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RESUMO

O cobre refinado a fogo (FRHC) desempenha um papel vital em setores como
eletrbnica e transmissao de energia, destacando-se pela sua alta condutividade
elétrica e térmica, além de sua resisténcia a corrosao. Atualmente alguns estudos
estdo voltados para a producédo de materiais condutores com melhores propriedades
elétricas e mecéanicas. Os processos de deformacado plastica severa, em especial o
ECAP (equal channel angular pressing ou extrusdo em canal angular) € um método
promissor que refina significativamente a microestrutura, podendo influenciar no
desenvolvimento de uma textura cristalografica adequada. O objetivo desse trabalho
foi investigar evolugcdo microestrutural, mecanica, textura e elétrica do cobre refinado
a fogo (FRHC) processado por ECAP. O material foi submetido a deformacdo ECAP
a temperatura ambiente pela rota B;, com velocidade constante durante o processo.
As microestruturas foram avaliadas através da microscopia o6tica (MO). Foram
realizados o difratogramas de raios—X (DRX) para a identificacao das fases presentes,
e na determinacdo das texturas cristalograficas. A microdureza Vickers foi mensurada
em cada etapa do processamento. A combinacédo de técnicas como MO, DRX, textura
e microdureza forneceram uma visdo completa das transformacdes ocorridas no cobre
durante o processamento. Os resultados demonstram um aumento na resisténcia
apos 4 passes. A textura cristalografica evolui gradativamente com sequenciamento
de deformacdo, com a forte presenca da textura do tipo Goss e Rotated Cube na
maioria dos passes.

Palavras-chave: Cobre refinado a fogo (FRHC); Extrusao em Canal Angular (ECAP);

Microestrutura, Textura Cristalografica, microdureza.



ABSTRACT

Fire-refined copper (FRHC) plays a vital role in sectors such as electronics and power
transmission, standing out for its high electrical and thermal conductivity, as well as its
resistance to corrosion. Currently, some studies are focused on the production of
conductive materials with better electrical and mechanical properties. Severe plastic
deformation processes, especially ECAP (equal channel, angular pressing or angular
channel extrusion) are a promising method that significantly refines the microstructure
and can influence the development of an adequate crystallographic texture. The
objective of this work was to investigate the microstructural, mechanical, textural and
electrical evolution of fire-refined copper (FRHC) processed by ECAP. The material
was subjected to ECAP deformation at room temperature via the Bc route, with a
constant speed during the process. The microstructures were evaluated using optical
microscopy (OM). X-ray diffractograms (XRD) were carried out to identify the phases
present and determine the crystallographic textures. Vickers microhardness was
measured at each processing stage. The combination of techniques such as MO, XRD,
texture and microhardness provided a complete view of the transformations occurring
in copper during processing. The results demonstrate an increase in resistance after 4
passes. The crystallographic texture evolves gradually with deformation sequencing,

with the strong presence of Goss and Rotated Cube textures in most passes.

Keywords: Fire-refined copper (FRHC); Angular Channel Extrusion (ECAP);

Microstructure, Crystallographic Texture, microhardness.
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1 INTRODUCAO

Nos ultimos anos, o aumento significativo no consumo de cobre tem sido
impulsionado pelas tecnologias emergentes, tais como energia renovavel,
telecomunicacdes, refrigeracdo e transporte. Em relacdo a energia renovavel, a
importancia do cobre na transicdo para fontes de energia mais limpas é amplamente
reconhecida, devido as suas propriedades e versatilidade Unicas, que o torna
essencial na busca por um futuro mais sustentavel (ABCOBRE, 2022).

Nesse contexto de avanco tecnolégico e necessidade crescente de eficiéncia,
as caracteristicas fisicas e mecanicas dos materiais metélicos desempenham um
papel crucial. Para atender a demanda por materiais condutores com melhor
desempenho, como alta resisténcia mecanica, condutividade elétrica, dureza e
resisténcia a corrosdo, estdo sendo explorados novos métodos e tecnologias.
Diversos estudos estdo sendo voltados para a reducdo no tamanho do gréo (SILVA,
2020).

Em praticas industriais convencionais através de processamento
termomecanico, o menor tamanho de grao obtido € na escala micrométrica. Segundo
Valiev (2006) o ponto primordial para a melhoria das propriedades é o refino do gréo
para tamanhos submicrométricos e nanométricos, ou seja, com granulagdo fina e
ultrafina, podendo atingir grdos inferiores a 1um. Esses objetivos podem ser
alcancados através de processos de deformacéo plastica severa (SDP).

Dentro dos processos SDP uma das técnicas mais proeminentes € a Extrusao
em Canal Angular (ECAP). Essa técnica envolve a passagem do material em dois
canais de mesma secao transversal, que se interceptam em um angulo de canal e um
angulo de curvatura, promovendo uma deformacdo plastica intensa por meio de
cisalhamento, o que resulta em uma reducao significativa no tamanho dos gréos,
preservando a area da secdo transversal original do material (BERNARDI, 2009;
VALIEV; LANGDON, 2014).

As propriedades mecanicas dos materiais tratados com ECAP séo
significativamente melhoradas, como a combinacédo de alta resisténcia mecéanica sem
grandes perdas de ductilidade. Os parametros desse processo, tais como, rota de
processamento, 0 numero de passes, a temperatura de processamento e a
configuracdo da matriz sdo variaveis que afetam o refino microestrutural (COSTA,
2023).
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Algumas pesquisas demonstram que a deformacao no cobre puro por ECAP
pode aumentar a propor¢cdo de contorno de Qrédo especiais e garantir boa
condutividade elétrica, enquanto a resisténcia a tracdo aumenta gradualmente para
1,87 vezes ao comparar com resisténcia apds o recozimento, e aumenta lentamente
com o aumento da deformacdo (ZHANG et al. 2020; AFSARI e RANAEI, 2014;
HIGUERA-COBOS e CABRERA, 2013).

Esse trabalho foi desenvolvido um estudo sobre os efeitos do processamento
por ECAP no cobre refinado a fogo (FRHC), com o objetivo de caracterizar de forma
detalhada as modificacbes microestruturais, a analise das texturas cristalogréaficas
resultantes da deformacdo e a medicdo das variacdes na microdureza Vickers apos
diferentes numeros de passagens. Assim, esses dados fornecerdo uma visao
aprofundada dos mecanismos de fortalecimento e das melhorias nas propriedades
mecanicas do cobre FRHC, contribuindo para o desenvolvimento de materiais com

desempenho superior para aplicacdes industriais.



19

1.1 OBJETIVOS

1.1.1 Geral

Investigar os efeitos da extrusdo em canal angular (ECAP) na microestrutura,
nas propriedades mecanicas e texturas cristalograficas do cobre refinado a fogo
(FRHC).

1.1.2 Especificos

- Avaliar a evolugdo microestrutural e a influéncia do ECAP em diferentes
nameros de passes nas propriedades do cobre em estudo;

- Verificar a textura cristalografica do Cu FRHC, antes e apds cada passes de
ECAP;

- Analisar a dureza, através do ensaio de dureza Vickers;

- Comparar a microestrutura e as propriedades mecanicas.

- Correlacionar o refinamento do grao com as propriedades mecanicas.
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2 FUNDAMENTACAO TEORICA

2.1 COBRE

O aumento na taxa per capita no consumo do cobre ao longo do tempo reflete
seu papel crucial no desenvolvimento industrial e tecnoldgico. As propriedades Unicas
e versatilidade fazem do material um recurso indispensavel em muitos setores,
desempenhando um papel vital em infraestruturas modernas e tecnologias
emergentes (SVERDRUP et al., 2014).

O cobre € um metal de transicdo nado ferroso, apresenta estrutura cristalina
cubica de fase centrada (CFC), possui diversas propriedades notaveis que o torna
fundamental em diversas aplicagdes. Dentre as caracteristicas fisico-quimicas, estdo
a alta condutividade térmica e elétrica, maleabilidade, ductilidade, resisténcia a
corroséo e a fadiga (SALEH, 2010). Ademais, é altamente reciclavel, o que permiti sua
reutilizacdo de maneira repetida sem que haja perda das suas caracteristicas fisicas
ou quimicas. Essa caracteristica tornam o cobre indispensavel em dispositivos
elétricos e eletrbnicos, principalmente sua capacidade de conducdo elétrica. Por
exemplo, aplicacdo em fios e cabos elétricos, nos contatos elétricos em relés,
eletroimas, eletrodos de solda, microchips, circuitos impressos e conectores, sistemas
de tubulacéo, automoveis, entre outros (AYYAPPADAS et al., 2017).

Uma referéncia comum na indlstria para avaliar a eficiéncia do cobre é a
medida padrdo "International Annealed Copper Standard" (IACS) a 20 °C, onde 100%
IACS representa sua maxima condutividade elétrica com resistividade padrao
0,017241 pQ.m (CELEBI EFE et al., 2012).

O cobre néo apenas exibe uma notavel condutividade elétrica, mas também
demonstra ser excelente condutor térmico. Por isso, é utilizado em aplicagbes que
demandam a dissipacdo de calor, como em tubos de calor e radiadores. Ademais, €
altamente maleavel e ductil, o que pode ser facilmente moldado em diferentes formas
sem fraturar. Sua ductilidade permite que seja conformado em fios finos sem perder
suas propriedades condutoras (CALLISTER JR, 2020). Além do mais, apresentar uma
boa resisténcia a tracdo, o que o torna util em aplicacbes em que é necessario
resisténcia mecanica (ABCOBRE, 2021).

Vale destacar sua resisténcia a corroséo, o que o torna adequado para uso em

ambientes externos e subaquaticos. No entanto, pode sofrer corrosdo em certas
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condicbes, como em ambientes acidos ou salinos. Entre os acidos estdo, olucdes
contendo ions de amdnia e acidos oxidantes, como acido nitrico. Além disso, sais
como cloreto de sodio (NaCl) e sulfato de cobre (CuS0O4), assim como cloro gasoso
(CI2), também podem corroer o cobre. Além do mais, apresentar uma boa resisténcia
a tracdo, o que o torna util em aplicacdes em que é necessario resisténcia mecanica
(ABCOBRE, 2021).

O cobre pode ser utilizado na sua forma comercialmente pura ou em forma de
liga metalica a depender das exigéncias da aplicacdo. Portanto, podendo ser
classificado em cobre puro, baixa liga ou em ligas (ABNT — TB 50). Essa classificacéo
€ importante para determinar suas propriedades e adequacao para diferentes fins.
Para aplicacdes elétricas, normalmente é utilizado o cobre puro, com uma pureza
superior a 99,3%, os catalogados séo: Cobre Eletrolitico, Cobre sem Oxigénio de Alta
Condutividade; Cobre Desoxidado com Fosforo; Cobre Refinado a Fogo e Cobre
Refinado a Fogo Tenaz (INFOMET, 2017).

De acordo com a demanda da empresa Mega Fios LTDA, financiadora do
projeto, o cobre refinado a fogo (FRHC) foi a escolhido para a realizagéo do trabalho.

2.1.1 Cobre Refinado a Fogo

No Brasil, os principais tipos de cobre utilizados na producéo de fios e cabos
elétricos sdo o cobre eletrolitico (Cu ETP) e o cobre refinado a fogo (FRHC). O Cu
ETP destaca-se pela sua alta pureza e excelente condutividade elétrica, atendendo
as especificacbes rigorosas das normas técnicas e garantindo desempenho e
confiabilidade nas aplicagbes elétricas e eletrdnicas mais exigentes (ABCOBRE,
2022). Por outro lado, o FRHC é uma opg¢éo mais econdmica, mantendo propriedades
elétricas adequadas para aplicagbes onde as especificacbes de pureza e
condutividade ndo sao tao rigorosas, representando um equilibrio eficiente entre custo
e desempenho.

O cobre FRHC é produzido através do processo de refinacdo a fogo, que
remove impurezas e melhora a homogeneidade do material. Entretanto, mesmo que
0 processo seja eficaz na remocéo de muitas impurezas, ele ndo é capaz de remover
completamente os elementos indesejados. Assim, € importante reconhecer os

desafios associados a presenca de impurezas no Cu FRHC, como a reducdo na
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capacidade de conducdo elétrica, consequentemente ocasionando o aumento da
resisténcia elétrica, problemas no alongamento e tenacidade.

O estudo de Barbour (2011) traz uma classificagao das impurezas encontradas
no cobre baseando nos efeitos deletérios na condutividade elétrica, qualidade da
superficie e processamento. Os elementos Cr, Fe, Sn, P, Si e Ag causam efeitos
negativos relativamente baixos; 0os componentes As e Sb sédo considerados
prejudiciais e podem tornar o cobre menos adequado para aplicagdes que exigem alta
condutividade e processamento eficiente; o Bi, Te e Se s&do particularmente
problematicas, podendo causar defeitos graves, como fragilidade e trincas, tornando
inadequado para muitas aplicacdes. Camurri et al., (2001) observaram que o chumbo,
antimonio, bismuto e oxigénio em concentracdes significativas pode tornar o material
quebradico e reduzir sua capacidade de deformacéo plastica.

O oxigénio é outro elemento que pode influenciar significativamente as
propriedades mecanicas do cobre, especialmente em sua forma de 6xido cuproso
(Cu20). Em baixas concentragfes, tanto a condutividade quanto a recristalizacéo sao
afetadas, podendo ter implicacbes na eficiéncia elétrica e nas propriedades de
conformacdo do material. No caso de concentracbes mais altas, uma grande
quantidade de Cu20 é gerada, 0 que reduzi a condutividade e causa fragilidade
(SILVA; QUINTAO; CARIA, 2016). Pops (2010) no seu estudo observou que a
concentragdo ideal de oxigénio se situa em torno de 250 ppm. Além disso, verificou
gue altas concentragcbes podem reduzir a condutividade e a conformacéo a frio, baixas
concentragbes podem causar trincas a quente.

Embora apresente uma maior quantidade de impurezas em relacdo ao cobre
eletrolitico de alta condutividade (Cu ETP), o cobre FRHC oferece uma boa
condutividade elétrica com um custo menor. Portanto, a busca continua pelo
aprimoramento das propriedades é uma fonte constante de estudo, e no caso do cobre
FRHC na producéo de fios, alcancar simultaneamente melhorias nas propriedades
elétricas e mecanicas. Sendo, assim, a deformacdo plastica severa estd sendo

considerada uma técnica promissora para aprimorar as propriedades dos materiais.

2.2 DEFORMACAO PLASTICA SEVERA

Os processos de deformacado plastica severa (Severe Plastic Deformation,

SPD) séo técnicas de processamento que visam a obtencdo de microestruturas
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refinadas através da aplicacao de altas deformac¢des sem mudancas significativas nas
dimensdes solidas, podendo atingir microestruturas ultrafinas (AZUSHIMA et al.,
2008). Em praticas industriais convencionais, através de processamento
termomecanico, o menor tamanho de gréo que geralmente pode ser alcangcado esta
na escala micrométrica. No entanto, por meio dos processos SPD, é possivel obter
microestruturas com graos ainda menores, atingindo a escala submicrométrica
(VALIEV & LANGDON, 2006).

Materiais submetidos a SPD realmente apresentam melhoras nas propriedades
mecanicas. I1sso ocorre devido a alta densidade de discordancias e refinamento de
grao, que possibilita a obtencdo de graos ultrafinos. Ao contrario de outros métodos,
o refinamento de grdo é tecnicamente atraente porque ndo afeta adversamente a
ductilidade e a tenacidade, influenciando diretamente as propriedades mecéanicas e
fisicas do material. A resisténcia mecanica dos materiais policristalinos segue a lei de

Hall-Petch, descrito pela expressao abaixo:

k
Oy =0y +—= (4)

Vd

em que k e g, séo constantes do material, d tamanho meédio do gréo e g, a tenséo de

escoamento (CALLISTER JR, 2016).

Dentre os processos SPD, os mais comuns sdo (VALIEV & LANGDON, 2013;
KHABUSHAN & BONABI, 2017):

a) Torcéo sob Alta Presséo (HPT - High Pressure Torsion): envolve o processo
de compresséo de um disco de material dentro de uma matriz fechada, sujeita a altas
pressfes. A deformacdo plastica por torcdo é alcancada pela rotacdo de uma das
partes da matriz, como ilustrado na Figura 1a.

b) Laminagdo acumulativa (ARB - Accumulative Roll Bonding): consiste em
laminar o material em forma de chapas até a reducéo da metade da espessura, depois
cortado ao meio e empilhada. Sua interface passa por um pré-tratamento na superficie
para aumentar a forca de adesdo. Em seguida, lamine as metades empilhadas
novamente até a metade da espessura e corte ao meio novamente, sendo repetido
até gerar uma grande quantidade de deformacé&o plastica na chapa, (Figura 1b);

c) Extrusdo em Canais Angular (ECAP- Equal Channel Angular Pressing): no
processo, 0 material na forma de tarugo (secdo quadrada, circular ou chapas) é

extrudado através de uma matriz contendo um canal restritivo que muda de direcéo
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em um angulo (Figura 1c). Como as dimensdes da secéo transversal do material
deformado permanecem constantes, o processo pode ser repetido para deformacdes

extremamente altas.

Figura 1. Técnica de DSP: a) Tor¢céo sob pressao, b) Laminacdo acumulada, c) ECAP.

@ ®) o s ©

Fonte: (a) e (c) adaptado (VALIEV e LANGDON, 2013), (b) adaptado (KHABUSHAN e
BONABI, 2017).

Dentre os processos, o ECAP foi escolhido para realizacdo desse trabalho,
em virtude da facilidade de implementacao e viabilidade pratica. Além da capacidade
de produzir mudancas microestruturais significativas de uma maneira préatica e
controlada. Isso pode permitir investigacGes detalhadas sobre o efeito da deformacéo
plastica na microestrutura, textura cristalografica e nas propriedades mecanicas e

elétricas do material.

2.2.1 Extrusdo em Canal Angular (ECAP)

O processo ECAP é caracterizado pela passagem de um metal por uma matriz
com canais angulares, onde a deformacéo é aplicada por meio de cisalhamento
simples. Ao submeter o material a canais estreitos e curvos, uma deformacéao plastica
intensa é induzida, levando a quebra e refino dos graos. Esse fenbmeno resulta em
uma microestrutura com graos mais uniformes e finos, o que contribui para a melhoria
das propriedades mecanicas do material (VALIEV e LANGDON, 2006).

O processamento consiste em uma deformacao abrupta imposta na amostra
durante a passagem através da matriz, na qual dois canais da mesma secdo
transversal se encontram em um angulo (¢) e uma curvatura externa () na jungéo

dos canais, conforme mostrado na Figura 2. Antes da deformacédo, amostra e matriz
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de mesma seccéo transversal sdo bem lubrificadas e inserida no primeiro canal, em
gue € aplicada uma carga a puncao para pressionar a amostra a fluir entre os canais
de entrada e saida (Figura 2a). Nas intersecdes entre 0s canais, 0 material sofre um
cisalhamento simples (Figura 2b). O processo termina com a retirada da puncao,
seguida da retirada da amostra deformada do segundo canal (ADEDOKUN, 2011;
VALIEV & LANGDON, 2006).

Figura 2. (a) Esquema simplificado do processamento ECAP e (b) Plano de

cisalhamento no cruzamento dos canais.

(‘.aéga
Punc¢io g

Matriz

Material
tterial s “\‘I’
ll"t»

a)

Fonte: Adaptado (VALIEV & LANGDON, 2006).

Ao passar pela matriz, a magnitude da deformacgé&o abruptamente pode ser
estimada usando aproximacdes analiticas baseadas em varias configuracfes de
matrizes, onde N é o numero de passes, ® é o angulo do canal e g denota o angulo
relacionado ao arco de curvatura onde as duas partes do canal se cruzam. O angulo
determina a gravidade da deformacao de cisalhamento, e a deformagé&o equivalente
(€eq) por passe é dada pela equacéo 5 (IWAHASHI et al., 1996):

N o vy (O 4
Ey = % [Zcot (E + E) + Wcosec (E + 5) ] (5)

Valiev e Langdon (2006), estudaram o efeito do angulo na deformacéo,
constataram que o angulo @ do arco de curvatura é a tensao equivalente, exceto
apenas para angulos de canal menores que 90°. A deformacdo extremamente alta
pode ser atingida em uma Unica passagem, construindo uma matriz com valores muito
baixos de @ e W. Também observaram que para moldes convencionais onde o angulo

do canal é geralmente igual a 90°, em um Unico passe, a deformacéo equivalente é
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proxima de 1, e esta deformacédo é essencialmente independente do angulo g que

representa o arco de curvatura, mostrado na Figura 3.

Figura 3. Variagado da deformagéao equivalente em fungéo dos angulos ® e y
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Fonte: Adaptado de (FURUNO et al., 2004).

2.2.1.1 Fatores que influenciam o processo ECAP

A microestrutura dos tarugos submetidos ao processamento ECAP podem ser
afetadas por diversos fatores como: os angulos do canal (®) e da curvatura (y) da
matriz de ensaio, nimeros de passes, temperatura e velocidade de prensagem
(VALIEV e LANGDON, 2006).

O angulo do canal (®) é o fator experimental mais importante, pois a
deformacédo exercida na amostra durante a passagem do ECAP depende
principalmente do angulo entre as duas partes do canal. Portanto, o angulo ® tem um
impacto direto na microestrutura final obtida (VALIEV et al., 2012; VALIEV &
LANGDON, 2006).

O angulo de curvatura @ é outro arco onde as duas partes do canal se cruzam
na matriz. Este angulo representa apenas uma pequena fracdo na determinacédo da
deformacéo total aplicada a amostra. Entretanto, é importante estudar o efeito desse
angulo na producéo de materiais de granulacao ultrafina (VALIEV & ANGDON, 2006).

O numero de passes reflete a quantidade de vezes que o material pode ser

deformado durante o processamento pelo ECAP. Quanto mais passes, maior o
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refinamento microestrutural, consequentemente, acarretando efeito nas propriedades
do material, como aumento da resisténcia mecanica e tenacidade (CIEMIOREK et al.,
2021). A pesquisa de Kapoor (2017) ressalta que o nUmero de passes esta associado
ao tipo de material processado, podendo alterar o nivel de deformacgéo, sendo que na
grande maioria dos casos, grados alongados na direcdo da deformacdo foram
observados no passe inicial, e conforme o aumento no nimero de passes 0S graos
tendem a atingir um tamanho de equilibrio.

A variacédo de temperatura depende do tipo de material a ser usinado, pois
alguns materiais ndo permitem deformacéao a frio pelo ECAP. A resposta de materiais
deformados plasticamente a quente e a frio sera diferente, portanto, a microestrutura
exibird caracteristicas e propriedades diferentes nas duas condicbes de
processamento. Quanto maior a temperatura de prensagem durante a deformacéo,
maior o tamanho do gréo e maior a proporcéo de contornos de gréo de baixo angulo.
Por outro lado, quanto menor a temperatura do processo ECAP, melhor o efeito do
refinamento do grdo, e a deformacdo do material processado promovera maior
fragmentacao do perfil de alto angulo, resultando em aumento da energia interna
armazenada, o que é benéfico para obter a determinacao do tamanho de particula da
UFG (VALIEV et al., 2012; VALIEV & LANGDON, 2006).

A velocidade de deformac&o na microestrutura final ndo € tdo pronunciada
quanto outros parametros. Porém, como a recuperacdo ocorre mais facilmente
guando utilizado em velocidades menores, assim, velocidades menores resultam em

uma microestrutura mais uniforme (FARIAS, 2009).

2.2.1.2 Rotas de Processamento

As rotas de processamento é um dos principais parametros quando se aplica
passes multiplos de ECAP. Existem quatros rotas principais de processamento (Figura
4). Em cada rota ha um sistema diferente de deslizamento, afetando de forma distinta
a microestrutura. Na rota A o material é extrudado na mesma direcédo; na rota B,
rotacionado a 90°, alternando o sentido em horario e anti-horario em cada passes; na
rota B, gira-se a amostra & 90° no mesmo sentido em cada passe, e na rota C passa
por um giro de 180° em relacao ao eixo longitudinal ao fim de cada passe (VALIEV &
LANGDON, 2006; DALY et al., 2009).
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Figura 4. As quatros principais rotas de processamento ECAP.
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Fonte: Adaptado de (NEMATI, et al., 2014).

A deformacéo produzida pelo processo ECAP ocorre alongando a estrutura no
plano X, alongamento rotacionalmente no plano Y e sem modificacao significativa no
plano Z. As diferentes microestruturas obtidas em cada percurso devem-se as
diferencas na orientacdo e numero de voltas dadas nas amostras entre cada
passagem. O efeito previsto da deformacéo de cisalhamento macroscopica para os
quatros caminhos e diferentes formas de deformacédo nos planos X, Y e Z sao

mostrados na Figura 5.

Figura 5 - (a) e (b) exibem deformacgdes do processo de ECAP nos planos X, Y e Z

em rotas distintas.
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Fonte: Adaptado de (ROODPOSHTI et al., 2015).
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Nota-se que as distorcbes mais severas dos elementos cubicos ocorrem nas
rotas de processamento A e B, (Figura 5a). Considerando as rotas B e C, a unidade
cubica retorna a sua forma original a cada 4 passagens pela rota B; e a cada 2

passagens pela rota C (Figura 5b).

Como mencionado, as rotas sdo fatores que afetam diretamente a
microestrutura e a textura cristalografica do material submetido ao ECAP. De acordo
com Afsari & Ranaei (2014), o refinamento de gréo pela via B, pode melhorar a
uniformidade da estrutura. Os resultados corroboram com Valiev e Langdon (2006),
mostraram que a rota B exibi maior homogeneidade microestrutural de todas as rotas,
resultando em materiais processados com comportamento mais isotrépicos. A Figura
6 ilustra a reducdo no tamanho médio do grao de cobre apés a aplicacdo do ECAP

via B em 4 e 8 passes.

Figura 6. (a) e (b) micrografias FE-SEM do Cu apds 4 e 8 passes respectivamente.

Fonte: (AFSARI & RANAEI, 2014).

O tipo de rota e a temperatura de prensagem apresenta efeitos distintos na
homogeneidade microestrutural do material. Magalhdes et al., (2021) estudaram a
homogeneidade microestrutural do cobre puro através da prensagem ECAP via rotas
A e B em processos a frio e a quente. A frio os resultados mostraram que distribuicdo
de dureza na rota A foi menos uniforme em comparacdo com as amostras tratadas
com a rota B.. Com relacdo a distribuicdo de dureza ao longo da superficie analisada
da amostra processada a quente, observou que ambas as rotas apresentaram um

carater homogéneo.
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Estudos de microestruturas de cobre e aluminio usando as rotas B e C mostram
gue ambas as rotas produzem microestruturas semelhantes em temperatura ambiente
e elevada. A diferenca mais marcante no desenvolvimento microestrutural é a
presenca de recristalizacdo dinamica no cobre (HUANG et al., 2004). Daly et al.,
(2009) também mostraram que para o cobre puro processado por ECAP a temperatura
ambiente, a temperatura de recozimento aumentou a medida que a microestrutura se

tornou mais homogénea, mas a microdureza diminuiu significativamente.

2.2.1.3 Caracteristicas do cobre apos o ECAP

A tecnologia de prensagem ECAP altera a microestrutura do material
processado, resultando em propriedades fisicas e mecanicas aprimoradas. Diversos
estudos estdo analisando o efeito dos parametros de processamento ECAP na
evolucdo microestrutural e nas propriedades mecéanicas do cobre puro. Blum et al.,
(2018) observaram que os graos microcristalinos produzidos pelo processamento
ECAP engrossaram de forma descontinua durante o teste de fluéncia, resultando em
mudanca expressivas na taxa de fluéncia.

Segundo Zhu et al., (2013), apos 4 passes de ECAP os grandes graos iniciais
do cobre séo refinados, enquanto 5 a 8 passes resultaram em saturacdo e na
formacao de células de deslocamento de alta densidade com um tamanho de 500 nm
dentro dos grdos de micron. Por outro lado, o perfil de dureza mostra falta de
uniformidade nas propriedades. O estudo de Ebrahimi e Gode (2017), apresentou uma
distribuicdo ndo homogénea de dureza, com o cobre tendo uma dureza menor na
regido inferior, que gradualmente se tornou mais uniforme com aumento no nimero
de passes.

A pesquisa de Mishra et al. (2007) longo da rota B, em diferente nimero de
passes, resultou em um aumento significativo na resisténcia mecanica durante os dois
primeiros passes, indicando que o maior refinamento de gréo ocorre nas primeiras
passagens. Aléem disso, observaram que a saturacao de tenséo produz deformacao
plastica, porém a partir do quarto passe. No estudo Dobatkin et al. (2007), a resisténcia
aumentou por um fator de 1,6 e permaneceu quase inalterada ap6s a quinta
passagem. Ademais, a ductilidade diminuiu apés 1° passe e aumentou no 10° passe.

O efeito mais 6bvio no processamento ECAP € a reducdo do tamanho do grao,

resultando em uma melhora significativa nas propriedades mecanicas do material.
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Wang et al. (2019), processaram Cu puro até 8 vezes a temperatura ambiente pelas
rotas B-, A e uma nova rota (angulo de rotacdo especifico da amostra entre canais
sucessivos) chamado X, e descobriram que a nova rota X além de processar amostras
com maior resisténcia e ductilidade, levou a uma redugcdo na densidade de
discordancia e no tamanho de gréo. Miyajima et al., (2015) constataram que em
amostras deformadas por ECAP, a densidade de discordancia depende do formato e
tamanho do grao.

O estudo de Guo et al., (2019) sobre as propriedades mecanicas e a
condutividade elétrica do monocristal de cobre durante a deformacéo via ECAP pela
rota B, atemperatura ambiente, mostraram um aumento na resisténcia e plasticidade
do monocristal apos 4 passes. Enquanto, observaram uma diminuicdo gradual da
condutividade com o aumento do numero de passes. Higuera-Cobos & Cabrera
(2013), revelaram que na deformacdo mais alta, a condutividade do material foi

reduzida em apenas cerca de 2% IACS.

2.3 TEXTURA CRISTALOGRAFICA

A distribuicdo das orientacdes dos graos raramente segue um padrao aleatorio.
Muitas vezes, eles apresentam uma orientacdo preferencial e uma propensao a
assumir certas orientacdes em relacado a um sistema de referéncia especifico, como
0s eixos cristalograficos do material. Esse comportamento pode ser causado por
processos como solidificacéo ou tratamentos termomecanicos, como 0S processos de
conformacdo (SUWAS e RAY, 2014). Essa orientacdo preferencial dos graos é
descrita pela textura cristalografica (SANTOS, 2017).

Figura 7 — Cristais com distribuicdo preferencial: a) sem textura; b) com textura.

Fonte: (FREITAS, 2003)
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A textura cristalografica pode ser caracterizada através das figuras de polos
diretas, que sdo projecao estereografica bidimensionais, representando a distribuicdo
estatistica de determinados planos {hkl} de uma amostra policristalina. Esse método
proporciona uma descri¢éo visual da orientacéo cristalografica preferencial de forma
compreensivel, permitindo prever graficamente a textura de um metal (CULLITY,
1978). A difracdo de raios X é um método pelo qual informacfes sobre a textura
podem ser obtidas medindo a fracdo volumétrica associada a uma determinada
orientacdo do cristal (RANDLE; ENGLER, 2000).

Outra maneira de representar a textura cristalografica € a Funcdo de
Distribuicdo de OrientacGes Cristalinas (FDOC ou ODF - Orientation Distribution
Function), que possibilita o calculo da densidade de probabilidades de encontrar
determinadas orientagbes dos graos em uma amostra, expressas como componentes
cristalogréficos {hkl}{uvw), em um espaco tridimensional. Na ODF, a orientagédo de
um gréo é definida mediante angulos de Euler, que descrevem o minimo conjunto de
rotacdes necessarias para alinhar uma orientagdo com outra. Existem varias
convencbes e meétodos matematicos para calcular a ODF, sendo 0s mais
proeminentes os métodos de séries desenvolvidos por Roe (1965) e Bunge (1982)
(BUNGE, 1982; NETO BARROS, 2020).

2.3.1 Textura cristalografica em Cobre processado por ECAP

Estudos mostraram que o cobre processado por ECAP pode exibir uma textura
relativamente homogénea com uma distribuicdo de orientacfes cristalograficas mais
uniforme em comparacéo com outros métodos de processamento. I1sso pode resultar
em propriedades mecanicas melhoradas, como uma maior resisténcia a tracdo e uma
maior ductilidade.

Com relacdo a materiais CFC processados por ECAP, no estudo de Suwas e
Mondal (2019), demonstraram que a textura esta relacionada ao plano e direcdo de
cisalhamento. Em geral, verificaram a presenca de duas fibras principais: fibra A,
orientada {111} || PC e fibra B, orientada <111> AD. Durante 0s processamentos, as
texturas que surgem sao essencialmente texturas de deformacéo, influenciadas por
diversos parametros de controle: caminho de deformacdo imposto, fatores
cristalograficos que governam os mecanismos de deformacéo (como deslizamentos e

maclas), a textura e microestrutura iniciais do material.
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Para auxiliar na analise dos resultados de textura em materiais CFCs, como o
cobre, também séo utilizadas as componentes de textura de recristalizagdo, como

exposto na tabela 1.

Tabela 1. Componentes de textura de recristalizacdo para materiais CFCs.

Notacao {hkl}<uvw>
Cubo (C) {001}< 100 >
Cubo Rodado (RC) {001}< 110 >
Cubo RD {013}< 100 >
Cubo ND {001}< 310 >
Goss (G) {011}< 100 >
Goss Rodado (RG) {110}< 001 >
Cobre (Cu) {112}< 111 >
Cobre Rodado (RCu) {011}< 211 >
Latdo (B) {110}< 112 >
Latdo Rodado (RB) {110}< 111 >
P {011}< 122 >

Q {013}< 231 >

Fonte — Adaptado de (HIGUERA-COBOS et. al, 2014).

Para a mensuracdo da textura € fundamental um sistema de referéncia
associado ao processamento. Normalmente, utilizar-se os eixos ED (direcdo de
extrusdo), TD (direcdo transversal) e ND (direcdo normal), como apresentado na

figura 8.

Figura 8. Desenho esquematico dos eixos externos mais comumente usados na
medida de textura em materiais processado por ECAP: (a) amostra de secéo
quadrada e eixos, (b) desenho bidimensional da matriz, (c) sistema de coordenadas

da amostra e do plano de cisalhamento.
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Fonte: Adaptada de (BEAUSIR et al., 2008; BARROS NETO, 2020).
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A evolucgao da textura do cobre durante o ECAP aplicando 4 passes pela rota B,
foram estudadas por Alateyah et al., (2021), obtiveram uma textura de cisalhamento
simples e forte, com orientacdo mais aleatoria ou equiaxial em comparacdo com o
cobre ndo processado. Os resultados corroboram com o trabalho Molodova et. al.,
(2007), utilizando a rota B, por até 12 passagens com deformacéo progressiva e
recozimento subsequente, demonstram texturas semelhantes as texturas de
cisalhamento simples.

Sousa et al. (2018), processaram cobre pela rota B, e verificaram a diminui¢cado
na intensidade da textura com o aumento do numero de passes; em uma unica
passagem notaram que a textura ja era relativamente baixa. Apos 3° passe, a textura
quase desapareceu (Figura 9). Essa reducdo se deve ao fato de a direcdo e/ou
orientacdo da deformacgao por cisalhamento imposta pelo processo ser diferente em

cada passe, resultando em uma disperséao da textura.

Figura 9. Polares inversos (100) de amostras de cobre deformadas por ECAP

usando a rota Bc apés a) 1, b) 2 e c) 3 passagens.

b)

001 101 001 101 001 101

Fonte: (SOUSA; SORDI & BRANDAO, 2018).
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3 MATERIAIS E METODOS

Nessa seccdo sdo descritas as técnicas e 0s procedimentos experimentais
utilizados na investigacdo do material como recebido e submetido as condi¢cdes de
processamento por ECAP. Os procedimentos seguiram os padrbes reconhecidos
internacionalmente para garantir a validade e a confiabilidade dos resultados. O
fluxograma com os processos metodolégicos que foram realizados no estudo, estéo
disponiveis na Figura 10.

Figura 10. Fluxograma com os processos metodoldgicos realizados no estudo.

Microdureza

Material como
recebido C-0X - —
Microscopica
Otica
Confecgao das .
CuFRHC amostras Analises
DRX
ECAP
Textura
Cristalografica
Fonte: Elaborado pela autora (2023).
3.1 MATERIAL

O material usado nesse estudo consiste em cobre refinado a fogo, foi
fornecido pela empresa Mega Fios (Copperline) produtora de fios e cabos elétricos.
Sendo disponibilizado na forma de tarugo de sec¢é&o circular com didmetro de 8 mm,
conforme os requisitos da norma de tarugo de cobre para uso elétrico, correspondente

a NBR 14733. Na tabela 2 é mostrado a composi¢cao quimica do material.
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Tabela 2. Composicéo quimica do tarugo de cobre refinado a fogo (FRHC).
Elementos  Composicdo fornecida pela empresa (% em peso)

Cu >99,9
Pb 0.0395
Sn 0.0149
Fe 0.0008
Ni 0.0053
Te 0.0001
As 0.0002
Sb 0.0048
Ag 0.0058
S 0.0008
Se 0.0001
o) 0.0250

Te Se Bi 0.0003

Fonte: IBRAME (2023).

3.2 METODOS

3.2.1 Confeccédo dos corpos de prova

A matriz de ECAP usada no processamento possui um canal de secéo
transversal quadratica em torno de 11 mm. Contudo, o material como recebido
apresenta secao transversal circular e com area inferior ao canal da matriz. Para o
processamento do cobre foi necessaria uma adaptacdo dos corpos de prova para ter
as dimensfes adequada. Para isso, confeccionou revestimento de aluminio com
dimensdes (55 x 10.8 x 10.8 mm) contendo um orificio central para introduzir as
amostras de cobre, conforme exposto na Figura 11. O revestimento foi confeccionado

no laboratério de Usinagem do Instituto Federal do Piaui (IFPI).

Figura 11. Desenho esquematico com a geometria, as dimensdes e orificio do

revestimento feito para o processamento ECAP.

10,8mm

- —
55 mm =

Fonte: Elaborado pela autora (2024).
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Durante o processamento 0s revestimentos sofreram fraturas significativas a
cada passes. No 1° passe (Figura 12a) o aluminio sofreu trincas, no 2° passe néo
suportando a deformacdo e ocasionando a fragmentacdo (Figura 12b). Apds dois
passes, grande parte do aluminio se despedacou, causando inviabilidade de uma
nova passagem. Assim, para 0s passes subsequentes 3 e 4 foram feitos novos

revestimentos.

Figura 12. Revestimento apds o processamento: (a) 1 passe, (b) 2 passes.

(a)

-y
J=—>l p

Estilhaco

Trincas

(b)

Fonte: Elaborado pela autora (2023).

Quanto as trincas observadas no revestimento, € possivel que estejam
relacionadas ao espacamento entre os dois materiais, mesmo que seja minimo, é

provavel que tenha exercido alguma influéncia.

3.2.2 Processamento

O processamento do ECAP foi realizado no Laboratorio de Ensaios Mecanicos
do Departamento de Engenharia dos Materiais da Universidade Federal do Piaui
(UFPI). Para os ensaios foi utilizado a maquina de ensaios DL 2000 EMIC Universal
Testing Machine com carga maxima de 20 t/cm? e velocidade de travessao de 0,001
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a 100 mm/min, com uma matriz puncéo e graxa lubrificante (MoS2). O canal da matriz
é feito de aco H13 com secédo transversal quadrada com comprimento lateral de 11

mm, angulos ® = 110° e y = 80° e pungao de ago H13 (Figura 13).

Figura 13. Matriz ECAP e a puncéao.

Fonte: Elaborado pela autora (2023).

Antes da deformacé&o, amostra e matriz de mesma seccéo transversal sdo bem
lubrificadas e inserida no primeiro canal, em que € aplicada uma carga a puncao para
pressionar a amostra a fluir entre os canais de entrada e saida. As amostras foram
processadas de 1 a 4 passes a temperatura ambiente pela rota B, a uma velocidade
de 5 mm/min.

No intuito de padronizar a terminologia usada ao longo do estudo, facilitando a

compreensao e andlise dos resultados, a Tabela 3 sumariza as condi¢des escolhidas.

Tabela 3. Nomenclatura das condi¢des escolhidas.

N° de Passes Condicdes
- C-0X
1 C-1X
2 C-2X
3 C-3X
4 C-4X

Fonte: Elaborado pela autora (2024).
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Para andlise subsequente, foram investigados a evolucdo microestrutural e a
textura cristalografica, incluindo, dessa forma, caracteristicas microestruturais e

estrutura cristalina.

3.3 ANALISE MICROESTRUTURAL

Para preparacdo metalografica foi feito a retirada do revestimento de aluminio,
o corte transversal da amostra (com serra manual), embutimento, lixamento (P200,
P320, P400, P600; P1200 e P2000), polimento (alumina 0,3 pm e 0,05 um), e
posteriormente o ataque quimico, a fim de revelar a microestrutura. Os reagentes

usados para o atague sdo mostrados no Quadro 1.

Tabela 4. Composicéo dos reagentes usados para o ataque quimico.

Composicao Comentarios
5gde FeCl;+ 10 ml de HCl + 100 ml | O ataque foi feito por imerséo
Ataque de H,0 durante 7 s.

Quimico

O ataque foi feito por imersdo com

25 ml de H,0, a 3% + 25 ml de NH;+ | tempo inconstante, com 0s graos
50 ml de H,0 da microestrutura mal revelados.
Fonte: Elaborado pela autora (2024).

As analises microestruturais foram realizadas no microscopio 6tico Carl Zeiss,
modelo AxioCam ICc5 com camera digital INSIZE, no Laboratério de Mecéanica da
Universidade Federal do Piaui (UFPI).

O tamanho médio de grao (d) e o desvio padréo foram calculados utilizando o
software ImageJ© usando o método do intercepto linear, conforme a ASTM E 112

(2005), com o uso da Equacéo 6,

nxL
N XM

d= (6)
em que n é o numero de linhas, L é o comprimento da linha (mm), N € o nimero de

interseccbes dos contornos de grdo com as linhas e M é a ampliacdo usada na

micrografia.
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3.4 DIFRACAO DE RAIOS-X (DRX)

As amostras foram cortadas longitudinalmente, lixadas e submetidas a analise
de difracdo de raios X para determinacdo das fases. Para isso, foi utilizado um
difratbmetro de raios X (marca PHILIPS - modelo X'PERT), do Laboratério de
Caracterizacao de Materiais (LACAM) do Departamento de Engenharia Metallrgica e
Materiais do Centro de Tecnologia da Universidade Federal do Ceara. O software de
coleta de dados foi da PHILIPS - X'pert Data Collector, com a radiagao Ka de cobalto,
(Acoke= 1.789 A), tens&o 40kV, corrente 45maA.

3.5 TEXTURA

A definicdo das texturas cristalograficas foi determinada pela medicdo direta
das figuras de polos através da difracdo de raios—X. Com o intuito de avaliar a
macrotextura cristalografica do material processado por ECAP, foi verificada a secao
longitudinal a meia espessura contendo a dire¢do de extrusdo (plano ED-ND),
conforme representado na figura 14.

Figura 14. Desenho esquematico da regido a meia espessura, em que € realizado a
medicdo da macrotextura e a representacao do sistema de referéncia externo com

0s eixos ED (direcéo de extrusédo), ND (direcdo normal a extrusao) e TD (direcéo

transversal a extrusao).

m

Fonte: Elaborado pela autora (2024).

ED

™

A preparacdo da superficie foi semelhante a preparacdo da analise da
microestrutura. O processamento dos dados de textura e a constru¢cdo das ODF’S

foram realizados através do (software) ATex®©.
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A textura foi investigada através das figuras de polos (111), (200) e (220), com
medidas no plano ED-ND até uma inclinacdo de 75°. As funcdes de distribuicdo de
orientacdo (FDOC) foram calculadas utilizando o método de direto zero range
(threshold de 5°), com notacao de Bunge sem aplicar quaisquer restricbes na simetria
da amostra (simetria triclinica). E para a interpretacdo das ODF’s usou-se Abacos na

notacao Bunge.

3.6 MICRODUREZA VICKERS

O ensaio foi realizado no Laboratério de Microscopia Optica do Instituto Federal
do Piaui, com o equipamento microdurdmetro da marca Shimadzu, modelo HMV.

As secdes transversais das amostras foram analisadas como recebidas e
submedidas por ECAP. Antes do teste, as amostras foram lixadas e polidas. Em cada
amostra foi medido 3 pontos equidistantes, sendo que as medi¢bes foram feitas a
cada 1 mm da borda da amostra na area central. A carga utilizada foi de 980,7mN

(aproximadamente 100 gf), aplicada por 15 s.
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

Nesta sec¢éo serdo apresentados os resultados desse trabalho. Inicialmente,
serdo apresentados os dados referentes ao processamento via extrusdo em canal
angular. Posteriormente serdo apresentados os resultados referentes a microscopia

Optica e DRX. Por fim, a textura cristalografica e os testes de microdureza superficial.

4.1 ANALISE MICROESTRUTURAL

Serdo descritos a analise microestrutural, por meio da microscopia 6tica do Cu
FRHC. A identificacdo das fases presente foi realizada através de difratograma de
raios—X.

4.1.1 Revelacado da Microestrutura

No ataque quimico para revelacdo microestrutural foi testado dois tipos de
reagentes. A principio o reagente (25 ml de H,0, a 3% + 25 ml de NH;+ 50 ml de H,0)
mostrou-se ineficaz, pois ndo revelou adequadamente a microestrutura das amostras.
Para as amostras C-0X e C-2X, foram utilizados tempos de ataque de 2 min e 4 min
30s, respectivamente, mesmo assim, as micrografias ndo mostraram uma revelacéo
significativa dos graos (Figura 15). Vale ressaltar, na literatura foram encontrados
tempos de ataque em torno de 1min 30s.

Figura 15. Micrografias das amostras nas condic¢des: (a) como recebida, (b) 2 passes.

B g, TR % ‘r‘f: 7 T F - PR A
A : - ¢ - 3 . e N ¥
%
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Quanto as outras condi¢cdes de processamento C-1X; C-3X e C4X foram
testadas até 15 min e ndo ocorreu a revelacdo dos graos. Entdo, possivelmente o
reagente aumentou sua densidade com o passar do tempo, consequentemente,
diminuindo sua eficiéncia, visto que, desde sua preparacao ao ultimo teste, o reagente
apresentou uma progressao no tempo de ataque. Erro! A origem da referéncia nao
foi encontrada.

Apés tentativas sem sucesso de revelacdo da microestrutural, optou-se pela
mudanca do reagente, sendo assim, o ataque foi feito por imerséao durante 7 s com o
reagente (5 g de FeCl;+ 10 ml de HC! + 100 ml de H,0). Em todas as amostras houve

a revelacdo dos graos, como exibidos nas Figura 18 e 19.

4.1.2 Cobre Refinado a Fogo — Como Recebido

O cobre refinado a fogo foi concedido na forma de tarugo cilindrico. Na Figura

16 é apresentado a micrografia da amostra de Cu FRHC como recebida.

Figura 16. Microestrutura do cobre refinado a fogo no estado como recebido a 200X.

Fonte: Elaborado pela autora (2024).

A micrografia exibe uma estrutura granular com gréos de tamanhos variados,
apresentando contornos nitidos e bem definidos. A maioria dos graos apresenta uma
microestrutura equiaxial recristalizada, distribuidos de forma homogénea. O tamanho
médio dos gréos é de 50 um com desvio padrédo de 28,4 um. Além disso, o material é
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constituido por uma unica fase a-Cu, com a presenca de maclas mecanicas.
4.1.3 Influéncia do processamento ECAP

Os corpos de provas de Cu FRHC foram processados 1 a 4 passes a
temperatura ambiente através da rota B, com velocidade de prensagem (5 mm/min).

Os resultados da evolucao microestrutural sdo exibidos na Figura 17.

Figura 17. Microestruturas oticas das amostras do cobre FRHC processadas por
ECAP: (a) 1 passe, (b) 2 passes, (c) 3 passes, (d) 4 Passes.

i

Fonte: Elaborado pela autora (2024).

Na micrografia de 1° passe (Figura 17a), pode-se observar o desenvolvimento
de graos alongados e um alinhados ao longo do plano de cisalhamento. Além disso,
a microestrutura possui diferentes caracteristicas em diferentes areas, indicando uma
heterogeneidade, o que significa que é composta por graos de diferentes tamanhos,

com um tamanho médio de aproximadamente 36,5 um e desvio padrao 23,6 pum.
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No 2° passe de deformacdo (Figura 17b), os grdos sofrem um pequeno
crescimento em relacdo ao passe anterior de aproximadamente 6,03%, com valor
médio do tamanho de gréo (~38,7um), sinais de recristalizacdo dindmica. Os graos
comecam a regenerar e crescer em tamanho, substituidos por novos grdos com
orientacdes aleatorias com diferentes tamanhos, alguns grosseiros (~155,5 um) e
outros bem menores (~7,3 um). Corroborando com o estudo Higuera e Cabrera
(2013), o processo de recristalizacdo de um material deformado de fato envolve a
nucleacédo e o crescimento de novos graos nao deformados na matriz deformada.
Esses novos graos sao caracterizados pela formagcédo e movimentacédo de contornos
de gréaos de alto angulo. Isso implica em uma reorganizacdo da estrutura cristalina,
onde os grdos antigos deformados sao substituidos por novos grdos com uma
estrutura mais estavel e menos deformada.

Apos o 3° passe (Figura 17c¢), a microestrutura mostra uma reducéo adicional
no tamanho de grdo, mantendo caracteristicas significativas do estado deformado
anterior, principalmente a heterogeneidade. Os tamanhos médios dos gréos séo
reduzidos para 33 um, com um desvio padréo de 20,4 um. Além disso, observam-se
contornos nitidos e bem definidos entre os grdos. Esse fendbmeno sugere que o
processo de deformacéo esta refinando a estrutura de graos de forma consistente,
produzindo uma distribuicdo mais uniforme e melhorando a homogeneidade do
material.

Na microestrutura de 4° passe (Figuras 17d) produziu-se um refinamento
significativo dos grdos, com uma tendéncia de distribuicao relativamente equiaxial. O
tamanho médio de grao diminui para aproximadamente (~29 um) e desvio padréo 16,2
pum. Apesar da variagdo nos tamanhos individuais, os graos estéo diminuindo de forma
relativamente uniforme em todas as direcbes, o que pode ser atribuido a
movimentacg&o de contornos de graos e redistribuicdo de energia dentro do material.

O tamanho médio dos gréos e o desvio padréo em funcdo do nimero de passes
por deformacdo ECAP é mostrado na Figura 18. Nota-se uma mudanca significativa
nos tamanhos de gréo a cada passe de deformacé&o. Antes da deformacéo, o material
apresentava um tamanho médio de grao de 50,0 um, enquanto apos a 42 passagem
esse valor diminuiu para 28,9 um. Esta reducéo no tamanho de gréo indica que a rota
Bc tende a produzir uma estrutura de graos mais uniforme, como evidenciado pela

reducado do desvio padrao do tamanho de grdo com o aumento do nimero de passes.
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Figura 18. Tamanho médio de gréos e desvio padrdo em funcéo do nimero

de passes de deformacéo.
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Fonte: Elaborado pela autora (2024).

4.3 DIFRACAO DE RAIOS X (DRX)

Os padrdes de difracéo de raios X do cobre refinado a fogo antes e depois do
processamento ECAP sdo mostradas na Figura 19. O difratograma do Cu FRHC
mostra que consiste em uma unica fase (a- Cu), com os picos dos planos (111), (200)
e (220), caracterizam o cobre de estrutura CFC. Na condigdo como recebida (Cu
FRHC-0X), as intensidades dos picos sdo moderadas, com graos relativamente
grandes e poucas discordancias, indicando uma estrutura cristalina bem ordenada e
com poucos defeitos.

Em uma Unica passagem, observou-se um aumento na intensidade dos picos
(111) e (200), enquanto o pico (220) diminuiram. Isso sugere que a deformacao
causada pelo processamento ECAP levou a mudancgas na orientacao cristalografica
do material. O aumento de intensidade dos picos pode indicar uma preferéncia na
orientacdo desses planos e a diminuicdo pode ser devido a mudanca na orientacao
ou no tamanho do cristalito.

Depois do 2° passe de deformacédo, houve uma diminui¢cdo na intensidade do
pico (220), enquanto as intensidades dos picos (111) e (200) aumentaram. A
diminuicao pode indicar uma mudanca na orientagéo ou uma reducgéo no tamanho dos
cristalitos nesse plano especifico, enquanto 0 aumento nos outros picos pode refletir

mudancas semelhantes nos planos associados.
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O 3° passe ECAP resultaram em intensidades de picos menores, 0 que sugere
um refinamento de gréaos significativo e uma recristalizacdo avancada. Ademais, a
estrutura do cobre estd se tornando mais fina e homogénea, com uma orientacéo
preferencial bem desenvolvida dos grdos. Além disso, verificou um pequeno
deslocamento dos picos, isso devido a deformacao sofrida.

Apés 4° passe, todos os picos de difracdo cairam significativamente em
intensidade em relacéo a deformacéo do passe. Isso sugere que o material atingiu um
estado de distribuicdo mais homogénea com aleatoriedade na orientacdo e uma

reducdo no tamanho dos cristalitos devido a deformacéao repetida.

Figura 19. Difratograma difragao de raios-X das amostras de Cu FRHC como

recebida e apds o processamento ECAP.
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Fonte: Elaborado pela autora (2024).

As variacdes nos picos de difracdo observadas durante o processamento por
ECAP séo o resultado de uma série de mudancas microestruturais complexas que
ocorrem devido a deformacé&o imposta pelo processo. Essas mudancas podem estar
relacionadas as flutuacdes na tensao de rede, ao tamanho do cristalito, a orientacéao

cristalina ou a ativacdo de diferentes sistemas de escorregamento (GUO et al., 2019).
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4.4TEXTURA CRISTALOGRAFICA

A mensuracao das texturas cristalogréaficas, as propriedades relacionadas
ao Cu FRHC processado por ECAP e a influéncia do nimero de passagens na

textura sédo apresentados na Figura 20.

Figura 20. Figuras de polo (111), (200) e (220) do cobre processado por ECAP

pela rota B., amostras como recebida e para diferentes nimeros de passes.
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Fonte: Elaborado pela autora (2024).
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Pode-se observar no polo (111), (200) e (220), o desenvolvimento de
textura em relacdo a direcdo de extrusdao com a sequéncia de passes de
deformacé&o. Para o polo (111), a orientacdo preferencial dos graos normal a
direcdo de extrusdo, resultando em uma textura anisotropia. No polo (200), a
uma orientacdo preferencial dos grdos perpendicular & direcdo de extruséo,
resultando em uma textura mais homogénea e menos intensa. No polo (220),
induziu uma orientacdo preferencial dos graos paralela a dire¢cdo de extrusdo o
gue resultou em uma textura mais intensa nessa dire¢cdo. Embora as figuras de
polos fornecam uma representacao util da textura de um material, elas devem
ser consideradas como uma parte de um conjunto de técnicas de caracteriza¢ao
utilizadas para uma compreensdo completa da textura cristalograficas. Entéo,
foram calculadas as ODF'’s, a partir das figuras de polo dos planos difratados,
medidas na difracdo de raios-X e representadas nas segbes ¢2=0° e p2=45°,
conforme mostrado nas Figura 23-24.

As ODF’s do Cu FRHC antes do processo ECAP (Figura 21), nota-se para
0 @2 =0° 0s picos estdo proximos ao meio e ao canto inferior direito do
quadrado do dbaco de Bunge, correspondendo as dire¢des [311],[120], [011] e
[103]. Para @2 = 45°, as regides de maior intensidade estédo pr6ximo aos cantos
superior e inferior esquerdo do dbaco de Bunge, corresponde a direcédo e [110]
e [110]. Vale destacar a presenca das componentes de textura de recristalizag&do
Latdo (011)[311], Cube (001) [100] e Goss Rotated (112) [110].

Figura 21. Sec¢des @2 = 0° e 45° da ODF’'s do Cu FRHC processado por ECAP

na amostra como recebida.
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Fone: Elaborado pela autora (2024).
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Na figura 22 sao mostradas as ODF’s do Cu FRHC processado por ECAP

em diferentes nUmeros de passes, representadas nas secoes @2 = 0° e @2 =

45°,
Figura 24. Sec¢des @2 = 0° e 45° da ODF’'s do Cu FRHC processado por ECAP

em diferentes nimeros de passes.
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Fonte: Elaborado pela autora (2024).
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As ODF’s demonstraram baixa intensidade, sugerindo uma textura fraca
apos primeira passagem, na secao ¢, = 45°, h4 a presenca de uma fibra B,
correspondendo ao plano (110) ||ED, composta pelo componente C (001) [110]
de intensidade 2.4 localizada ¢; = 45 —85°, ® = 0—10° e ¢, = 45°. Também
ha a presenca com menor intensidade dos componentes de textura Goss (110)
[001] e Rotated Goss (110)[110]. No entanto, a localizacdo mais intensa esta na
secdo ¢, = 0°, em torno das posi¢coes ¢; =75—-90°e ® =0—-10° e ¢, = 0°,
com uma intensidade maxima de 3 e predominancia componentes
recristalizacéo cube (001) [100]. Contundo, a distribuicéo € dispersa, indicando
uma textura inicial fraca semelhante a ¢, = 45°.

Apos 2 passes, houve um leve aumento a fibra B na secédo ¢, = 45°,
agora com intensidade 2.5. No entanto, verificou-se uma nova mudanga nas
orientacbes mais intensas, com a predominancia da componente de textura
Copper (112) [111]. Essas orienta¢des foram observadas nas posi¢coes ¢; = 90°
e ® =30—-45° e ¢, =45° com intensidade 5.2. Na secdo ¢, =0° as
orientacdes mais intensas estéo localizadas ¢; = 60 —80°, ® = ~5°e ¢, =0°
com intensidade 3.3.

No 3° passe de deformacgdo, na secdo ¢, = 0°, observa-se o inicio da
distribuicdo e espalhamento mais uniformemente das &reas de intensidade de
textura. Isso sugere que a textura esta se estabilizando e que as orientagdes dos
graos estao se equilibrando, com intensidade mais expressiva localizada ¢, =
40 —-60°e® =0 —10° e @, = 0° referente a textura cube. Na secao ¢, = 45 as
areas de intensidade estdo se estabilizando e se espalhando, indicando um
equilibrio nas orientacdes dos grdos, com intensidade 3.72 localizada nas
posicdes ¢; =0 —20°e ® =0 — 15° e ¢, = 45° correspondendo a componente
Rotated cube.

A textura de 4° passe na segcao ¢, = 0° verifica-se uma textura
estabilizada com éareas de alta intensidade de 3.5 corresponde a componente
Latdo na direcdo de cisalhamento uniformemente distribuidas, localizada
aproximadamente em ¢; = 0 — 15°, ® = 45° e ¢, = 0°. Para a se¢ao ¢, = 45°,
ocorre um novo aumento na fibra B, agora com intensidade 3, localizada nas

posicdes ¢; =80 —90°e ® =0 —40° e ¢, = 45°. Além disso, pode-se verificar
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a presenca com menor intensidade dos componentes de textura Goss, Rotated
Cube e Rotated Goss, mas ha também uma estabilidade nas orientacoes.
Esses resultados indicam uma evolucdo continua na distribuicdo da
textura e nas orientacdes cristalinas do material, sendo que, apds os passes de
deformacédo, verificou uma reorientagdo significativa dos grédos, formando

texturas preferenciais que se estabilizam ap6s mdultiplas passagens.

4.5 MICRODUREZA VICKERS

Os resultados da microdureza Vickers do cobre refinado a fogo em
diferentes passes do processamento por ECAP sdo mostrados na Figura 23,

com a dureza inicial (amostra como recebida) para comparagao.

Figura 23. Variacdo da microdureza com o numero de passes ECAP.
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Fonte: Elaborado pela autora (2024).

No 1° passe de deformacao, a dureza aumentou significativamente em
cerca de 47%. O rapido aumento na microdureza pode ser atribuido a reducéo
do tamanho de grdo e ao encruamento (introducéo de discordancias e defeitos
durante a deformagé&o). Resultados semelhantes foram encontrados por Huang
et al. (2020) e Irfan et al. (2017), constataram que o aumento da dureza com o
passe inicial esta relacionado principalmente ao aumento do numero de

discordancias e ao refinamento do gréo.
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ApoOs o segundo passe, observou-se uma gqueda de 10% na dureza,
possivelmente atribuida ao pequeno aumento no tamanho dos gréos. Esse
fendmeno resulta em uma diminuicdo na densidade de contornos de graos por
unidade de volume, o0 que implica em menos obstaculos para 0 movimento de
discordancias. Consequentemente, isso pode levar a uma diminuicdo na
resisténcia do material a deformacéo, refletida pela reducéo na dureza

O nivel de dureza aumenta posteriormente nas passagens subsequentes
3° e 4° passes, atingindo um valor médio de 112 HV no 4° passe. Isso pode ser
resultado do refinamento adicional da microestrutura, 0 aumento na densidade

de discordancias e endurecimento por encruamento devido a deformacéo.
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5. CONCLUSAO

Serdo apresentadas algumas conclusées conforme os resultados e

discussbes apresentado nesse trabalho.

1. O processamento por ECAP em Cu FRHC pela rota B, a temperatura
ambiente apresenta um refinamento gradativo ao longo dos passes de
deformacgéo;

2. O cobre passa por um processo complexo de deformacdo e
recristalizacdo dinamica 2° passe de deformacdo. Contudo, exibe uma
evolugdo microestrutural nos passes subsequentes 3 e 4° passes. O 4°
passe resultou em uma estrutura com distribuicdo equiaxial e um
refinamento significativo dos graos;

3. A textura cristalografica do cobre FRHC evolui gradativamente até 4°
passe. As ODF’s sugerem forte presenca da textura do tipo Goss e
Rotated Cube na maioria dos passes;

4. A dureza aumentou significativamente com o aumento dos passes, a 4
passagem atingindo o valor de 112 HV. Contudo, ocorreu uma pequena
reducdo no 2 passe. Além disso, observa uma relagéo direta entre o nivel

de dureza e o refinamento dos graos.

O refinamento gradual dos graos observado durante os passes de
deformacéo por ECAP é crucial para a melhoria das propriedades mecéanicas do
cobre. O aumento significativo na dureza com o nimero de passes até o 4° passe
indica uma melhoria na resisténcia mecanica do cobre. Quanto a presenca de
texturas especificas, como Goss e Rotated Cube, pode influenciar a
condutividade elétrica e a resisténcia ao desgaste do cobre. Essas texturas
podem afetar a forma como o cobre responde ao alongamento.

A evolucdo das texturas cristalograficas, como Goss e Rotated Cube,
observar ao longo dos passes de deformacdo pode ter um efeito significativo
sobre as propriedades elétricas do material. Essas texturas podem influenciar a
mobilidade dos elétrons através dos graos, impactando a condutividade elétrica.
Por exemplo, uma textura Goss €& frequentemente associada a uma alta

anisotropia nas propriedades elétricas, o que pode resultar em variacbes na
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condutividade dependendo da orientagdo do grédo em relacdo ao fluxo de
corrente elétrica. Os resultados do ECAP indicam que o processamento pode
levar a um cobre com propriedades mecanicas aprimoradas, 0 que pode
beneficiar a producgéo de fios e cabos elétricos, oferecendo maior resisténcia e
durabilidade.
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6. SUGESTOES DE TRABALHOS FUTUROS

Para demonstrar que o estudo desenvolvido é continuo e possui potencial

para futuras pesquisas, sugere-se explorar alguns pontos adicionais.

Analisar a resisténcia a partir do ensaio de tracdo do material processado
por ECAP,;

Aplicar mais passes de deformacéo, possibilitando avaliar a evolugéo
microestrutural, textura cristalografica, dureza, resisténcia e
condutividade apds os progressivos passes de deformacao;

Averiguar o processo de introducéo de discordancias e defeitos durante a
deformacéo;

Examinar as propriedades elétricas, a partir das medidas de
condutividade elétrica e correlacionar com as propriedades mecanicas e
microestruturais;

Explore a possibilidade de utilizar métodos indiretos ou alternativos para
avaliar a condutividade elétrica. Por exemplo, algumas técnicas podem
inferir propriedades elétricas a partir de propriedades mecanicas e

microestruturais conhecidas.
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