram encontrados valores melhores

de condutividade elétrica devido a precipitacao destes compostos citados.
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6 CONCLUSOES

Através dos resultados obtidos neste trabalho concluiu-se que:

o Através do processamento termomecanico via ECAP por 5 passes seguido de for-
jamento rotativo, trefilacdo e envelhecimento foi possivel aumentar a resisténcia

mecanica da liga de 88 HV g5 para 143HV o5.

o Através do processamento realizado a condutividade elétrica ndo degradou como
ainda foi possivel aumenta-la de 79,36 %IACS para 94,77 %IACS.

e Os resultados microestruturais mostraram que o processo termomecanico realizado
refinou significativamente o grao e gerou uma microestrutura encruada. Através
do tratamento térmico foi possivel manter a microestrutura refinada com possiveis

precipitados finos e dispersos na matriz.

o Os resultados mostraram que o aumento significativo da dureza do material foi mais

dependente da densidade de discordancias do que do refinamento dos graos.

e Com o envelhecimento ndo houve aumento expressivo da resisténcia mecanica porque
este ocorreu concomitantemente com o processo de recuperacao estatica devido
a alta densidade de discordancias gerada pelas etapas anteriores de deformagao,
mantendo os valores de dureza similares antes e apds a precipitacao. Entretanto, este
tratamento aumentou significativamente a condutividade elétrica, produzindo um

bom equilibrio entre essas duas propriedades.
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7 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTURQS

o Estudar os precipitados formados no tratamento de envelhecimento
o Estudar os contornos de grao formados no refinamento

o Investigar profundamente os aspectos da recristalizagao e da recuperagao apds a

trefilacao do material.
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