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Resumo

Neste trabalho, a extrusio de pés nanoestruturados é analisada a partir do ponto de vista de mecanismos de
deformacio ativados termicamente, tais como os que operam normalmente em materiais cristalinos convencionais.
Pés nanoestruturados de ligas de aluminio foram conformadas por extrusao a quente em trés temperaturas diferentes:
375°C, 400°C e 425°C, com razao de extrusao de |0:| e velocidades de | mm/s, |5 mm/s e 30 mm/s. Os dados
resultantes foram analisados utilizando equagoes tipicas do trabalho a quente de materiais convencionais, principalmente
a equacao de Sellars, e os resultados sdio comparados com os dados da literatura de materiais convencionais processados
por extrusao e torcao a quente. Pode ser verificado que a extrusio a quente de materiais nanoestruturados também é
um processo termicamente ativado, no qual o mecanismo controlador também é a escalagem ou o movimento severo
de discordancias. As mudancas microestruturais observadas sdo consistentes com os mecanismos de deformacao
propostos.
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EXTRUSION BEHAVIOUR ANALYSIS OF
NANOSTRUCTURED ALUMINIUM POWDER ALLOYS
UNDER A THERMALLY ACTIVATED PROCESS BASEMENT

Abstract

In this work, the hot extrusion of nanostructured powders is analysed from the point of view of thermally activated
deformation mechanisms, such as normally operate in conventional crystalline materials. Nanostructured aluminium
powders alloy were deformed by hot extrusion at temperatures of 375°C, 400°C and to 425°C, with extrusion ratio of
10:1 and over the ram speed range of | mm/s to 30 mm/s. The resultant data were analyzed by means of typical equations
from hot working of conventional materials, mainly the Sellars equation, and the results are compared with the literature
data of conventional materials processed by hot extrusion and hot torsion. It is concluded that the hot extrusion of
nanostructured materials is a thermally activated process, in which the rate-controlling mechanism is either the climb of
edge dislocations or the motion of jogged screw dislocation. The microstructural changes observed are consistent with
the proposed deformation mechanisms.
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I INTRODUCAO prévias que descrevem a extrusio de pds tém
indicado que a relagdo entre a velocidade de

Apesar do grande progresso no entendimento da tecno-  extrusio (V), a pressio (P) e a temperatura (T)

logia de extrusio de pds, principalmente os nanoestruturados,  pode ser dada por equacées do tipo:(")V = aP® e

muito pouco é conhecido sobre os mecanismos que atuam P = Alexp(-AT). Nestas equagdes, a e b sdo cons-
durante o processamento deste tipo de material. Consideragdes  tantes que dependem da temperatura, A é uma
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constante da velocidade de extrusdo e A é um “coeficiente” com
valores diferentes para cada tipo de metal. Embora estas equagoes
tenham aplicacbes bastante amplas, elas nao contribuem muito
com o entendimento dos fundamentos da deformagao. Além disso,
até o momento, a extrusao de pds nao tem sido considerada como
um processo termicamente ativado.

Esta lacuna é surpreendente porque o comportamento
de pds nanoestruturados em processos de trabalho a quente é
similar ao comportamento de materiais cristalinos convencionais
em muitos aspectos. Na realidade, existe um conjunto de evidén-
cias experimentais® sugerindo essa similaridade, mesmo para
processos de deformagao a quente com taxas de deformacao
muitas ordens de grandeza diferentes (de 10°s™' para fluéncia e
0% para processos com taxas maiores, COmo na extrusio ou
torcao). Uma vez que o trabalho a quente de materiais convencio-
nais tem sido extensivamente analisado em termos de mecanismos
que envolvem discordancias, a comparacao entre o processamento
a quente de tais materiais com o de pés nanoestruturados proces-
sados por extrusiao a quente é de grande valia, pois pode sugerir
os possiveis mecanismos de deformacido que atuam durante o
processo. Neste trabalho, a extrusiao a quente de pés de aluminio
é examinada sob o ponto de vista de mecanismos de deformagao
termicamente ativados, como os que operam durante o trabalho a
quente de materiais convencionais.

2 MATERIAL E METODOS

Foram usados pés nanoestruturados de uma liga de aluminio
com composicao nominal de Al-3,0Fe-0,42Cu-0,37Mn (%p) (liga
Al-3Fe) e tamanho médio de grao de 25 nm obtidos via atomizagao
em atmosfera de argonio. Pré-formas cilindricas do pé com densi-
dade relativa de 0,96 e diametro de 26,2 mm foram preparadas
via compressao a frio. A seguir, as pré-formas foram consolidadas
por extrusio nas temperaturas 375°C, 400°C e 425°C, em trés
velocidades: | mm/s, |5 mm/s e 30 mm/s e com razao de extrusao
de 10:1, resultando em barras de 7,9 mm de didmetro. As micro-
estruturas foram observadas em um microscépio eletrénico de
transmissao.

A comparagao entre os dados de extrusao e de outros
ensaios de conformagao nao pode ser feita diretamente, uma vez
que a pressao de extrusdo nao é a tensdo verdadeira do mate-
rial. Dessa forma, a tensao efetiva que atua durante a extrusao
é calculada a partir da pressao de extrusao, enquanto a taxa de
deformagao média é calculada a partir da velocidade de extrusao.
Os procedimentos para a corregdo do efeito da deformacao
homogénea, do atrito e do trabalho redundante foram realizados
de acordo com a metodologia descrita por Thomsen, Yang e
Kobayashi.®

A deformacao efetiva foi calculada utilizando a Equacao |
e a taxa de deformacdo média no processo de extrusio, pela
Equacio 2:™

=i 0
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em que |;: comprimento inicial, I: comprimento
final, V. velocidade média de extrusao, D_
didmetro inicial, DE: didmetro final; e o: semi-
angulo da zona morta do metal.

Para determinar as constantes envolvidas
no calculo da energia de ativagdo, por meio da
equacao do seno hiperbdlico de fluéncia, foi utili-
zado um método similar ao proposto por Uvira e
Jonas,® na resolucio da Equacio 5.

Neste trabalho, a técnica de ajuste para
a resolucao de equagdes nao-lineares (como é
o caso da Equacido 5) consiste basicamente de
um programa que compreende trés algoritmos,
que utilizam os métodos de Newton-Raphson,
Steepest Descent e Marquardt para resolugio
de sistemas de equacio, utilizando a técnica de
minimos quadrados. O programa desenvolvido
para o ajuste é, em parte, uma variacio das
rotinas VAOSA e MBI IA (inversao de matrizes)
da Harwel Subrotine Library (biblioteca disponivel
em FORTRAN), utilizada em computadores de
grande porte e adaptada para microcomputa-
dores.

€=

)

3 RESULTADOS E DISCUSSOES

As duas aproximagdes experimentais
usuais na investigacdo da deformacio em altas
temperaturas exibem uma importante e comum
caracteristica. Na primeira aproximagao, que
corresponde a fluéncia, é aplicada uma tensao
constante ao material a uma temperatura cons-
tante e a deformacdo resultante é registrada
contra o tempo. Apdés um estado transitério
inicial, ocorre um estado estaciondrio com taxa
de deformacao constante (estagio secundario de
fluéncia) que é sensivel a variagdo tanto da tensio
aplicada quanto da temperatura.

Na segunda aproximacao, é aplicada
uma taxa de deformacéo constante e a tensao é
registrada, que corresponde a ensaios de torcao
ou compressiao a quente. Sob uma tempera-
tura constante ocorre um crescimento inicial
da tensao até um estado estacionario, no qual
a tensao é sensivel a variacao tanto da taxa de
deformagdo quanto da temperatura.”) Este
estado estacionario é analogo ao estado estacio-
nario de fluéncia e, com o qual apresenta muitas
caracteristicas em comum.



3.1 Dependéncia da Taxa de Deformacao com a Tensao

De forma a avaliar a dependéncia da taxa de deformacao
com a tensao em condicoes de extrusao dos pés nanoestruturados
e comparar esta dependéncia com os de materiais convencionais,
os dados de extrusdo obtidos foram analisados de acordo com
as equacdes de poténcia, exponencial e do seno hiperbdlico de
fluéncia.

Quando a tensao média efetiva (G ) e as taxas de defor-
macdo médias ( € ) (por simplicidade sdo denotadas apenas por G
e £, respectivamente), dos dados de extrusio dos pés nanoes-
truturados, foram incluidos em um grafico log-log, foram obtidas
retas convergentes com inclinacées diferentes, mostrando que
(Equacao 3):

E=Ac" 3)

em que A e n’ sdo constantes dependentes da temperatura. A
inclinagdo n’ diminui de 12°C a 375°C para 6°C a 425°C, de uma
maneira analoga aquela observada em fluéncia de aluminio.!%'?
Quando os valores de log (€ ) sao registrados contra a tenséo G,
sao obtidas retas paralelas apenas em tensdes superiores a 30 MPa,
mostrando que, acima destas tensoes, a taxa de deformacao é dada
por:

¢ = A, exp (Bo)exp (-AH/RT) (4)

Em que A, é uma constante independente da temperatura,
B € uma constante, AH é uma energia de ativagio experimental e
R é a constante universal dos gases.

Como a Equacio 4 é vilida apenas em uma parte da faixa
experimental e a Equacdo 3 n3o serve para a determinacido da
energia de ativacao, foram utilizadas a Equagao 5 do seno hiperbé-
lico e a Equacédo 6 do parametro de Zenner-Hollomon (Z).

¢=A,[senh(00)]" exp(-AH/RT) (5)

Z=¢.exp(AH/RT)= A, [ senh (ao)] 6)

Em que A, 0, n e AH sdo constantes. A Equacao 5 ¢
proposta por Garofalo('® para a correlacio de dados de fluéncia
e adaptada e aplicada em ensaios de tor¢ao a quente por Sellars
e Tegart.('"¥

A Figura | apresenta a aplicagao da lei do seno hiperbo-
lico (Equacao 5) para a analise dos dados das extrusées dos poés
nanoestruturados da liga Al3Fe (Figura la) e sua comparacao
com os dados da literatura(’® da extrusdo de aluminio crista-
lino convencional de pureza comercial (Figura Ib), indicando a
compatibilidade dos dados de trabalho a quente obtidos em altas
taxas de deformacéo e grandes deformacdes tanto de pés nano-
estruturados como de aluminio convencional.

Considerando que . e n sao constantes independentes da
temperatura e podem ser determinadas a partir dos dados expe-
rimentais nos ensaios de deformacédo a quente,'¥ observa-se, na
Figura la, para os resultados do presente trabalho, que log(€) é
uma funcio do log(senh(aiG)) para oo = 0,04821 MPa™' e que sdo

@
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Figura |. Lei do seno hiperbdlico (Equagao 5) na anilise
das extrusdes de: a) pés nanoestruturados da liga Al3Fe; e
b) pés nanoestruturados da liga Al3Fe em conjunto com
dados da literatura,'® para aluminio convencional de pur-
eza comercial (99,73% Al).

obtidas retas com inclinagao constante de n = 3,3
em toda a faixa de tensdes nas trés temperaturas
usadas, demonstrando que os dados de extrusao
dos pés nanoestruturados sao muito bem descritos
pela equacgao do seno hiperbdlico.

A partir da discussao entre tensao e taxa de
deformacao dos dados de extrusao a quente de pds
nanoestruturados, é aparente que as equagoes de
fluéncia, ja bem estabelecidas, podem ser usadas
satisfatoriamente para descrever o fenémeno. A
similaridade da dependéncia da tensdo com a taxa
de deformacdo de extrusdo com aquela apresen-
tada por fluéncia é consideravelmente significativa,
uma vez que as taxas de deformacgio (€) de
extrusao sao muitas ordens de grandeza superiores
as usadas em fluéncia (€ de 10°a 3,0 x 10' s,
para as extrusdes do presente trabalho, contra €
de 10°s'a 10 s™! para a fluéncia'®). Esta obser-
vacao confirma a sugestao anterior onde a extrusao
a quente de pds nanoestruturados pode ser consi-
derada como uma extensao légica de fluéncia de
alta temperatura ou qualquer outro processo de
trabalho a quente. Do ponto de vista da resposta
do material, os varios processos aparecem como
sendo intrinsecamente similares.
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3.2 Comparacao da Inclinacao n entre o Aluminio
Nanoestruturado e o Aluminio Convencional

A Figura |b apresenta dados da extrusao a quente de barras
de aluminio convencional de pureza comercial (99,73% Al)(® e os
dados experimentais deste trabalho. Considerando a larga faixa de
quatro ordens de grandeza de taxas de deformacio e a diferenca
de composicao entre os dois materiais, a aderéncia dos dados de
trabalho a quente com as equacdes de fluéncia é extremamente
préxima, com as constantes da equagao tomando valores similares.
Entretanto, ha uma pequena diferenca de inclinacdo n entre os
dados da literatura (n = 4,0) e os dados experimentais (n = 3,3),
podendo ser observada mais claramente no grafico de Z contra
log(senh(0.0)) na Figura 2a. Essa diferenca dos valores de n pode
estar relacionada ao efeito das diferentes composicoes entre o
aluminio convencional de pureza comercial e a liga Al-3Fe nanoes-
truturada, sendo esse um comportamento comumente observado
em processamento a quente de materiais convencionais de dife-
rentes composicoes.
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I,OE+15 A @
1,0E+14 -
__10E+13 1
2| 0E+12 -
N
IL,OE+ 11 A
1,0E+10
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10,0 -
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g
< 1,04
a
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= Experimental
0,1 - - - )
1,2 1,3 1,4 1,5 1,6
1000/T(K)

Figura 2. a) Dados obtidos de extrusdo a quente da literatura('® e do presente
trabalho mostram a diferenca de inclinagao n; e b) Grafico senh(0.c) em fungao
de |/T para o uso da inclinagio na determinacéo da energia de ativagio.('”)

3.3 Dependéncia da Taxa de Deformacao com a
Temperatura

A comparacao desses dois parametros na extrusao a quente
de pés nanoestruturados e de materiais convencionais pode ser feita
pela comparacao das energias de ativagao experimentais de ambos
os casos. O célculo da energia de ativacao no presente trabalho
adota o método proposto por Uvira e Jonas® para a resolucio
da Equacao 5, conforme procedimento descrito na metodologia.
Graficamente, o método proposto por Uvira e Jonas considera que
a Equacdo 5 pode ser reescrita da seguinte forma (Equacéo 7):
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£ =cte x [f (G)]n xexp(-AH/RT) (7)

Analisando-se a equacgao 7, pode ser cons-
truido um grafico de log(€ ) como uma funcao de
T-', com G constante. A inclinacdo deste grafico é
proporcional a AH, isto é (Equacao 8):

(Slogéj _—AH ®
8T ), 23R

em que € e T sdo medidos experimentalmente.
Porém, o célculo de AH com tensao constante
envolve extensivas extrapolagoes e interpolagoes
de dados experimentais de tensdo-taxa de defor-
macgao, como pode ser observado na Figura |b.

A forma alternativa para o calculo de AH
foi o de utilizar a Equacéo 9:

[ 8logé y dlogf (o))
3logf(0) ). T )
dloge —AH
=( S j == ©)
T )T 23R

em que cada termo do lado esquerdo daequacao é
obtido a partir de medidas experimentais (Figuras
Ib e 2b, respectivamente). A Figura 2b apresenta
o comportamento da dependéncia da tensao com
a temperatura em taxas de deformacao cons-
tantes. As inclinagbes das retas sio usadas na
determinagao da energia de ativacao, assim como
as inclinacoes da Figura Ib. A Tabela | apresenta
os valores da energia de ativagcdo obtidos neste
trabalho e os obtidos na literatura para torcao a
quente de aluminio puro(') e extrusido a quente
de aluminio comercial.!'® Os valores encon-
trados sao similares e sio aproximadamente
iguais aqueles apresentados pela autodifusao,
sugerindo que a resposta a variacdo de tempe-
ratura dos pés nanoestruturados na extrusiao a
quente é similar aquelas observadas em materiais
convencionais. Uma comparacao melhor entre
os dados deste trabalho e os dados de materiais
convencionais esta apresentada na Tabela 2, que
resume as constantes obtidas neste trabalho e na
literatura:(14,15) n, o, AH e A3.

As constantes da Equacdo 5 mostradas
na Tabela 2 tém valores similares para os trés
materiais, tanto em extrusao quanto em torcao
a quente, dando suporte ao argumento que a
extrusao a quente de pés nanoestruturados, sob
processamento a quente em geral, sio processos
de deformagao termicamente ativados e sao
processos controlados por difusio assim como
nos materiais convencionais, mesmo com dife-
rencas nas taxas de deformacdo. A dependéncia
da tensdo observada experimentalmente neste
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trabalho e as evidéncias de variagbes micro/subestruturais que
acontecem durante a extrusao dos pds, apresentadas na Figura 3,
sugerem que o mecanismo controlador do movimento e geragiao
de discordancias é dominado pelo escorregamento com desvio ou
ainda pela escalagem das mesmas, como em materiais convencio-

nais processados a quente.

Tabela |. Energias de ativagdo para extrusao e torcao a quente (Equacao 9).

Dados R * AH
Slogé 8logf(0)) 1= (kcalimol)
dlogf (o) . ST .
Literatura('® 4.0 2060 37,4
Literatura('® 48 1710 37,3
Experimentais 3,3 1444 39,2

*Os valores podem ser obtidos a partir das retas da Figura |b; e **Os valores
podem ser obtidos a partir das inclinagdes das retas da Figura 2b.

Tabela 2. Resumo das constantes n, 0, AH e A3, para extrusdo e torgao a
quente.

Temperatura n o AH Comentarios

©°C) (ksi") (kcal/mol)
320 40 030 374
376 40 030 374
445 40 030 374

0,28 x 10" Extrusdo (15):
2,00 x 10" Aluminio de
234 |0 Pureza comercial

o)
490 40 030 374  234x10° (99.73% A)
555 40 030 374  251x10°
195 48 03I 373 560x 10 Torcio (14):
280 48 03l 373 0,40 x 102 Aluminio de alta
380 48 031 373  480x |on Pureza(composicio
450 48 03I 373 282x107 0 especificada)
480 48 03I 373 2,09x 107
550 48 03I 37,3 1,41 x 10"

375 3,3 0,30 39,2 6,84 x 10" Extrusao
400 33 030 39,2 7,82 x 10" (este trabalho)
425 33 030 392 670x o (Al-3,0Fe-0,42Cu-

0,37Mn)

Figura 3. Micrografias eletrénicas de transmissao evidenciando as modifica-
¢oes na subestrutura associadas com o aumento da temperatura e a diminuicao
de Z: (a) 375°C; e (b) 425°C (ambas a 29,3 s7).

Pela Equacao 6, o parametro Z é fungao da
temperatura e da taxa de deformacao no primeiro
termo e funcao da tensdo no segundo termo, em
que baixas temperaturas e altas taxas de defor-
macdo promovem tensdes de processamento
mais elevadas e resultam em maiores valores de Z.
Correlacionando Z com os comportamentos
mecanico e microestrutural, comandados pela
recuperagao na matriz de aluminio e ocorre mais
efetivamente sob temperaturas mais elevadas,
resulta em valores mais baixos de Z para o mate-
rial processado a 425°C e com menor densidade
de discordancias (Figura 3b) em relacdo a maiores
valores de Z para o material processado a 375°C
(Figura 3a).

A Figura 4 representa graficamente os
dados da Tabela 2 e indica a compatibilidade dos
dados de extrusao entre materiais convencionais
e pés nanoestruturados. Esta figura diferencia-se
da Figura 2a pela divisio de Z por A, de forma a
eliminar a influéncia da diferenca de composicao
entre o aluminio comercial da literatura® e da liga
utilizada neste trabalho. Assim, os dados experi-
mentais de extrusao de pds nanoestruturados e
de materiais cristalinos convencionais, dentro de
uma larga faixa de quatro ordens de grandeza na
taxa de deformacao e duas ordens de grandeza
em tensao, podem ser representados da mesma
forma pela Equagao 5 e utilizar as mesmas cons-
tantes para os dois materiais, com um pequeno
espalhamento nos dados. A inclinacao da reta da
Figura 4 é 3,73.

I,0E + 06-
I,0E + 05
1,0E + 04-
I,0E + 03

<10 +02-
1,0E + 0l
1,0E + 00
1,0E—01

I,0E - 02
1,0E -0l

I,0E+ 00 I,0E+ 0l I,0E+02
senh(0.0)

Figura 4. Gréfico log(Z/A,) x log(senh 00) ilustrando a
compatibilidade dos dados de extrusao a quente de pés
nanoestruturados com os de materiais convencionais.

4 CONCLUSOES

+ Os dados de extrusiao a quente de
pés de Al-3Fe nanoestruturados sao
descritos com éxito a partir de equa-
¢coes ja bem estabelecidas de fluéncia
e usando constantes similares as dos
materiais cristalinos convencionais;
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* A energia de ativacdo de 39,2 kcal/mol para a extrusao da liga de aluminio nanocristalina anali-

dos pés Al-3Fe nanoestruturados obtida é similar as sada é dominado pelo escorregamento
encontradas em extrusdo e tor¢ao a quente de mate- com desvio ou ainda pela escalagem das
riais convencionais e para a autodifusao, indicando que mesmas.
o mecanismo controlador do movimento e geracao de
discordancias é comandado por difusao; e
* O emprego de leis de tensdo para mecanismos de Agradecimentos
deformagao controlados por difusio e as variagcoes
microestruturais observadas sugerem que o mecanismo Os autores agradecem a FAPESF ao CNPQ

controlador do movimento e geracao de discordancias e ao MCT “PRONEX” pelo suporte financeiro.
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