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RESUMO

O comportamento mecanico dos metais depende do processo de deformacao e das
caracteristicas do material em particular sua estrutura cristalina e energia de falha de
empilhamento (EFE). O objetivo deste trabalho é o estudo da influéncia da
deformacéo criogénica comparada com a temperatura ambiente (TA) e a taxa de
deformacéo nas propriedades mecéanicas do aluminio, cobre e prata, por meio de um
sistema termomecanico (estacdo XTMS instalada no Centro Nacional de Pesquisa em
Energia e Materiais CNPEM — Campinas — Brasil) que comtempla a difragéo de raios
X durante a deformag&o por ensaio de tracdo. Os resultados mostraram que a
temperatura criogénica tem-se um aumento da resisténcia e ductilidade simultaneo,
tendo um aumento de alongamento mais significativo na taxa maior. Também
apresenta um aumento na microdeformacédo e diminuicdo do tamanho médio de
cristalito causando um aumento na densidade de discordancias o qual sugere uma
supresséao parcial na recuperagao dinamica a baixa temperatura. O refinamento que
apresenta-se é maior a temperatura criogénica manifestando-se com um menor
tamanho de dimples nas superficies de fratura.

Palavras-chave: Deformacgao Criogénica, Energia de falha de empilhamento, Taxa
de deformacéo, Estrutura cristalina, Radiacdo Sincrotron, Difracdo de Raios X in situ.



ABSTRACT

The mechanical behavior of metals depends on the strain process and the
characteristics of the material, in particular its crystalline structure and stacking fault
energy (SFE). The objective of this work is the study of the influence of the cryogenic
strain compared to the room temperature (RT) and the strain rate the mechanical
properties of aluminum, copper and silver, by means of a thermomechanical system
(XTMS station installed at CNPEM National Center for Energy and Materials Research
- Campinas - Brazil) which considers X-ray diffraction during deformation by tensile
test.. The results showed that the cryogenic temperature has an increase of the
strength and ductility simultaneously, having a more significant increase of elongation
in the higher strain rate. It also shows an increase in microstrain and decrease in the
mean crystallite size causing an increase in discordance density, which suggests a
partial suppression in dynamic recovery at low temperature. The refinement that is
presented is higher at cryogenic temperature manifesting with a smaller size of dimples
in the surfaces of fracture.

Keywords: Cryogenic deformation, Stacking fault energy, Strain rate, Crystalline
structure, Synchrotron Radiation, X-Ray Diffraction in situ.
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1. INTRODUCAO

A obtencdo de metais e ligas com alta resisténcia e também com ductilidade e
tenacidade é um tema de grande interesse tecnolédgico. Os processos de deformacgéo
em temperaturas criogénicas podem induzir o refinamento da microestrutura, aumento
da densidade de defeitos e ativacdo adicional de mecanismos de deformacéo
melhorando propriedades como resisténcia mecanica e ductilidade, (EDALATI, 2014;
TOTH, 2014; DHAL, 2017) comparados com os deformados a temperatura ambiente.
(CHIEM, 1983; BODNER, 1994)

O presente estudo foi realizado em metais que se caracterizam pelas elevadas
condutividades térmica e elétrica, resisténcia a corrosdo e serem metais de aplicacdes
importantes ou atuarem como base de uma grande diversidade de ligas
(WOODCRAFT, 2005). Com estrutura cristalina cubica de fase centrada (CFC) e com
diferentes energias de falha de empilhamento (EFE); utilizou-se o aluminio, o cobre e
a prata possuem alta, média e baixa EFE respectivamente, possibilitando um estudo
comparativo. Utilizaram-se metais puros minimizando a influéncia da presencga de
impurezas, fases e as varidveis que podem influenciar nas propriedades mecanicas,
para melhor avaliar a influéncia da dos parametros investigados.

Investigou-se 0 comportamento mecéanico em diferentes condicbes de
temperatura e taxa de deformacdo no CNPEM (Centro Nacional de Pesquisa em
Energia de Materiais) de Campinas na estacdo XTMS (X-Ray Diffraction and
Thermomechanical Simulation) por meio de um ensaio termomecéanico simultaneo
com difracdo de raios X dedicada ao estudo de materiais metalicos sob condicfes
controlaveis de temperatura e pressao/deformacdo. No complexo de Laboratérios
Multiusuario da UEPG (CLABMU) realizou-se analise das superficies de fratura por
meio do microscépio eletrénico de varredura de alta resolucéo.

Relativamente poucas investigagfes ha sido realizadas com a capacidade de
realizar ensaio termomecanico simultaneo com raios X podendo obter varias
informacdes durante a deformacdo. Além disso os processos de deformacao
criogénica estdo sendo atualmente muito estudados para obter metais com melhores

propriedades mecanicas pelo que sao de gram interesse industrial.
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2. OBJETIVOS
2.1 OBJETIVO GERAL

Caracterizar por meio da utilizagéo da difracéo de raios x in situ 0 comportamento
mecanico de metais de estrutura CFC de diferentes energias de falhas de

empilhamento em temperatura criogénica.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Compreender os efeitos da temperatura e taxa de deformacdo no

comportamento mecéanico dos metais de interesse.

e Avaliar do efeito da energia de falha de empilhamento na deformacédo a

temperatura ambiente e criogénica.

e Analisar a influéncia da microdeformacdo e o tamanho de cristalitos nas

diferentes condicfes de deformacéo.

e Analisar e identificar as superficies de fratura das amostras via microscopia
eletrbnica de varredura (MEV/FEG).

e Discutir os fatores e condi¢cdes que influenciam na resposta mecéanica e

estrutural dos metais estudados.
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3. REVISAO DE LITERATURA

3.1 GENERALIDADES DOS METAIS

Neste trabalho estudaram-se metais ndo ferrosos com estrutura cristalina cubica
de face centrada (o aluminio, o cobre e a prata) que correspondem aos materiais mais
tipicos empregados fundamentalmente como condutores. Seguido do aluminio e do
cobre, a prata € o de maior condutividade, mas o seu uso como material elétrico &
muito limitado devido a seu alto custo além de ser um metal de baixa resisténcia
mecanica e muito ddctil. O cobre puro € o material mais utilizado como condutor
elétrico do que o aluminio e a prata, devido ao fato de que no estado puro possuir
maior dureza, alta ductilidade e maior capacidade de encruamento que o aluminio,
além de elevada resisténcia a tracao e estabilidade a corrosdo. O aluminio ocupa o
terceiro lugar por condutividade, mas tem uma densidade muito baixa entre os metais.
Ao selecionar um condutor é necessério considerar a resisténcia mecéanica do mesmo
(GOMES, 1987). Algumas propriedades fisico-quimicas e mecéanicas sao

apresentadas na Tabela 1.

TABELA 1 - Propriedades dos materiais de estudo

Propriedades ‘ Aluminio (Al) ‘ Cobre (Cu) | Prata (Ag)
Propriedades fisico-quimicas

Temperatura de Fuséo (°C) 660 1083 962
Temperatura de recuperacéo (°C) 198,12 325,46 288,57
Temperatura de recristalizacdo (°C) 200-600 375-650 250-500
Menor distancia Interatbmica (nm) 0,286 0,255 0,289
Energia de ativacéo para a 165 196 184
deformacéo, (kJ-mol)

Condutividade térmica (W/m.K) 299 388 498
Condutividade elétrica (S/m) 37, 7x106 58.108x108 63x10°
Raio atémico (nm) 0.143 0,128 0.126
Densidade (a 20°C) (g/cm3) 2,71 8,94 10,49
Propriedades mecéanicas

EFE (mJ/m?) 150 a 166 40a 78 16 a 22
Modulo de elasticidade (GPa) 62 125 74
Médulo de cisalhamento (GPa) 25 46 30
Tenséo de Escoamento (MPa) 117 333 289
Limite de resisténcia a tracéo 124 344 296
(MPa)

Fonte: Tabela adaptada de ASM, 1990; SMALLMAN, 2014.
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3.2 ESTRUTURA CRISTALINA

O presente estudo foi feito com metais de estrutura cristalina cubica de face
centrada que em geral tem baixa resisténcia mecénica mas alta ductilidade, e é
formada por um empilhamento de planos atémicos de maxima densidade atdbmica.
As discordancias se movimentam através dos planos mais compactos da familia
(111) que tem um vale menos profundo com isso a energia para escorregar €
menor. Nestas familias, pode ocorrer o deslizamento de parte dos planos com a
dissociacdo de discordancias em parciais que altera a ordem de empilhamento e
gera o que se chama falha de empilhamento. A este defeito cristalino esta
associada uma energia que esta relacionada com a distancia média entre as
discordancias parciais. A figura la apresenta a estrutura CFC, a figura 1b a
sequéncia de empilhamento e a figura 1c as dire¢bes (MEYERS 2009).

FIGURA. 1- a) Estrutura cristalina cubica de fase centrada, (b) Sequéncia de empilhamento, (c) Dire¢cfes

Fonte: Adaptado de MICHALAK, J. T, 1973.

3.3 DEFORMACAO PLASTICA DE METAIS CFC

Sabe-se que a capacidade de deformacao plastica do material depende da
capacidade das discordancias de movimentassem-se. A distribuicdo das
discordancias no metal deformado depende da estrutura cristalina, EFE, temperatura
e taxa de deformacdo. Em metais CFC com baixa energia de empilhamento (prata)
suas discordancias tem baixa mobilidade devido ao fato das discordancias parciais
estarem muito afastadas entre si, e tenderam a ter uma distribuicdo plana na

microestrutura como mostra a figura 2b. Por enquanto em metais de alta EFE (como
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o aluminio) as discordancias parciais estdo mais préximas umas a outras, onde as
discordancias tem maior mobilidade e a ocorréncias de aniquilacdo ou rearranjo de
discordancias sdo mais frequentes apresentando uma distribuicdo de discordancias
heterogénea (figura 2a) (CHINH, 2010).

FIGURA. 2 - Representacdo de células de discordancias distribuidas em grédo encruado (a)
Heterogéneo e (b) Homogéneo

TTillplia 1
R R P

T

ToT

Lyrddiqiiipiay

Fonte: Adaptado de PADILHA, 2005; HULL, 2011.

As direcdes e planos associados com o deslizamento e maclagéo correspondem
a um sistema com o maior tensdo cisalhante critica resultante e sédo diferentemente
orientados de um grao a outro em metais policristalinos. Em geral os processos de
deslizamento e maclacdo iniciam num grdo e sdo limitados ao grdo, e podem
facilmente ser distinguidos de aqueles ocorrendo em gréos adjacentes.

A deformacéo nao pode ser pensada como homogénea em qualquer gréo do
agregado. (DIETER, 1988) Quando um cristal simples é deformado, este é
usualmente livre para alterar sua forma pela acdo da forca externa. Esta liberdade
nao ocorre para graos individuais de um agregado policristalino que sdo submetidos
a forcas exercidas por cada um dos atomos adjacentes que esta-se deformando de
uma unica maneira.

Sera necessaria que a contiguidade deva ser mantida para que a deformacéao
continue e isso é uma consequéncia direta desta necessidade de que o processo de

deformacéo sera diferente em varias partes de um grdo em particular, levando ao
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desenvolvimento de ndo-homogeneidade de deformagéo em cada gréo e no policristal
de uma forma geral.

A deformacéo e forcas impostas entre os atomos vizinhos afetam a escolha e o
namero de sistemas deslizantes operando, portanto, existem duas consequéncias

importantes desta atividade de deslizamento:

e O processo de deslizamento e sua variagao dentro e entre gréos, determina
fortemente as microestruturas deformadas;

e As mudancas na orientacdo, consequéncia da plasticidade do cristal,
determinam as texturas de deformacédo (BOWEN, 2000; PETRYK, 2007).

3.3.1 Metais que se Deformam por Deslizamento

Metais de alta a média energia de falha de empilhamento, como o aluminio e o
cobre, sdo deformadas por deslizamento. Na maioria dos casos, a deformacao é
heterogénea porque os cristais geralmente trocam de orientagdo durante a
deformacéo, origina regides de orientacdo diferente que se desenvolvem dentro dos
graos originais. Esta subdivisdo do gréo ou fragmentacao, tem sido reconhecida ha
muitos anos, embora sO recentemente os aspectos das microestruturas resultantes
tornaram-se razoavelmente claros. Sabe-se que existe uma ampla gama de escalas
de comprimento, desde nandmetros a milimetros, nos quais a microestrutura é
dividida durante a deformacéo. (HATHERLY, 2004)

As principais caracteristicas das microestruturas metalicas deformadas de média
a alta energia de falha de empilhamento séo classificadas de acordo com o nivel de
heterogeneidade como mostrado na Figura 3, para uma amostra deformada num

plano de compresséo.
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FIGURA. 3 - Esquema microestrutural dum metal policristalino deformado por deslizamento. Os
diferentes rasgos sdo mostrados em uma escala em aumento: a) Discordancias, b)
Células de discordancias, c) bandas de deformacéo e transicdo dentro de um gréo, d)
bandas de cisalhamento

Células de
Discordancias

Bandas de
deformacao
C.

Bandas de
cisalhamento.

Fonte: Adaptado de HATHERLY, 2004.

Uma breve descricdo das caracteristicas e sua formacao durante a deformacédo

€ apresentada abaixo:

e Discordancias: podem existir discordancias de varias estruturas aleatérias
(Figura 3.3a), particularmente apds baixas deformacdes. Nos metais que nao
formam uma estrutura semelhante a uma célula, esse arranjo difuso de

discordancias é encontrado mesmo em grandes deformacgdes.

e Células ou Subgrdos: Em muitos metais, a maioria das discordancias
produzidas na deformacé&o formam os limites das células ou subgraos (Figura
3.3b), que sdo os menores elementos de volume na microestrutura deformada.
Algumas paredes celulares podem estar alinhadas ou ter orientagbes

diferentes.
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e Bandas de transicao: Verifica-se geralmente que os gréaos individuais dentro da
amostra, particularmente em materiais de grao grosso, sédo subdivididos em
grande escala durante a deformacéo (Figura 3.3c) em regides de orientacao
diferente como consequéncia dos esforcos ndo homogéneos transmitidos por
gréos vizinhos ou a instabilidade intrinseca do grdo durante a deformacgéo
plastica. As bandas de transicdo resultantes sédo deformadas em diferentes
sistemas de deslizamento e podem desenvolver orientagdes amplamente
divergentes. As regides estreitas entre as bandas de deformacao, que podem

ser difusas ou marcadas, sdo chamadas de bandas de transi¢ao.

e Bandas de cisalhamento: A Figura 3.3d mostra uma amostra policristalino na
qual a tensdo de cisalhamento intensa ocorreu em planos inclinados para o
plano de laminagdo. Essas bandas de cisalhamento, que séo de natureza n&o
cristalografica, poderiam passar por muitos grdos e até mesmo se espalhar
pela amostra. Essas bandas séo o resultado da instabilidade plastica e podem
ser consideradas equivalentes a formacdo do pesco¢o que ocorre num teste

de tragao.

3.3.2 Metais que sdo Deformados por Maclacao

O segundo mecanismo importante pelo qual os metais se deformam € o
processo conhecido como maclacdo. A maclacdo mecanica é uma deformacdo na
qgual parte de atomos da rede se movimentam conjuntamente de maneira paralela ao
plano conhecido como plano de maclagem (DIETER, 1988).

A Figura 4 mostra uma representacdo classica de uma macla. A figura 4a
representa uma secéo perpendicular da superficie numa rede cubica na qual o plano
de dimensionamento identificado como K1 é mostrado. Se uma tensdo de
cisalhamento for aplicada, o cristal apresentara uma faixa de dimensionamento em
torno do plano da macla Figura 4b. As regides acima e abaixo do plano de maclagem
nao sao deformadas. As referidas regibes que compartilharam planos de atomos na
banda de maclagédo formam uma imagem espelhada através do plano de maclagéo.
Em uma rede cristalina simples como esta, cada atomo na banda de maclacao é
movido por uma tenséo de cisalhamento homogénea a uma distancia proporcional a

sua distancia do plano de maclacao. Na figura 4b, os circulos ndo preenchidos indicam
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as posicOes originais dos atomos na rede cristalina que mudaram de posi¢do e 0s
circulos preenchidos séo as posi¢des finais desses atomos.

FIGURA. 4 - Deformacéo pelo sistema de maclagem. a) Representacao do plano de maclacao K1, b)
formacao da banda de maclac&o quando uma tensédo de cisalhamento é exercida

a)

Area n3o
deformada
b)

Areanio _|
deformada |

Bandade J
maclado

Area n3o
deformada |

Fonte: Adaptado de DIETER, 1988.

A deformacéo por maclacdo € geralmente mais dificil de ativar do que o
movimento de discordancias e € o principal modo de deformacdo que ocorre em
metais com estrutura cristalina de CFC com EFE <25mJm, embora também possa
ocorrer em metais CFC e CCC com valores altos EFE se a deformag&ao ocorrer a

baixas temperaturas e altas taxas de deformacé&o. Portanto, a baixas temperaturas, é
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comum a deformacédo ser causada por maclacdo, assim como em metais com baixo
ndamero de sistemas deslizantes e em metais com estrutura hexagonal. (BACON,
2001; WU, 2008).

3.3.3 Diferencas na Deformacao por Deslizamento e por Maclagéo

Existem caracteristicas que diferenciam a deformacdo por deslizamento e
maclacdo. No deslizamento, a orientacdo do cristal acima e abaixo do plano de
deslizamento é a mesma antes e depois da deformacéo, enquanto a deformacao por
maclacédo resulta em uma orientacdo diferente ao longo do plano de maclacao.
Considera-se que a deformacéo por deslizamento ocorra em mdultiplos espacamentos
atdmicos diferentes, ao passo que, ao unir 0s movimentos dos atomos, sdo muito
menores que uma distancia atdmica.

Outra distingdo € que o deslizamento ocorre em planos relativamente grandes,
enquanto que em uma regido maclada de um cristal, cada plano atdmico esta
envolvido na deformacao. Quéao rapidamente o modo de deformacéo é apresentado é
outro critério de distincdo, desde que maclas podem ser formadas em tdo pouco como
alguns microsegundos, enquanto o deslizamento requer um atraso de muitos
milisegundos antes de uma banda de deslizamento ser formada (HUMPHREYS, 1995;
WU, 2013; ZHAO, 2008).

3.4 MECANISMOS DE RESTAURACAO MICROESTRUTURAL

Existem muitas descricbes do comportamento mecanico dos metais. Os
mecanismos de restauracdo atuam de maneira diferente em cada material, mas em
geral sdo responsaveis pela ductilidade a altas temperaturas e as propriedades finais
do metal ou liga ao promover mudangas microestruturais. A microestrutura final apos
a deformacao depende principalmente do metal e de sua microestrutura caracteristica
(tamanho de grdo original, teor de soluto, tamanho e forma das particulas
constituintes) e depende da interacdo dos mecanismos restauragcdo dinamicos e
estaticos dadas com os parametros de deformacao: temperatura, tensdo, deformacéo
e velocidade de deformagéo.

O parametro mais importante em que a natureza do material tem o maior efeito
sobre o grau de recuperacdo é a energia de falha de empilhamento. Isso ocorre

porque em metais com alta energia falha de empilhamento, os fenédmenos de
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escalagem de discordancias e deslizamentos cruzados sdo mais faceis de se
apresentarem e estes s&o 0s principais mecanismos pelos quais a recuperacédo em
um material ocorre. Por causa do acima mencionado, quanto maior a energia de falha
de empilhamento em um metal, maior a recuperacgao. Por outro lado, em metais com
baixa energia de falha de empilhamento, a recuperacdo sera menor (HUMPHREYS,
2004; PANIGRAHI, 2011; XIAO, 2009).

3.4.1 Recuperagéo Dinamica

Eventos dindmicos sdo aqueles em que ocorrem mudangas microestruturais
durante a deformacdo. Os processos termomecanicos mais importantes sao o
encruamento, a recuperacao dinamica e a recristalizacdo dinamica. A difusdo é
ativada neste estagio de alta temperatura assim que as discordancias sdo ativadas
durante a deformacdo plastica. A microestrutura predominante da recuperagao
dindmica é uma estrutura bem definida de graos e sub-grdos. O nivel de tenséo
depende dos parametros de temperatura, deformacéo e velocidade de deformacéo.

Os mecanismos de recuperacdo dinamicos neutralizam o trabalho
experimentado na deformacéo plastica durante a deformacao. A forma das curvas de
tensdo-deformacéo indica os mecanismos de recuperacdo que estiveram ativos.
Diagramas de tensao-deformacdo de testes mecanicos caracterizam-se por um
aumento da forca de deformacé&o prossegue até um valor constante, como é mostrado
na figura 5 e esta estabilidade é determinada pelo equilibrio entre as gamas de
acumulacdo de discordancias do mecanismo de encruamento e reducdo de
discordancias por recuperacdo. As curvas de tensdo-deformacéo caracteristicas de
metais que sofrem recuperacdo dinamica e recristalizacdo dinamica distinguem-se
pelo aumento de valores de tensdo, até que eles atinjam um valor maximo, neste
passo a nucleacao de novos graos durante o curso da deformacéo. A curva de tensao
exibe um ponto maximo com uma queda subsequente para um estado de valores
estacionarios. O valor deste estado estavel representa o equilibrio entre o trabalho de
endurecimento, recuperagdo dindmica e recristalizagdo dindmica (KUHLMANN,
1998).
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FIGURA. 5 — Gréfico do encruamento por deformacgédo, recuperacdo dinamica e recristalizagao
dindmica. As setas do lado direito indicam como o pardmetro Zener-Hollomon muda
nos trés processos
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3 Recuperacdo dinamica
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>
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v

Deformacdo verdadeira

Fonte: Adaptado de VERLINDEN, 2007.

A curva tensdo-deformacao da figura 6, mostra que a recuperacdo dinamica
comeca com um aumento de tensdo a medida que as discordancias interagem e se
multiplicam. No entanto, & medida que a densidade de discordancias aumenta e,
portanto, a forca motriz, a taxa de recuperacdo também aumenta. Durante este
periodo, uma microestrutura de contornos de graos de baixo angulo e sub-gréos é
desenvolvida como na recuperacdo estatica. Numa certa deformacdo, a taxa de
encruamento por deformacdo e recuperacdo atinge um equilibrio dindmico, pois a
densidade de discordancias permanece constante e um valor constante de tenséo é
obtido, o que a diferencia da recuperacéao estatica na qual o metal aumenta ductilidade
(GAO, 2011; ZANG, 2009).
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FIGURA. 6 - Curva tensdo-deformacédo do processo de recuperacdo dindmica detalhando os aspectos
microestruturais
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Fonte: Adaptado de VERLINDEN, 2007.

3.4.2 Recristalizacdo Dinamica

Em metais com baixa energia de falha de empilhamento, a recristalizacao
dindmica pode ocorrer apdés ou simultaneamente com a recuperacdo dinamica.
Embora uma estrutura fraca de sub-grados seja formada durante o estagio inicial de
deformacédo, a densidade de discordancias continua aumentando a medida que a
deformacéo prossegue até atingir o valor critico. A alta densidade de discordancias
fornece a energia de deformacéao suficiente para que ocorra recristalizacéo dinamica.
Os elementos que sofrem um alto grau de recristalizacdo dindmica em ordem
decrescente sédo: Niquel, yFerro, Cobre e Prata.

Assim, em processos em que a recuperacao é lenta, como aqueles com baixa
ou meédia energia de falha de empilhamento, como cobre, niquel e ferro austenitico, a
recristalizacdo pode ser realizada quando uma condicdo de deformacao critica é
alcancada. Uma explicagdo geral do que seria recristalizacdo dindmica é a seguinte:
graos novos originam-se nos contornos de graos originais, mas a medida que o
material continua a deformar, a densidade de discordancias dos novos graos

aumenta, portanto a forca motriz para o crescimento de graos para, e 0S graos
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recristalizados acabam parando de crescer. Um fator adicional é a nucleacao de graos
nos contornos de graos de outros.

Como mostra a Figura 7 a curva tipica de um material que passa por
recristalizacdo dinamica geralmente exibe um pico amplo e o efeito de tamanhos
menores de grdos com maior deformacdo é mais evidente em deformacdes
relativamente pequenas. I1sso se torna menos Obvio a medida que a deformacgéo
aumenta e cessa em alguma deformacéo critica. Um tamanho inicial menor também
reduz o tamanho de grao recristalizado devido a um potencial aumento nos locais de
nucleacdo causado pelo aumento na area dos contornos dos gréos (KIM, 2007,

SHANMUGASUNDARAM, 2006; PANIGRAHI, 2010).

FIGURA. 7 - Desenvolvimento da microestrutura durante a recristalizacao dindmica (a) - (d) Tamanho
de grao longo inicial, (e) tamanho de grao inicial pequeno
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Fonte: Adaptado de MARTIN, 1997; VERLINDEN, 2007.
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O tamanho de gréo recristalizado € também dependente da temperatura. Em
baixas temperaturas, grdos mais recristalizados sao obtidos devido a menor
mobilidade dos contornos de gréo e consequentemente menor taxa de crescimento
dos graos recristalizados. Uma menor taxa de crescimento promove nucleacao
adicional durante a recristalizacdo, o que consequentemente resulta em gréos

recristalizados menores (ASM, Handbook v. 9, 2004).

3.5 ENSAIO MECANICO E DIFRACAO DE RAIOS X — SINCROTON

No Centro Nacional de Pesquisa em Energia e Materiais (CNPEM), em
Campinas, esta localizado o Laboratorio Nacional de Luz Sincrotron (LNLS) mostrado
na figura 8. Este consta de dois anéis para a geragao de radiacao sincrotron e cabines
experimentais (linhas de luz) que permitem a medicao simultanea de difragao de raios

X (DRX) enquanto estes sdo submetidas a condi¢cfes termomecanicas controladas.

FIGURA. 8 - Laboratério nacional de luz sincrotron

P N

Fonte: A autora.

A figura 9 apresenta o esquema do LNLS onde os elétrons comecam sua jornada
em um acelerador linear e sdo conduzidos a um acelerador (anel menor) onde eles

ganham velocidade e séo inseridos no anel maior (anel de armazenamento) com cerca
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de 30 m de diametro, onde circulam quase na velocidade da luz. Eles séo mantidos
girando no acelerador ao longo do dia, onde para ganhar e manter energia eles
passam por tubulagdes com vacuo e campos de raio frequéncia, ao passar por imas
ou magnetos especialmente desenvolvidos para mudar a trajetéria dos elétrons. Estes
sao forgcados a mudar o curso o que faz com que emitam uma luz de alto brilho (luz
sincrotron) (CNPEM, 2017).

FIGURA. 9 - Esquema do laboratério nacional de luz sincrotron

Fonte: A autora.

7

A luz sincrotron gerada pelos elétrons é direcionada para as cabines

experimentais. A cabine experimental XTMS (X-Ray Diffraction and
Thermomechanical Simulation) da figura 10, e dedicada ao estudo de materiais
metalicos sob condi¢cbes controlaveis de temperatura e pressao/deformacéo. O feixe
de raios X utilizado na estag&o precisa ser alinhado periodicamente e no momento
esse processo envolve varios softwares.

Esta cabine permite que o material de interesse seja submetido a uma alta gama
de condi¢cbes termomecanicas com alta precisao; espectros de difracdo com tempo

de aquisicdo entre cada espectro de ordem de alguns segundos. Os experimentos
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sdo programados com instrugdes sequenciais e sao sincronizados pelo software
Syncsim. Nele o usuério define as etapas experimentais, onde 0s parametros
térmicos, mecanicos e de aquisicdo de dados podem ser configurados de forma
independente (ABREU, 2014).

FIGURA. 10 - Estacéo de difragcao de raios X e teste mecanico XTMS

Fonte: A Autora.

3.5.1 DRX - Microdeformacéo e Tamanho do Cristalito

O perfil do pico de difracdo pode fornecer varias informacdes sobre o material.
O tamanho do cristal e distor¢cdes de rede sdo os principais fatores que afetam a
extin¢cdo do pico. O tamanho de gréo € uma quantidade especifica e as distor¢des de
rede estéo relacionadas com a distribuicdo dos espacamentos interplanares, que pode
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ser afetado pelos diferentes defeitos da rede, o efeito conhecido como
microdeformacéo. Este é caraterizado por pequenas variacbes de deformacdo na
rede. A figura 11 apresenta um esquema do efeito para um longo e curto alcance de
deformacao nos picos de difragao 280 correspondente ao angulo de Bragg para uma

rede nao distorcida, uma rede com macro deformacéo e outra com microdeformagao.

FIGURA. 11 - Esquema do efeito nos picos de difracdo com respeito a deformacéo

Nao distorcida Macrodeformacao Microdeformacao

Fonte: Adaptado de KRIVOGLAZ, 1969; UNGAR, 2004.

Entre os elementos microestruturais que causam microdeformacédo estdo
discordancias, falhas de empilhamento, maclag¢éo, contornos de gréo, contornos de
subgrao, heterogeneidade quimica, defeitos pontuais, precipitados e inclusdes. Estes
também causam distor¢Bes nos picos de difracao, assimetria de pico, alargamento de
pico anisotropico e mudancas na forma do pico. A Tabela 2 mostra o efeito de varios
elementos da microestrutura nos picos de difracdo (KRIVOGLAZ, 1969; UNGAR,
2004).
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TABELA 2 - Comportamento dos picos de difracdo com respeito a varios elementos da microestrutura

Aberracbes maximas
Fontes de Mudanca Alargamento Assimetria Alargamento Forma
deformacéo do pico do pico do pico do pico do pico
anisotropico
Discordancias X X X X
Falha de X X X X X
empilhamento
Maclagem X X X X X
Microtensdes X
Contornos de grédo X X
Subgréos X X
Tensd&o interna X
Heteroger_le|dades X X X
guimicas
Defeitos pontuais X
Precipitados e X X

inclusdes

Fonte: Adaptado de KRIVOGLAZ, 1969; UNGAR, 2004.

A largura total a meia altura dos picos de difracdo é causada pelo tamanho de
cristalito pequeno e microdeformagcdo nas amostras muito deformadas. A
microdeformacao reflete a evolugdo da microestrutura e a alta densidade de defeitos
de rede (principalmente densidade de discordancias) causada pela deformacéo
plastica. O tamanho médio do cristalito e a microdeformacdo podem ser calculadas
por diferentes métodos a partir do alargamento da linha de difracdo de raios X
(UNGAR, 1998).

As revisdo anterior abarca 0s temas mais sobresalientes, que permitem
compreender 0 comportamento mecanico dos metais estudados. A metodologia
usada e os resultados obtidos descreve-se nas secbes seguintes, onde se

complementam com a avaliacdo das propriedades mecéanicas.
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4. METODOLOGIA

Este capitulo descreve os materiais e técnicas experimentais usados durante a
realizacdo do trabalho. A etapa inicial apresenta o estado de entrega dos metais
correspondentes ao aluminio, cobre e prata, logo apresenta-se as técnicas utilizadas

para a avaliacdo dos fatores que influem nas propriedades mecanicas.

4.1 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

O procedimento experimental executado para o teste de tracdo com difracéo de
raios X in situ (Sincrotron) e as analises da superficie de fratura sdo mostrados na

Figura 12.

FIGURA. 12 - Esquema organizacional do procedimento experimental
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Fonte: A Autora.
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4.2 MATERIAL DE ESTUDO

Os materiais utilizados no presente estudo foram o cobre, aluminio e prata
comercialmente disponiveis. A tabela 3 apresenta as analises quimicas na UTFPR o
equipamento utilizado foi um espectrébmetro de emissdo Gtica, marca Shimadzu,
modelo PDA 7000. A partir do estado de recebimento a prata foi cortada e laminada
utilizando-se o laminador de laboratério Fenn, com diametro dos cilindros de 108mm
para obtencdo de uma chapa nas espessuras dos demais materiais em estudo. Os
corpos de prova de todos os materiais foram produzidos com dimensdes de 35 mm
de comprimento, 8 mm de largura e 1,5 mm de espessura, conforme mostrado na
figura 13 e posteriormente foram submetidos a recozimento. A tabela 4 apresenta os

parametros anteriormente mencionados.

TABELA 3 - Composicao quimica dos materiais de estudo. Composicdo em massa(%)

Material Al Cu Ag Si Fe Zn Cr Ca

Aluminio 97,136 - - 2,378 0,463 0,024 - -
Cobre - 98,498 - 1,227 - - - 0,274
Prata - 0,165 98,690 0,243 0,476 - 0,426 -

Nota: Al: Aluminio, Cu: Cobre, Ag: Prata, Si: Silicio, Fe: Ferro, Zn: Cinco, Cr: Crémio, Ca: Calcio.
Fonte: A autora.

TABELA 4 - Parametros do material de partida

Material de partida Recozido
Barra
Metal | Espessura )
secgao Temperatura | Tempo
chapa
quadrada
Aluminio 1,56 mm - 345°C 15 min
Cobre 1,73 mm 345°C 15 min
Prata - 30 mm 400°C 15 min

Fonte: A autora.
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FIGURA. 13 - Dimens®es e forma do corpo de prova adaptado

1.5

Fonte: A autora.

4.2.1 Anéalise Microestrutural

A caracterizacdo microestrutural foi feita nas cabecas das amostras de
aluminio e cobre. Estas foram submetidas ao processo de desbaste superficial
mediante o uso de lixa de 100, 220, 320, 400, 600 e 1500 mesh e posteriormente
polidas no sistema de eletro-polimento modelo Eletromet 4, da Buehler. A Tabela 5

apresenta a composicao dos eletrélitos utilizados no polimento eletrolitico.
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~ ~ Carga do
Amostra Proporcdes da solugéo Tempo (S) teste (volt) Amperes
800 ml de Etanol
60 ml de Acido Perclorico
Alumini 2 1
uminio (HCIO.) 5 .3
140 ml de agua deionizada.
250 ml de Etanol
5 | L L
Cobre 50 ml de A&cido Fosférico 90 24

(HsPOa4)
500 ml de 4gua deionizada.

Fonte: Adaptada de ASM, 2004.

A preparacdo e aplicacdo do ataque quimico foram baseados na informacao

apresentada na tabela 6.

TABELA 6 - Dados para a preparacéo e aplicagdo do ataque quimico.

Amostra Propor¢des da solugéo

Tempo de imerséo

4 ml de acido fluoridrico (HF-40%)
Aluminio 15 ml de &cido Cloridrico (HCI)
90 ml agua destilada.
5 g de Cloreto Férrico (FeCls)
Cobre 50 ml de &cido Cloridrico (HCI)
100 ml de agua destilada.

20s.

15s.

Fonte: Adaptada de ASM, 2004.

Para um exame prévio da microestrutura e morfologia das amostras foi utilizado

0 microscopio metalografico. A figura 14 mostra a micrografia do aluminio onde pode-

se apreciar uma estrutura monofasica de aluminio com uma distribuicdo irregular do

tamanho de gréo, observando-se frequentemente algumas inclusées dispersas na

matriz metalica. Estas inclus6es podem ser associadas com impurezas como silicio,

ferro e zinco, que foram detectadas pela analise quimica.
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FIGURA. 14 - Microestrutura de Aluminio recozido. Tomada mediante microscopia 6ptica

Fonte: A autora.

A Figura 15 apresenta a microestrutura do cobre, com gréos equiaxiais grandes
com algumas maclas de recozimento. Esta microestrutura é tipica do cobre recozido.
Durante o recozimento o crescimento dos graos de cobre é menos pronunciado que
no aluminio. Isto poderia ser atribuido ao aparecimento das maclas de recozimento

no cobre, porque elas limitam o crescimento de gréos.

FIGURA. 15 - Microestrutura do Cobre recozido. Tomada mediante microscopia Optica

Fonte: A autora.
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4.2.2 Ensaio Mecanico e Difracdo de Raios X in situ — linha XTMS

No presente trabalho utilizou-se o simulador termomecanico da linha XTMS

(Gleeble 3S50®) que permite a realizacdo de testes termomecanicos ocorrendo
simultaneamente com a difracdo de raios X. Isto possibilita o entendimento dos
mecanismos de deformacao e evolugcdo microestrutural nas diferentes condi¢cdes de
temperatura e taxa de deformacédo. A utilizacdo da fonte Sincrotron permite um maior
paralelismo do feixe e maior intensidade dos picos de difracéo, permitindo a obtencéo
de dados mais confiaveis. (ABREU, 2014., CNPEM, 2017).

A figura 17 mostra a camara da Gleeble 3S50®. A janela de DRX da camara foi
desenhada para que o feixe incidente possa alcancar a amostra. O goniémetro de
alta resolucdo esta montado ao redor do simulador, permitindo o posicionamento do

detector no angulo desejado com respeito do feixe incidente na superficie da amostra.

FIGURA. 16 - Camara da Gleeble 3S50®

/1 JANELA DIFRACAO DE RAIOS X
. = ] - ‘{‘!:‘. '

Fonte: A autora.
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Durante o ensaio, sdo medidas as for¢cas e a deformacao correspondentes até a
ruptura do corpo de prova. Para o teste no simulador termomecéanico Gleeble 3S50
em temperatura criogénica, os corpos de prova devem ser reprojetados. Como mostra
a Figura 18 foi desenvolvido um suporte para adaptar as amostras as garras do
Gleeble 3S50 para a realizacao de testes em baixas temperaturas. As garras de aco
adicionadas podem controlar a deformacéo na &rea central das amostras que séo

pequenas.

FIGURA. 17 - Conjunto de suportes adaptados as corpos de prova para utilizacdo na linha XTMS

Fonte: A autora.

Como se mostra na Figura 19, os suportes adaptados séo fixados nas garras de
uma maquina de ensaio para assegurar que o feixe de raios X ndo mude na aplicacéo
de esforcos crescentes na sua direcado axial. O sistema contempla um sistema de
resfriamento com nitrogénio liquido, com taxas de resfriamento de até -150°C/s, e
também permite um ajuste da temperatura sub uma atmosfera controlada, o sistema
de refrigeragéo evita diminuir o vacuo obtendo uma maior qualidade de dados de raios

X a temperatura criogénica. A resolucdo dos termopares é dependente dos

termopares utilizados e séo préximas de 0,2°C.



FIGURA. 18 - Suporte das amostras (montagem experimental)

Fonte: A autora.

4.2.2.1 Parametros e condicfes

Neste trabalho as medidas de difracdo foram realizadas usando dois
detectores posicionados a 365 mm de distancia da amostra, com angulos de
difracao para valores de 20 de 23 a 48 ° com tempos de aquisicdo em intervalos de
deteccado de 3 segundos como mostra a Figura 20. Os parametros utilizados para o

ensaio sao apresentados na Tabela 7.

FIGURA. 19 - Detectores e angulos de difracéo.
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Fonte: A autora.
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TABELA 7 - Parametros para ensaio na linha XRD1

Parametros Dados
Faixa de energia 12 KeV
Comprimento de onda 1,0332 A
Angulo de difragdo para valores de 28 23°a48°
Taxas de deformagéo 1x107%, 5x10* e 2x10
Temperaturas aproximadas 298K (TA) e 78K (TC)

Fonte: A autora.

O ajuste dos picos foi realizado por meio de uma fungédo gaussiana usando o
software IgorPro®. Durante os experimentos a superficie de difracdo é afetada pelas
mudanc¢as nas dimensdes da amostra, dependendo da temperatura e a tenséo. A
posicdo dos picos de difracdo é corrigido tendo em conta a mudanca homogénea ao
longo da secéo transversal da amostra (equacao 1).

sin(260bs)

A(26) = Tan™ ((§)C)( ) ®

sin(w)
A(20): Posigao do angulo corrigido

€: Deformacao da amostra

t: Espessura da amostra

g: Distancia entre o centro do detector e a regido irradiada da amostra.
200bs: Angulo observado.

W: Angulo do feixe incidente.

O fator da temperatura ndo foi considerado porque esta permanece constante
durante todo o teste. A temperatura € controlada por termopares fixos na amostra,
resultando em deformacéao induzida pela variacdo de temperatura praticamente nula.
Deste modo se pode calcular a microdeformagéo pela formula de Stokes e Wilson, de
acordo com a Equacdo 2. Onde: B é a largura a meia altura dos picos de difragao,

corrigidos pelo fator instrumental, e 8 é o angulo de difracao.

€= B/4 tan 6 (rad) (2)
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O tamanho de cristalito é estimado pela equacao 3 de Scherrer com anélises de
perfis; o fator instrumental foi determinado analiticamente com base em medidas

realizadas com padrdes de itria (Y203) de elevada pureza (HOYOS, 2018).

D =0,941/B cos © ()

A densidade de discordancias pode-se avaliar em base ao tamanho médio de
cristalito (d) e a microdeformacgao (€2)¥?, por meio da equacgdo 4, sendo b o valor
absoluto do vetor de Burgers (GONG, 2013).

_ 2V3 (eH)Y/?
dxrp b

(4)

Para obter as curvas de tensdo e deformacdo verdadeiras, na regido de

plasticidade uniforme, até o ponto de carga maxima, sdo utilizadas as seguintes

equacdes 5 e 6, onde Ji é a tensdo de engenharia e € a deformacado de engenharia.

ov = 0; (1+¢€) (5)
g=Ln (1 +¢g) (6)

A taxa de encruamento © € a inclinagéo da curva tensao-deformacéo e pode ser

definida pela equacéo 7 onde o é a tensao verdadeira e € a deformacgao verdadeira.

)
92(6_2:)5 <o 7)

O parametro Zener — Hollomon Z é geralmente usado para representar os efeitos
combinados da taxa de deformacdo e a temperatura de deformacao
pela seguinte equacdo 8, onde Q é a energia de ativagcdo para deformacao

relacionada para deformacéo, R é o constante dos gases ideais.

InZ=Iné¢+ > 8)
RT
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4.2.3 Analises Fractografica

A andlise da superficie de fratura da secéo transversal da zona de fratura dos
corpos de prova testados em temperaturas ambiente e criogénica, foi feita por meio
do microscopio eletrdnico de varredura de alta resolu¢cdo (MEV-FEG do inglés, Field
Emission Gun), modelo MIRA3, da TESCAN®, instalado no Complexo de Laboratorios
Multiusuario da UEPG (CLABMU). O objetivo das analises consiste em obter imagens
de alta resolugéo dos rasgos das superficies de fratura, onde a partir destas € possivel
calcular a reducéo percentual de &rea utilizando o software Image J. O calculo da
reducdo de area é feito pela equacao 9, que depende da area inicial (Ao) da sec¢éo

transversal do corpo de prova na area util e a area de fratura (Ar).

%RA =Ao—Af

x 100 9)

As ferramentas experimentais realizadas permitiram estudar o comportamento
mecanico de metais CFC sub deformacdo criogénica. Os resultados obtidos

apresentam a resposta mecanica dos metais avaliados.
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5. RESULTADOS

A seguir sdo apresentados os resultados obtidos dos testes para os metais
aluminio, cobre e prata em temperatura ambientes e criogénica para diversas taxas
de deformacgdo. S&o avaliadas a influéncia da temperatura de deformacao, taxa de
deformacéo e energia de falha de empilhnamento nas propriedades mecanicas de cada

material.

5.1 RESULTADOS DAS AMOSTRAS DE ALUMINIO (Al)

5.1.1 Efeito da Temperatura e Taxa de Deformacgao nas Propriedades Mecanicas

As figuras 20 e 21 apresentam as curvas de tensdo-deformacéo de engenharia
e verdadeiras para os testes de tracdo das amostras de aluminio com taxas de
deformacdo 1x10°s?, 5x10* st e 2x10* st em temperatura ambiente e criogénica,
respectivamente. Em ambas as temperaturas, a resisténcia mecénica e ductilidade
aumentaram com o aumento da taxa de deformacédo. Para cada taxa de deformacéo,
a diminuicédo da temperatura de deformacéo aumentou simultaneamente a ductilidade

e a resisténcia mecanica.

FIGURA. 20 - Curvas tensédo — deformacao do aluminio a 298K
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FIGURA. 21 - Curvas tenséo — deformacao do aluminio a 78K

240 - 240 - -

220 1x10°s” 220 1x107s
o ——5x10™s 5x10s”
q 2007 4 200 4 — 4t
= 2x10”7's” = _— 2x10”'s
< 180 1 Q. 1804 -
s .
= 1604 < 160 -~
© I -
£ 1401 ‘G 140
(7] he] g

120 4 S 120
e S v
@ 100 @ 100 / /
(0] > //
T 80+ o s+ ///
o @ //
WO 60 2 60 /j

[ //
T 40 = 40/
= /
20 20/
O T T T T T T 1 0 T T T T T T 1
000 005 010 015 020 025 030 035 000 005 010 015 020 025 030 035
Deformagéo de engenharia(mm/mm) Deformagéo verdadeira (mm/mm)

As propriedades mecanicas sdo resumidas na tabela 8. Observa-se que a
reducdo da temperatura de deformacéo provocou um aumento simultaneo oy, Ou, &t €
€u, em toda a faixa de taxas de deformacéo utilizada. O limite de resisténcia aumentou
33%, 39% e 37% nas taxas de 1x103s?, 5x10“ st e 2x10* st respectivamente. O
alongamento uniforme aumento de 37%, 35% e 27% com a diminui¢ao da temperatura
de deformacdo respetivamente para as mesmas taxas de deformacdo. Em
temperatura ambiente, o expoente de encruamento (n) aumentou ligeiramente com a
diminuicdo da taxa de deformacdo. Porém, o expoente de encruamento aumentou
com a diminui¢do da temperatura de deformacéo, sendo maior na taxa de deformacéao
mais alta. Este parametro avalia a sensibilidade do material ao encruamento medido

na regido plastica das curvas tensédo-deformacao verdadeiras (YANG, 2010).

TABELA 8 — Propriedades mecanicas do aluminio obtidas do teste termomecéanico nas diferentes
condicdes

£ T° Oy €t n Ou Aumento €u Aumento
(s (°K) (MPa) (%) (MPa) ou (%) (%) €u (%)
78 97,7 0,31 0,41 173,1 0,22
-3 ) 1 1 1 1
1x10 298 84,9 0,23 0,22 129,5 33,6 0,16 31,5
78 82,0 0,28 0,36 151,9 0,19
_4 1 1 1 H H
5x10 298 76,2 0,22 0,23 108,9 39,4 0,14 35,7
78 78,0 0,23 0,28 145,8 0,14
_4 L 7 7 H 1
2x10 208 64,6 0,21 0,26 106,4 37,0 0,11 21.3

Nota: ov: Limite de escoamento; &: Alongamento total; n. Expoente de encruamento; ou: Limite de
resisténcia a tracéo; eu: Alongamento uniforme.
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As taxas de encruamento (primeira derivada das curvas de tensdo-deformacao
verdadeiras) sdo apresentadas nas figuras 22 e 23, para as taxas de deformacao
1x103 s, 5x10% st e 2x10% s em temperatura ambiente e criogénica,
respectivamente. A taxa de encruamento é afetada pela temperatura. Observou-se
gue a taxa de encruamento diminui mais rapidamente para as amostras deformadas
em temperatura ambiente do que em temperatura criogénica. Isto resulta numa
diminuicdo do alongamento uniforme (intersecdo das curvas) para as amostras
deformadas em temperatura ambiente. As amostras deformadas em temperatura
ambiente, a maior inclinagcéo da taxa de encruamento no ponto de interse¢ao sugere

uma maior recuperacao dinadmica (DANIELLE, 2017).

FIGURA. 22 - Taxas de encruamento e curvas de tensdo-deformacéo verdadeiras do aluminio a 298K
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FIGURA. 23 - Taxas de encruamento e curvas de tensao-deformacao verdadeiras do aluminio a 78K
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5.1.2 Difragao de Raios X in situ

A figura 24 apresenta os mapas de difracéo testados em temperatura ambiente
e criogénica. Cada mapa € analisado com angulos de difracdo para valores de 23° a
33° e 34° a 44° cada 3 segundos, por tanto s6 foram analisados os picos (111), (200)
e (220). Nestes mapas, a intensidade crescente de difracéo € indicada pela sequéncia
de cores: azul, verde, amarelo, laranja e vermelho. Assim, cor azul indica baixa
intensidade dos perfis de difracdo, enquanto que a cor vermelha representa elevadas
intensidades atingidas pelos perfis. Em geral, o pico do plano (111) apresenta 0s
menores valores de intensidade e largura. Isto pode ser melhor observado figura 26.
Esta figura mostra os difractogramas obtidos dos planos (111), (200) e (220) para
valores de deformacédo referentes ao inicial, ao limite de resisténcia a tragcéo e &
alongamento total na taxa de deformacé&o mais rgpida a temperatura ambiente e
criogénica.

Nota-se que ha diferencas entre as interacdes e posi¢cdes dos picos, as
mudancas de intensidade em cada plano cristalografico séo indicadores qualitativos
de textura. Na figura 25, nota-se que as amostras deformadas apresentam o pico do
plano (220) mais intenso do que o (111), bem como o pico referente ao plano (200)

torne-se mais pronunciado.
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FIGURA. 24 - Perfis de difracdo de raios X em temperatura ambiente (esquerda) e em temperatura
criogénica (direita)
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FIGURA. 25 - Perfis de difracdo de raios X para trés valores de deformagcédo em temperatura ambiente
(esquerda) e em temperatura criogénica (direita)

30000 30000
298K Alongamento total | 78K Alongamento total
20000 |- 20000 |-
10000 - 10000
ol )\ I 0 | b
P1:111  P2:200 P3:220 P1:111  P2:200 P3:220
30000 L L 30000 . 1 . L .
Limite de resisténcia a tragéo | Limite de resisténcia a tragédo
-3 20000 - 20000 |-
©
o |
0
S 10000 - 10000 -
= A
0 LA L 0
P1:111 P2:200 P3:220 P1:111 : P3:22
30000 . L . L : 30000 . P2:200 . , P3:220
Deformagéo inicial | Deformagé&o inicial
20000 | 20000 |-
10000 - 10000 -
0 ! 0 J
P1:111 P2:200 ) , P3220 P1:111 P2:200 ) . P3:220
30 40 30 40
20 20

5.1.2.1 Curvas de microdeformacéo-deformacéo do ensaio termomecanico

A figuras 26 apresenta a microdeformacdo dos planos (111), (200) e (220) em
funcdo da deformacdo, com taxas de deformacdo de 1x10-3s?, 5x10%s, 2x10“st em
temperatura ambiente. Para o plano (111), a microdeformag&o tem um aumento lineal
nas trés taxas de deformacdo. Nos planos (200) e (220), este comportamento so é
observado na taxa maior. Nas taxas mais lentas, a microdeformacéo tem um aumento

oscilatorio durante a deformacéo, indicando a presenca da recuperacéo dinamica.
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FIGURA. 26 - Curvas Microdeformacao — deformacédo para o plano a) (111), b) (200) e c) (220) do
aluminio a 298K
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A figura 27 apresenta a microdeformacao dos planos (111), (200) e (220) em
funcdo da deformacdo, com taxas de deformacédo de 1x103s?, 5x104st, 2x10%s? a
temperatura criogénica. Para todas as condi¢cdes, a microdeformacdo dos planos
aumentou em funcéo da deformacéo. Isto indica a inibicdo da recuperacéo dinamica.
Este comportamento € mais notorio no plano (111), mostrando um aumento rapido da
microdeformacdo no comeco da deformacdo, o que reflexa a evolugdo da
microestrutura e a alta densidade de defeitos na rede principalmente de discordancias

causada pela deformacéo plastica.

FIGURA. 27 - Curvas Microdeformacdo — deformacédo para o plano a) (111), b) (200) e c¢) (220) do
aluminio a 78K
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5.1.2.2 Tamanho médio de cristalito em funcdo da deformacao

As figuras 28 e 29 apresentam o tamanho médio de cristalito dos planos (111),
(200) e (220) em funcdo da deformagédo em temperaturas ambiente e criogénica,
respectivamente. Para cada temperatura foram avaliadas trés taxas de deformacéo:
1x103s?, 5x104st, 2x104s2,

As amostras testadas em temperatura criogénica apresentam uma maior
diminuicdo do tamanho de cristalito que as testadas em temperatura ambiente. Isto
pode estar correlacionado com a maior ductilidade (XU, 2015). Porém, a cinética do
tamanho de cristalito em funcéo da deformacao apresenta um comportamento similar
nas duas temperaturas, mostrando uma diminuicao forte ao inicio. A diminuicdo do
tamanho do cristalito sugere a diminuicdo do tamanho dos graos. Durante a
deformacéo, os graos sao refinados gradualmente via manipulacéo das discordancias
e formacao de células de discordancias, fenbmeno dado pela menor mobilidade dos
limites de gréo a baixas temperaturas e altas taxas de deformacéao e diz menor taxa
de crescimento (HUANG, 2011).
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FIGURA. 28 - Curvas tamanho médio do cristalito — deformacé&o do aluminio a 298K
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FIGURA. 29 - Curvas tamanho médio do cristalito — deformacéo do aluminio a 78K
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5.1.2.3 Densidade de discordancias

As figuras 30 e 31 mostram a densidade de discordancias com respeito a
deformacéo, em temperatura ambiente e criogénica, respectivamente, com taxas de
deformacédo 1x10-3s?, 5x104st, 2x104s™. A densidade de discordancias
aumentou em funcdo da deformacdo, para as trés taxas de deformacdo. O
comportamento foi similar para todas as condi¢cbes testadas, aumentando

linearmente. A diminuicdo da temperatura e o aumento da taxa de deformacao
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permitiu atingir maiores valores da densidade de discordancias. Este comportamento
€ 0 esperado para o aluminio devido a promocao da geracéo de discordancias com o
aumento da resisténcia do material durante a deformacéo. A temperaturas menores e
taxas de deformacdo maiores, 0s processos de recuperacdo estdo menos ativados,

permitindo um maior acumulo de discordancias (YANG, 2010).

FIGURA. 30 - Densidade de discordancias — deformacao do aluminio a 298K
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FIGURA. 31 - Densidade de discordancias — deformacéo do aluminio a 78K

o —v—1x107"

o
1

IN
1

N
1

Densidade de discordancias x10"* (m

o

T T T T T
0,0 0,1 0,2 03
Deformacgao de engenharia (mm/mm)



57

5.1.3 Andlise de Fratura com Microscopia Eletrdnica de Varrido

As figuras 32 e 33 apresentam as micrografias da superficie de fratura em
temperaturas ambiente e criogénica, respectivamente para cada taxa de deformacéo
investigada. Todas as superficies de fratura apresentam microcavidades, as quais sdo
tipicas de uma fratura dactil. H4 uma combinacao de dimples finos (seta de cor azul)
e grosseiros (seta de cor verde). A formacao de microcavidades pode ser associada
ao empilhamento de discordancias e contornos de grdo os quais formam dimples
(CETLIN, 1981). Entretanto, o tamanho do gréo foi menor em temperatura criogénica.
Isto pode estar associado com o aumento da densidade de discordancias, as quais
limitam o crescimento do tamanho dos dimples. (SHAHSAVARI, 2015).

FIGURA. 32 - Superficie de fratura das amostras de aluminio nas diferentes taxas de deformacéo a
298K
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FIGURA. 33 - Superficie de fratura das amostras de aluminio nas diferentes taxas de deformacéo a
78K
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Um comportamento interessante estad relacionado com a relacdo entre o
alongamento e a reducédo de area: as amostras testadas em temperaturas criogénicas
apresentam maiores alongamentos total e uniforme que a temperatura ambiente,
porém a reducédo de area na fratura mostra uma tendéncia oposta. O porcentagem de
reducdo da area apresentado na tabela 5.2 foi menor o que € esperado em materiais

ddcteis.

TABELA 9 - Redugéo de area nas superficies de fratura do aluminio

- )
(OTK) (Sa_l) % RA
1x103 72,7
298 5x10+ 73,7
2x10 64,6
1x10° 68,8
78 5x10 68,6
2x10 67,2

Nota: RA: Redugdo de area.
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5.2 RESULTADOS DAS AMOSTRAS DE COBRE (CU)

5.2.1 Efeito da Temperatura e Taxa de Deformacéo nas Propriedades Mecanicas

As figuras 34 e 35 apresentam as curvas de tensdo-deformacédo de engenharia
e verdadeiras para os testes de tracdo das amostras de cobre com taxas de
deformacdo 1x102s?, 5x10% st e 2x10“ st em temperatura ambiente e criogénica,
respectivamente. A temperatura criogénica apresenta um aumento na resisténcia
mecanica e um ligeiro aumento da ductilidade total. Em relacédo as diferentes taxas
de deformacéo testadas, estas ndo tém influéncia significativa no valor da resisténcia
e ductilidade a temperatura ambiente.

FIGURA. 34 - Curvas tensédo — deformacao do cobre a 298K
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FIGURA. 35 - Curvas tenséo — deformacéo do cobre a 78K.
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As propriedades mecanicas estao resumidas na tabela 10. Em temperatura
criogénica mostra-se um aumento dos diferentes resultados apresentados. Também
indicam as variacdes da resisténcia a tracdo e o alongamento uniforme com a
diminuicdo da temperatura, com um aumento de resisténcia de cerca de 39%, 42% e
40% para taxas de velocidades de 1X103, 5X104 e 2X10%s%, respetivamente e um
aumento de 47%, 41% e 35% no alongamento uniforme. Nas diferentes taxas de
deformacéo, as propriedades mecéanicas nao tiverem uma variacao significativa. O
expoente de encruamento aumento em temperatura criogénica e foi maior em

comparacao com o aluminio.

TABELA 10 - Propriedades mecénicas do cobre obtidas do teste termomecénico nas diferentes

condi¢cdes
€ To Oy €t N Ou Aumento €u Aumento
(sh (°K) (MPa) (%) (MPa) Ou (%) (%) €u (%)
78 216,6 0,38 0,46 318,5 0,28
-3 H H H H il
1x10 298 167,8 0,35 0,35 227,9 39,7 0,19 41.3
78 223,6 0,37 0,37 321,6 0,24
-4 H ) ) ) il
5x10 298 160,5 0,32 0,32 225,4 42,6 0,17 al.2
78 209,0 0,35 0,41 310,7 0,27
-4 H ) ) ) il
2x10 298 159,1 0,33 0,35 220,9 40,6 0,21 35,0

Nota: Ov: Limite de escoamento; £t: Alongamento total; n: Expoente de encruamento; Ou: Limite de resisténcia a tragao;
€u: Alongamento uniforme.

As taxas de encruamento sdo apresentadas na figura 36 e 37, para as taxas de
deformacdo 1x103 s, 5x10“ st e 2x10* st em temperatura ambiente e criogénica.
Para este metal pode-se ver que também apresenta uma reducdo da taxa de
encruamento com o aumento da deformacgao, sendo esta diminuicdo mais lenta em
baixas temperaturas pelo que o inicio de empesco¢camento no corpo de prova é
atrasado. Isto sugere a inibicdo da recuperacdo dinAmica. Em comparacdo com o

aluminio teve um aumento maior da deformacéo total e uniforme.



FIGURA. 36 - Taxas de encruamento e curvas de tensao-deformacao verdadeiras do cobre a 298K
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FIGURA. 37 - Taxas de encruamento e curvas de tensdo-deformacéo verdadeiras do cobre a 78K
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A figura 38 apresenta os mapas de difracéo testadas nas diferentes condicoes.

Cada mapa é analisado com angulos de difracdo de 28° a 38° no primeiro detector e

38° a 48° para o segundo detector cada 3 segundos, sendo analisados os picos (111),
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(200) e (220). A intensidade de difracé@o €é indicada pelas cores: azul, verde, amarelo,
laranja e vermelho. Assim, cor azul indica baixas intensidades e a cor vermelha
elevadas intensidades atingidas pelos perfis. O pico do plano (200) tem a menor
intensidade em comparac&o com 0s outros planos. Isto pode ser observado na figura
39, que mostra os difractogramas obtidos dos trés planos para trés valores de
deformacdo na maior taxa de deformacgéo a TA e TC. Em relagcdo com o aluminio, as
amostras deformadas apresentam o pico do plano (111) mais intenso do que o (200),
bem como o pico referente ao plano (220) torne-se mais pronunciado.

FIGURA. 38 - Perfis de difracdo de raios X em temperatura ambiente (esquerda) e em temperatura
criogénica (direita)
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FIGURA. 39 - Perfis de difracdo de raios X para trés valores de deformacdo em temperatura ambiente
(esquerda) e em temperatura criogénica (direita)
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5.2.2.1 Curvas de Microdeformacéo-deformacgéo do ensaio termomecanico

A figura 40 apresenta a microdeformacao dos planos (111), (200) e (220) em
funcdo da deformacdo, com taxas de deformacdo de 1x1073s?, 5x104s", 2x104st a
temperatura ambiente. No caso do cobre a microdeformacéo € mais constante durante
a deformacédo nas diferentes taxas de deformacédo, tem um aumento ao inicio mais

significativo no plano (200) do que os planos (111) e (220).



64

FIGURA. 40 - Curvas Microdeformacéo — deformacéo para o plano a) (111), b) (200) e c) (220) do cobre
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A figura 41 apresenta a microdeformacao dos planos (111), (200) e (220) em
funcdo da deformacdo, com taxas de deformacédo de 1x103s?, 5x104st, 2x10%s? a
temperatura criogénica. No caso da temperatura criogénica a microdeformacéo tem
um aumento mais significativo ao principio da deformacéo nos planos (111) e (200)
sendo logo é constante durante a deformacgéo, associado a supresséo parcial dos
mecanismos de recuperacgdo dinamica. No plano (220) nas trés taxas de deformagé&o

a microdeformacao € constante, no comeco o aumento é pequeno.

FIGURA. 41 - Curvas Microdeformacéo — deformacéo para o plano a) (111), b) (200) e c) (220) do cobre
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5.2.2.2 Tamanho médio de cristalito em funcéo da deformacao

As figuras 42 e 43 apresentam o tamanho médio de cristalito dos planos (111),
(200) e (220) em funcdo da deformagédo em temperaturas ambiente e criogénica,
respectivamente. Para cada temperatura foram avaliadas trés taxas de deformacéo:
1x103s?, 5x10%s?, 2x10“st. Para o cobre a diminuicdo média do tamanho de
cristalito € pequena, € diz, permanece mais constante nas diferentes condi¢des

testadas.

FIGURA. 42 - Curvas tamanho médio do cristalito — deformacdo do cobre a 298K
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FIGURA. 43 - Curvas tamanho médio do cristalito — deformacao do cobre a 78K
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5.2.2.3 Densidade de discordancias

As figuras 44 e 45 apresentam as curvas de densidade de discordancias para as
diferentes taxas de deformacdo em temperatura ambiente e criogénica,
respectivamente. A temperatura ambiente observa-se que a densidade de
discordancias tem um aumento até uma deformacao aproximada de 0,3% para uma
taxa de deformacéo de 1x103s? e de 0,2 % para as demais taxas de deformacédo, e
logo diminui. Quando o material é sometido a deformacédo plastica, ocasiona um
aumento na densidade de discordancias, e quando este ndmero alcanca o valor
méaximo produto da diminuicdo do tamanho de cristalito, as discordancias tendem a
anularem entre si, provocando a diminuicdo da densidade das mesmas (AGUILAR,
2005; WILLIAMSON, 1953).
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FIGURA. 44 - Densidade de discordancias — deformacao do cobre a 298K
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FIGURA. 45 - Densidade de discordancias — deformacéo do cobre a 78K
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5.2.3 Andlise de Fratura com Microscopia Eletrénica de Varrido

As figuras 46 e 47 apresentam as micrografias da superficie de fratura a
temperatura ambiente e criogénica nas diferentes taxas de deformacéo testadas. Nas
diferentes superficies de fratura ha presencia de dimples, o que indica uma fratura
dactil. Em temperatura criogénica o tamanho dos dimples é menor em comparacao
com temperatura ambiente. Para as diferentes taxas de deformacdo nao tem uma

variagdo notdria do tamanho dos dimples.

FIGURA. 46 - Superficie de fratura das amostras de cobre nas diferentes taxas de deformacéo a 298K
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FIGURA. 47 - Superficie de fratura das amostras de cobre nas diferentes taxas de deformacéo a 78K
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Na tabela 11 é apresentada a reducdo de area a partir das micrografias da
superficie de fratura. Em temperatura criogénica a reducao de area € ligeiramente
menor do que temperatura ambiente. Para taxas de deformac@o maiores obtém-se

uma reducédo de area menor em ambas temperaturas.

TABELA 11 - Reducao de area nas superficies de fratura do cobre

T°(°K) | é(s) | %RA
1x10-3 70,0

298 5x104 71,9
2x104 74,1

1x103 67,3

78 5x104 70,8
2x104 72,2

Nota: RA: Reducéo de area.



71

5.3 RESULTADOS DAS AMOSTRAS DE PRATA (AG)
5.3.1 Efeito da Temperatura e Taxa de Deformacéo nas Propriedades Mecanicas

As figuras 48 e 49 apresentam as curvas de tensao-deformacéo de engenharia
e verdadeiras para os testes de tracdo das amostras de cobre com taxas de
deformacdo 1x1073s?, 5x104s?, 2x104s?, em temperatura ambiente e criogénica,
respectivamente. No caso da prata tem comportamento similar aos metais anteriores,
onde tem um aumento de resisténcia mecanica e ductilidade simultaneo. O metal
endurece progressivamente a medida que aumenta a deformacdo plastica, a
inclinacdo da curva até o limite resisténcia pode implicar que ndo apresenta
fendbmenos de recuperacao nem recristaliza¢do dinamica e tem maior encruamento a
baixa temperatura. Observa-se um comportamento quase linear nas curvas tensao-
deformacéo, sugerindo deformacao por maclagem (GUBICZA, 2010).

FIGURA. 48 - Curvas tenséo — deformacao da prata a 298K
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FIGURA. 49 - Curvas tensdo — deformacdo da prata a 78K.
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As propriedades mecénicas sao resumidas na tabela 12. A deformacéo realizada
a temperatura criogénica apresenta um aumento no limite de escoamento, resisténcia
a tracdo e no alongamento total e uniforme, relacionado com um aumento simultaneo
da resisténcia e da ductilidade nesta temperatura de deformacdo. O limite de
resisténcia na taxa de 1x103s1, 5x10“4s? e 2x10* s teve um aumento de 45%, 51%
e 128%, respectivamente. Enquanto ao alongamento uniforme teve um aumento de
58%, 59% e 43%, respetivamente. Pode-se ver que para as trés taxas de deformacao
estudadas, apresentam uma pequena influéncia em temperatura criogénica. Ao
diminuir a temperatura de deformacdo o expoente de encruamento é maior, e a
deformagé&o que pode experimentar a amostra uniformemente em toda sua extensao

antes do pescoco aumenta.

TABELA 12 - Propriedades mecénicas da prata obtidas do teste termomecénico nas diferentes
condicdes

£ To Oy €t N Ou Aumento €u Aumento
(sh (°K) (MPa) (%) (MPa) Ou (%) (%) €u (%)
78 118,52 0,74 0,35 249,9 0,65
1x103 ' ' ' ' 44,9 ' 58,5
x 298 111,73 0,49 0,27 172,5 0,41
78 124,4 0,76 0,34 255,9 0,67
1 _4 1 1 1 H 1
5x10 298 97,1 0,48 0,21 169,5 50,9 0,42 59,5
78 98,02 0,69 0,31 245,7 0,63
2x104 ' ' ' ' 12 ' 43,2
x10 298 53,2 0,51 0,26 107,5 8.5 0,44 3

Nota: oy: Limite de escoamento; &: Alongamento total; n: Expoente de encruamento; oy : Limite de
resisténcia a tracéo; eus: Alongamento uniforme.

As taxas de encruamento sdo apresentadas na figura 50 e 51, para as taxas de
deformacgdo 1x102 s, 5x10“s? e 2x10* st em temperatura ambiente e criogénica,
respectivamente. Na prata ocorre o0 mesmo fendmeno, onde a taxa de encruamento
diminui mais rapidamente a temperatura ambiente do que a temperatura criogénica,
além disso, pode-se observar também que a interse¢do das curvas de taxa de
encruamento e curvas de tensdo-deformacéo verdadeiras sao deslocadas a tensbes

mais altas com baixas temperaturas.
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FIGURA. 50 - Taxas de encruamento e curvas de tensao-deformacao verdadeiras da prata a 298K
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FIGURA. 51 - Taxas de encruamento e curvas de tensdo-deformacao verdadeiras da prata a 78K
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5.3.2 Difragao de Raios X in situ

Na figura 52 sdo mostrados os mapas de difracdo dos testes em temperatura
ambiente e criogénica. Cada mapa € analisado com angulos de difracdo para valores
de 23° a 33° e 34° a 44° cada 3 segundos, sendo analisados os picos (111), (200) e

(220). Assim, a cor azul indica baixa intensidade dos perfis de difragéo, e a cor
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vermelha representa elevadas intensidades atingidas pelos perfis. O plano (200)
apresenta a menor intensidade como € mostrado na figura 53. Para temperatura

criogénica verificam-se 0s picos mais intensos do que para temperatura ambiente.

FIGURA. 52 - Perfis de difracdo de raios X em temperatura ambiente (esquerda) e em temperatura
criogénica (direita)
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FIGURA. 53 - Perfis de difracdo de raios X para trés valores de deformacdo em temperatura ambiente
(esquerda) e em temperatura criogénica (direita)
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5.3.2.1 Curvas de microdeformacéo-deformacgéo do ensaio termomecanico

A figura 54 apresenta a microdeformacédo em temperatura ambiente para o0s

planos (111) e (200) e (220), com taxas de deformacdo de 1x10 3s?, 5x10%s?, 2x10

451 respetivamente. Para o plano (111) e (220) na taxa maior, a microdeformacéo

apresenta um valor aproximadamente constante. Pelo contrario para as demais taxas

de deformacédo e para o plano (200) a microdeformagédo tem um comportamento

oscilatorio. Isto sugere a inibicdo da recuperacao dinamica.
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FIGURA. 54 - Curvas Microdeformacé&o — deformacéo para o plano a) (111), b) (200) e c) (220) da prata
a 298K
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A figura 55 apresenta a microdeformacdo em funcdo da deformacdo em
temperatura criogénica para os planos (111) e (200) e (220) com taxas de deformacéo
de 1x10 3s?, 5x10%s?, 2x104s?, respetivamente. Para o plano (111) nas diferentes
taxas de deformacédo apresenta um aumento maior e gradual da microdeformacéo,
em comparagao com os planos (200) e (220). O que sugere a inibicdo da recuperacao

dindmica a baixas temperaturas de deformacéao.

FIGURA. 55 - Curvas Microdeformacéo — deformacéo para o plano a) (111), b) (200) e c) (220) da prata
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As figuras 56 e 57 mostram a diminuicdo média do tamanho de cristalito em

funcdo da deformacédo com taxas de deformacdo 1x1073s?, 5x104s?, 2x10%s*t em

temperatura ambiente e criogénica, respectivamente. A temperatura ambiente

apresenta uma diminui¢cdo inicial e aparentemente um ligeiro aumento, o contrario

ocorre no caso da deformacéo feita a temperatura criogénica, nesta a diminuicao do

tamanho médio do cristalito € gradual. Nas diferentes taxas de deformacédo o

fendbmeno ndo segue um padrédo especifico.

FIGURA. 56 - Curvas tamanho médio do cristalito — deformacado da prata a 298K
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FIGURA. 57 - Curvas tamanho médio do cristalito — deformacéo da prata a 78K
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As figuras 58 e 59 apresentam o aumento na densidade de discordancias com o

aumento da deformacdo nas diferentes taxas de deformacdo em temperaturas

ambiente e criogénica, respetivamente. O aumento da densidade de discordancias é

uma tentativa de quantificar o fendébmeno, a densidade de discordancias aumenta ao

aumentar a taxa de deformacdo e diminuir a temperatura devido a promoc¢ao da

geracado de discordancias e a supressao da recuperagédo dinamica onde existe uma

transicdo de mecanismo de deformacao de as atividades das discordancias a maclas
de deformacéo (ZHAO, 2008; GUBICZA, 2010).



FIGURA. 58 - Densidade de discordancias — deformacao da prata a 298K
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FIGURA. 59 - Densidade de discordancias — deformacéo da prata a 78K
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5.3.3 Andlise de Fratura com Microscopia Eletrénica de Varrido

As figuras 60 e 61 apresentam as micrografias da superficie de fratura a
temperatura ambiente e criogénica nas trés taxas de deformag&do em temperatura
ambiente e criogénica, respectivamente. A imagem com o0 contorno amarelo
apresenta area da superficie de fratura utilizada para o calculo da reducdo de area
apresentado na tabela 13. A temperatura criogénica aumenta a quantidade de
dimples sendo estes de menor tamanho, o que sugere um maior refinamento da
microestrutura podendo estar relacionado com a alta resisténcia e ductilidade, que

pode-se evidenciar com a menor reducao de area a baixa temperatura.

FIGURA. 60 - Superficie de fratura das amostras da prata nas diferentes taxas de deformacédo a 298°K
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FIGURA. 61 - Superficie de fratura das amostras da prata nas diferentes taxas de deformacao a 78K
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TABELA 13 - Reducao de area nas superficies de fratura da prata

TO (°K) | és) | %RA
1x10°3 74,9

298 5x10 76,9
2x10 78,8

1x10- 66,8

78 5x10-4 76,6
2x10 77,1

Nota: RA: Reducéo de area.
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6. DISCUSSAO

6.1 EFEITO DA TEMPERATURA DE DEFORMACAO E A TAXA DE DEFORMACAO
NAS PROPRIEDADES MECANICAS

A figura 62 mostra a variacdo do limite de resisténcia a tracdo, limite de
escoamento, alongamento uniforme e expoente de encruamento, para os diferentes
metais ensaiados em diferentes taxas de deformagédo em temperaturas ambiente e
criogénica. A diminuicdo da temperatura de deformacao desde temperatura ambiente
até temperatura criogénica aumenta o limite de escoamento, resisténcia mecanica e
alongamento uniforme. Entretanto, a taxa de deformacéao teve um ligeiro aumento no
limite de escoamento e na resisténcia a tracdo. Conforme mostra a tabela 14, o
parametro de Zener-Hollomon aumenta significativamente com a diminuicdo da
temperatura e aumenta ligeiramente com o incremento da taxa de deformacéo.
Portanto a temperatura de deformacdo tem um efeito maior nas propriedades
mecanicas que a taxa de deformacéo.

No alongamento uniforme, o efeito da taxa de deformacgdo n&o tem uma
tendéncia bem definida. No aluminio, o aumento da taxa tende a aumentar o
alongamento uniforme em ambas as temperaturas. No cobre e na prata, 0 aumento
da taxa de encruamento tende a aumentar o alongamento uniforme em temperatura
criogénica e diminui-o em temperatura ambiente. Para todos os metais, 0 expoente
de encruamento foi maior em temperatura criogénica. Isto indica uma maior
deformacédo uniforme no metal (REED-HILL 1992). Entretanto, 0 aumento da taxa de
deformagdo s6 aumentou o expoente de encruamento na prata (em ambas as
temperaturas) e no aluminio (em temperatura criogénica).

O aumento das propriedades mecanicas em temperatura criogénica pode ser
relacionada com a supressdo parcial de mecanismos associados a recuperacao
dindmica. Isto é a reducdo na tendéncia de ocorrer fendmenos de deslizamento
cruzado e deslizamento com desvio de discordancias. A supressao da recuperacéo
dindmica aumenta a taxa de encruamento e consequentemente a densidade de

defeitos armazenadas na deformacao plastica (SARMA, 2010).
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FIGURA. 62 - Variacdo de propriedades mecéanicas em funcdo da taxa de deformacdo e da
temperatura, obtidas em tracdo axial do Aluminio, Cobre e Prata. (a) Limite de
escoamento, (b) Limite de resisténcia a tracdo, (c) Alongamento uniforme e (d)
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TABELA 14. Parametro de Zener-Hollomon
Condicdes Testes Parametro Zener- Hollomon (Ln Z)
Temperatura Taxa . Aluminio Cobre Prata
deformacéo
1X10-3 59,68 72,2 67,60
298 5X10-3 58,99 71,5 66,90
2X10-3 58,08 70,59 65,99
1X10-3 247,52 295,33 277,75
78 5X10-3 246,83 294,63 277,05

2X10-3 2459 293,72 276,83
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A inibicdo da recuperagao dinamica manifesta-se de diversas maneiras. Em
primero lugar, na cinética da taxa de encruamento em funcdo da deformacéo
verdadeira. A taxa de encruamento diminui mais rapidamente para amostras
deformadas em temperatura ambiente do que em temperatura criogénica
(MAGALHAES, 2017). Em segundo lugar, no maior expoente de encruamento em
temperatura criogénica para os trés metais. Por fim, na cinética da microdeformacgéo
e do tamanho de cristalito, e 0 aumento da densidade de discordancias.

Para os trés metais, a figura 63 apresenta a largura dos picos para o plano (111)
em diferentes valores de deformacéao, em temperaturas ambiente e criogénica para a
maior taxa de deformacéo. O aumento da largura para maiores graus de deformagao
esta relacionado com o aumento na microdeformacéo e diminuicdo do tamanho médio
de cristalito, resultando num aumento da densidade de discordancias (PETRYK, 2007,
BOWEN, 2000, CULLITY,2001). Em temperatura criogénica, hd um maior aumento da
microdeformagéo e densidade de discordancias e uma maior redugédo do tamanho
médio de cristalito. Em temperatura ambiente, a cinética da microdeformacao
apresenta um comportamento oscilatério, evidenciando uma maior recuperacao
dindmica. A temperatura criogénica decresce a mobilidade das discordancias e por
tanto reduz o processo de recuperacao dinamica, o qual permite que o acumulo de
discordancias seja mais alto que a temperatura ambiente (HUANG 2011, HAILIANG ,
2016).

Por outro lado, a reducdo do tamanho de cristalito sugere a diminuicdo do
tamanho de subgrdo, para a prata. Isto coincide com o menor tamanho de dimples
observado em temperatura criogénica. O tamanho do cristalito € o tamanho médio do
dominio coerente que reflete na difracado, ele representa uma porcéo do cristal com a
mesma orientacao cristalografica no caso do aluminio (AMERI et al, 2017; ANAND et
al, 2018). Por tanto ou tamanho do cristalito pode estar associado com as células de
discordancias e subgrads dentro do gréo. Os defeitos induzidos pela deformacao
formam emaranhados de discordancias, ou células que sao detectadas pela difracédo
de raios X, levando a uma redugédo do tamanho médio de cristalito (BANERJE et al,
2018).

Com relagdo a microdeformagéo ao contrario do tamanho do cristalito, aumenta
com o grau de deformacao, a formacédo de discordancias, juntamente com defeitos
como falha de empilhamento e maclas causam um campo de tenséo interno ou
microdeformagéo (BANERJE et al, 2018).
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FIGURA. 63 - Perfis de difracdo de raios X para trés valores de deformacgéo a 298K e 78K com uma
taxa de deformacéo de 1x10-3 s-1 do (a) Aluminio, (b) Cobre e (c) Prata
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6.2 EFEITO DA ENERGIA DE FALHA DE EMPILHAMENTO NAS PROPRIEDADES
MECANICAS

A figura 64 mostra a porcentagem de variagcédo das propriedades mecanicas em
funcdo da energia de falha de empilhamento nas diferentes condicGes testadas. A
diminuicdo da energia de falha de empilhamento tende a acrescer a porcentagem de
aumento da resisténcia mecéanica. Especialmente na menor taxa de deformagéo, na
qual a prata (menor EFE) mostrou um aumento significativo da resisténcia mecanica.
Também foi observado um incremento no aumento de alongamento uniforme com a
diminuicao da energia de falha de empilhamento, para todas as condi¢des testadas.

Em metais com menor energia de falha de empilhamento, o aumento da
densidade de discordancias é maior. Isto permite um maior alongamento uniforme e
uma maior resisténcia mecanica. Esta variacdo das propriedades mecanicas também
se observa quando a energia de falha de empilhamento é reduzida pela diminuicdo
de temperatura ou aumento da taxa de deformagéo.

Pode-se pensar que a diminuicdo da EFE com a diminuicdo da temperatura de
deformacéo ou o aumento da taxa de deformacdo resultam em um acumulo mais
eficiente de discordancias. E relevante lembrar que a temperatura tem um efeito maior
na EFE que a taxa de deformacéo (PADILHA; SICILIANO, 2005).

A mudanca de mecanismo de deformacdo pode também influenciar na
ductilidade. Em metais com alta EFE como o aluminio, a deformagdo acontece por
deslizamento de discordancias independente da temperatura. Em metais com meia
EFE como o cobre, a deformacdo acontece por discordancias em temperatura
ambiente. Entretanto, em temperatura criogénica, a deformacédo plastica por
deslizamento é reduzida, favorecendo a deformacao por maclagem. Isto reduz a perda
de ductilidade. No caso da prata, metal com baixa EFE, a deformacéo por maclagem
também pode aparecer nas diferentes temperaturas (MAGALHAES, 2017; SARMA,
2010; GONG 2013, 2015).
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FIGURA. 64 - Porcentagem de variagcdo de propriedades mecénicas de acordo com a temperatura em
funcdo da energia de falha de empilhamento do Aluminio, Cobre e Prata. (a) Aumento de
resisténcia a tragcéo e (b) Aumento de alongamento uniforme
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Em geral, em temperatura criogénica deforma-se todos os planos. Isto sugere
gue as maclas sdo o mecanismo predominante. Em o aluminio e o cobre, ndo ha
variacdo na microdeformac&o de todos os planos. E pouca em compara¢do com a

prata. Isto indicaria que na prata ha maior deformag&o por maclas.
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7. CONCLUSOES

7.1 EFEITO DA TEMPERATURA E TAXA DE DEFORMACAO

A diminuicao da temperatura de deformag¢ao aumenta a resisténcia mecanica e a

ductilidade simultaneamente.

A taxa de encruamento foi menor a baixa temperatura e altas taxas de deformacao,

razdo de maior ductilidade nos metais estudados.

A supresséao parcial da recuperacao dinamica € apresentada em baixa temperatura
de deformacdo e altas taxas de deformacdo. Nestas condicbes a inibicdo da
recuperacdo dinamica manifesta-se com um comportamento gradual (ndo oscilatorio)

da microdeformac¢éo e um maior acumulo de discordancias.

7.2 EFEITO DA ENERGIA DE FALHA DE EMPILHAMENTO

O alongamento uniforme aumenta com a reducao da EFE. Isto proporciona uma
maior taxa de encruamento, o que leva a uma deformacédo retardada aumentando a
ductilidade.

O incremento da resisténcia com a diminuicdo da EFE é originada pelo menor
tamanho de gréo, maior limite de grédos e maior densidade de defeitos (discordancias

e maclas).

A taxa de encruamento aumento com a reducdo da EFE, causando melhor

ductilidade nas amostras com EFE inferior.

A diminuicdo do tamanho meédio de cristalito pode influenciar numa menor
mobilidade de discordancias e por tanto uma menor taxa de crescimento de dimples.
Isto € mais notério em baixas temperaturas de deformacdo e metais com menor

energia de falha de empilhamento.
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8. SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

e Investigar outras condicbes de deformacdo de temperatura e taxa de
deformacédo, na tentativa de maximizar o efeito do tempo nas propriedades

mecanicas.

¢ Quantificar a microdeformacao e o tamanho médio do cristalito pelo método de

Williamson-Hall

e Fazer um estudo completo da microestrutura e texturas de deformacédo por

meio da técnica de EBDS.

e Medir a dureza para avaliar a recuperacao do material depois da deformacéo

criogénica.
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