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INTRODUZIONE

i mem moto I'interesse che i produttori e gli utilizzatori di
ezt metallici rivolgono all’affinamento del grano per i
Swmeicn effetti derivanti alle proprieta meccaniche; & prassi
Jmsniicata 1'uso esteso di dispersoidi per il controllo del
i mel corso della solidificazione e la messa a punto di
mmesdimre di laminazione controllata per ottenere prodotti
et con grani di pochi micron. Trattamenti termomec-
e somo stati messi a punto per le leghe di alluminio e di
‘Wi per ottenere granulometrie fini e stabili ad elevate
\qumrmme in leghe da formare in modo superplastico. Da
wpmmmm anno le agenzie di ricerca di molti paesi industrializ-
Ll fmanziano numerosi programmi di ricerca dedicati al-
| wiffmzmento del grano negli acciai e in particolare in quelli
et Alcuni risultati di queste ricerche riportati su pub-
tusmoni scientifiche si riferiscono alla messa a punto di ci-
‘Wﬂﬂllh i laminazione controllata, che includono passate di ele-
e deformazioni a basse temperature, in grado ottenere su
smmeznts di produzione acciai con grani fini attorno al mi-
wmmm. A4 notevoli deformazioni plastiche vengono sottoposte
e peilweri di elementi metallici utilizzate per la produzione di
lizsine | In polvere) per via meccanica. E’ ormai assodato che
e slewate proprieta chimiche e fisiche delle leghe cosi otte-
- muse. scaturiscano dalla loro struttura nanocristallina. Nume-
s s=ntativi di addensare queste polveri in prodotti massivi
‘liscono in quanto alle alte temperature di sinterizzazione
it proprietad vengono perse. Recentemente con lo scopo
8 menere strutture nanocristalline nei materiali metallici
“mssivi. sono state messe a punto a livello di laboratorio, di-
wemse tecniche basate sostanzialmente sull’applicazione di
sumewoli deformazioni plastiche a materiali metallici massi-
Wi Tra queste figurano: Equal Channel Angular Pressing
WECAP). High Pressure Torsion (HPT), Multipass Coin For-
e | MCF) e Multi Axis Deformation (MAD) [2]. Le non co-
amums proprietd meccaniche che i materiali processati con
st= tecniche manifestano, stanno suscitando notevole in-
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Affinamento del grano di leghe
di Alluminio AA5754 e AA6082
mediante notevole deformazione plastica
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I mresente lavoro, mette a confronto la microstruttura delle leghe estruse AA5754 (Al-Mg) ed AA6082
~Mz5i) sottoposte a notevoli deformazioni plastiche di taglio a temperatura ambiente mediante la tec-
s ECAP (Equal Channel Angular Pressing). In entrambe le leghe, dopo una deformazione vera di 4, la
srusera € caratterizzata da grani aventi una dimensione media del grano dell’ordine di 0,5m. Ulteriori
rmazioni non apportano sensibili riduzioni nelle dimensioni dei grani. Misure statistiche sono state

mware nelle leghe processate con ECAP per determinare le variazioni della frazione in volume e della
grandezza dei precipitati.

teresse nella comunita scientifica internazionale anche in vi-
sta di un loro impiego nelle costruzioni meccaniche.

Per gli sviluppi industriali di queste tecniche la piti promet-
tente & ritenuta ’ECAP [3] che portata su presse di scala in-
dustriale potrebbe essere in grado di processare billette di
diversi centimetri di diametro. Attualmente in laboratorio si
producono billette di 4 cm di diametro con presse da 50 t.

IL PROCESSO ECAP

Lo stampo per I’ECAP consiste di due canali di ugual sezio-
ne che si intersecano a 90°. La billetta viene inserita in un
canale e forzata con un punzone nell’altro canale, fig.1.
Nella ristretta zona di intersezione dei due canali, la billetta
subisce una notevole deformazione di taglio di circa 1. Non
subendo variazioni di sezione, la billetta puo essere ripressa-
ta numerose volte; si ¢ visto che ruotandola di 90° in ogni
passata; la deformazione effettiva accumulata nel corso di

Die
| Material
Figura . k
Schema di uno . ]
stampo ECAP 20° >
Figure 1.
Geometry of an
ECAP die
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Materiale Trattamento R M

350 21
980 6
480 I
240 I
400 22
920 8
560 60
1550 27
288 43
340 25
90 40

- 25
180 25
- 15

Tabella 1. Principali propriett meccaniche per alcuni materiali

Table 1. Mechanical properties for various materials

ripetuti passaggi affina i grani fino a dimensioni nanometri-
che cio¢ dello stesso ordine dei sottograni che rappresentano
il limite raggiungibile. Quindi i cambiamenti nella micro-
struttura indotti dalle elevate deformazioni sono riconduci-
bili: a) alla produzione di grani equiassici di dimensioni
submicrometriche con confini ad alto angolo (>15°), non in
equilibrio a causa delle elevate tensioni residue e b) alla dis-
soluzione dei precipitati secondari. Quest’ultimo aspetto ¢
molto importante specie per le leghe di alluminio da tratta-
mento termico che negli stati di tempra, caratterizzati dalle
fasi indurenti, subiscono una solubilizzazione che puo defi-
nirsi meccanica.

A basse temperature, I’affinamento del grano ha effetti be-
nefici sulla resistenza a trazione, secondo la relazione di
Hall-Petch, con trascurabile o nessuna riduzione della dutti-
lita; ad alte temperature, se i grani affinati si mantengono
stabili, & possibile operare formatura superplastica ad eleva-
te velocita (). Per quanto attiene la dipendenza della resi-
stenza, o, dalla grandezza del grano, d, secondo la nota rela-
zione di Hall-Petch:

6=0,+kd?

con ¢, resistenza del monocristallo e k costante, va ricorda-
to che la sua validita in regime dei nanocristalli & poco chia-
ra e controversa. Non va tuttavia ignorata I’influenza negati-
va che i grani fini hanno su altre importanti proprieta mecca-
niche quali la velocita di crescita delle cricche per faticae la
resistenza al creep. Le basi quindi dell’elevata resistenza dei
metalli nanocristallini & materia di dibattito e nessuna teoria
ne ha chiarito gli aspetti essenziali. Alcuni autori recente-
mente hanno evidenziato che confini di grano definiti “non
in equilibrio” riducono la plasticita e producono una devia-
zione della relazione di Hall-Petch. Va inoltre sottolineato
che D’effetto delle elevate tensioni residue sulle proprieta
meccaniche dei metalli sottoposti a severe deformazioni pla-
stiche ¢ molto discusso ma tuttora risulta poco chiarito a
causa delle ambiguita esistenti nella determinazione dei pa-
rametri che quantificano le tensioni stesse. Il miglioramento
delle proprieta meccaniche con il processo ECAP su altri
materiali € riportato nella tabella 1.

La lega Ti-6Al4V, processata con ECAP fino ad una gran-
dezza di grano 0,2|1, registra aumenti della durezza da 287 a
352HV e di resistenza a trazione da 742 a 1066 MPa [4].

11 processo ECAP fu sviluppato attorno agi anni *70 da Se-
gal [5]; esso consiste nel pressare con un punzone un provi-
no cilindrico attraverso un canale ad “L”, realizzato in una
matrice metallica fig. 1. E’ stato dimostrato che per un ango-
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Figura 2. Andamento delle tensioni di taglio per un campione
durante processo ECAP

Figure 2. Shear stress in an ECAP sample

lo y tra i due tronchi del canale pari a 90° dopo ogni pressa-
ta il provino subisce una deformazione reale pressoché uni-
taria. Una caratteristica importante del processo & che la se-
zione del provino resta costante anche dopo elevate defor-
mazioni, in quanto la deformazione & di puro taglio, fig. 2.
Per il processo ECAP, sono state studiate diverse modalita
di deformazione per il provino. Secondo la nomenclatura or-
mai accettata [6,7] nella modalita A il provino non viene
ruotato attorno al suo asse longitudinale tra le passate, in
quella B_ la rotazione ¢ di 90° nella stessa direzione ad ogni
passata, 1n quella C la rotazione tra le passate & di 180°.

Nei processi di rotazione A la deformazione aumenta all’ au-
mentare della tensione, mentre nel processo B_ si ottengono
elementi cubici ogni 4 passate. Nel processo di rotazione C
la struttura resta indeformata lungo la direzione di uno dei
tre assi, mentre nella rotazione B, la deformazione avviene
lungo tutti gli assi.

Il presente lavoro mette a confronto le proprieta meccaniche
di due leghe di alluminio processate e presenta I’evoluzione
microstrutturale nel corso delle passate del processo ECAP.

PROCEDURE SPERIMENTALI

Sono state studiate due leghe di alluminio: AA5754 e
AA6082 ricevute in forma di piastre con composizione ri-
portata nella tabella 2. T provini cilindrici con diametro di 1
cm e lunghezza di 8 cm,, sono stati ricavati dalle piastre e
successivamente sono stati ricotti alla temperatura di 530°C
per 1 ora.

La pressatura ¢ stata fatta usando una velocita di avanza-
mento del punzone di 7 mm/s con MoS, come lubrificante.
Le prove ECAP sono state condotte a temperatura ambiente
usando uno stampo aperto con due canali di 1 cm di diame-
tro posti a 90° in modo da imprimere ai provini una defor-
mazione equivalente di circa 1. I provini sono stati sottoposti
a 6 passate con le modalita B_(5754) e C (6082).

Lega Si

Mg Fe Cu Mn

01 02 03 02 - Bl
06 02 01 01 Bal

Tabella 2. Composizione chimica della lega AA 5754 e della lega
AA 6082 (wt.%)

Table 2. AA5754 and AA 6082 alloy chemical composition (wt%)



S discines tagliati dai provini, sono state effettuate le prove
Wl murmodinrezza con microdurometro sotto un carico di 200
| ol e mm t=mpo di permanenza di 15 sec.
liz msservazioni al TEM i campioni delle leghe sono stati
mommizfEEs meccanicamente su carte abrasive fino a 150 .
Mueressivamente quelli della lega 5754 sono stati assotti-
il fimo 2lla trasparenza mediante doppio getto di una so-
llmenme: preparata con il 10% di HCIO*, il 20% di C,H,O, e
(Wl & C_H.OH alla temperatura di —15°C con 38V men-
el della lega 6082 con una soluzione al 30% di HNO,
i mezEmolo alla femperatura di —35°C con 8V. Per le osser-
ey 21 TEM ¢ stato utilizzato un microscopio elettronico
mmﬂmmm CM-200 operante a 200 kV, equipaggiato di porta-
IEm e 2 dopplo-tllt
smcio 21 TEM ¢ stato focalizzato sull’evoluzione della
imentzzione tra bordi di grano e, quindi, le trasformazio-
Il i ‘mordio di sottograno a bordo di grano. Parallelamente &
i smudiata I'influenza della severa deformazione plastica
wemsita delle seconde fasi nelle due leghe considerate

RISULTATI E DISCUSSIONE

U Figwrz 3 riporta 1 valori di durezza per le differenti passa-
i BT AP Gia dopo una sola passata le leghe incrudiscono in
Ui mievante. In entrambi i casi ’aumento percentuale ¢
)t 2 circa il 20% sul massimo raggiunto da ognuna
‘dime leghe (100 HV,, per la 5754 € 145 HV,,, per la
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6082). Nel caso della lega 6082, dopo la seconda passata
ECAP, i valori di durezza raggiungono un plateau; al contra-
rio la lega 5754 presenta il plateau dopo 4 passate.

Osservazioni microstrutturali

La figura 4 mostra due micrografie al microscopio ottico
rappresentative del campione della lega AA6082 (a sinistra)
e AA5754 (a destra) entrambi solubilizzati. I grani erano di
12 um per la lega 5754 e di 6 wm per 6082. Per una pill pre-
cisa valutazione della dimensione dei grani e dei sottograni
dei provini processati € stato utilizzato il microscopio elet-
tronico in trasmissione (TEM). La misura media dei grani
nei provini processati ¢ stata effettuata misurando almeno
40 grani con confini ben definiti.

La lega 6082 che presentava gia prima del processo ECAP
dimensioni dei grani molto piccole, gia dopo la seconda pas-
sata mostrava grani di dimensioni submicrometriche. Nella
lega 5754 dopo la sesta passata la dimensione media dei gra-
ni era di 0,25um.

Le indagini al TEM sono state focalizzate allo studio siste-
matico della formazione di grani. In particolare si ¢ voluto
determinare, per entrambe le leghe, il numero di passate mi-
nime necessarie per trasformare la struttura a sottograni in
struttura ricristallizzata a grano fine. Di seguito sono riporta-
te alcune micrografie TEM relative ai campioni dopo 2, 4 e
6 passate ECAP (Figura 5). Le diffrazioni effettuate con
SAED (Selected Area Electron Diffraction) allegate ad ogni
micrografia, costituiscono un esempio indicativo della diso-
rientazione tra grani o sottograni relativa ad ogni passata
ECAP. Le variazioni nella microstruttura nella lega 5754 so-
no piu sensibili alla deformazione: gia dopo 2 passate sono
presenti grani ad alto angolo di disorientazione, dopo 4 pas-
sate ogni grano presenta un alto numero di sottograni (Figu-
ra 5c), i quali vengono trasformati in grani fini dopo 6 pas-
sate (Figura 5f). Per la lega 6082 non ¢ stato riscontrato un
vero e proprio passaggio da grano a sottograni e grani ricri-
stallizzati, pur riscontrando un rilevante affinamento dopo 6
passate ECAP. E’ stata realizzata un’indagine statistica per
determinare la dimensione media dei grani per le diverse
passate ECAP [10]. I risultati dell’indagine, mostrati in Ta-
bella 3, denotano, per entrambe le leghe un analogo compor-
tamento: I’efficacia del processo ECAP si manifesta princi-
palmente entro le prime due passate tramite una drastica di-
minuzione della dimensione del grano che raggiunge dimen-
sioni sub-micrometriche. Le successive passate contribui-
scono al processo di affinamento del grano in maniera meno
sensibile.

Malgrado i numerosi lavori apparsi negli ultimi anni il mec-
canismo dell’affinamento del grano resta non chiaro. I mec-
canismi esaminati nei metalli deformati con differenti pro-
cessi mettono in evidenza che I’affinamento dei grani nel-

. Wi £. Micrografie in microscopia ottica del materiale solubilizzato; 6082 (sinistra), 5754 (destra)
Wiz 4. Micrographs at Light Microscope of the solution treated samples, 6082 (left), 5754 (right)
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Figura 5. Immagini TEM della
microstruttura dei due campioni dopo
ECAP.

2 passate:
(a)5754 (BF),
(b) 6082;

4 passate:

(c) 5754, osservata in condizioni di
campo chiaro (BF),

(d) 6082 osservata in condizioni di
campo oscuro (DF);

6 passate:

(e) 5754 (BF),
(f) 6082 (BF),
(g) 6082 DF

Figure 5. TEM micrographs of ECAP
samples.

After 2 passes

(a)5754 (BF),

(b) 6082;

4

passes :

(c) 5754, bright field micrograph (BF),
(d) 6082 dark field micrograph (DF);

6 passes :

(e) 5754 (BF),
(f) 6082 (BF),
(g) 6082 DF

T, s

Tabella 3. Variazione della dimensione
media del grano per le leghe AA5754

M lega tal quale AAG6082 per le successive passate ECAP

8 Table 3. Mean grain size for AA5754 and

N 400 = 50 nm 300 % 50 nm AA6082 alloys as a function of ECAP passes
;‘ 350 £ 50 nm 200 £ 50 nm
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| IIIMMMWmmmm puo essere prodotta mediante a) ricristallizzazio-
; cz (discontinua)[17], b) ricristallizzazione dinami-
(i xwmmmca [18]. c¢) formazione di confini attraverso la di-
‘Wilimmme ¢ grani mediante confini geometricamente necessa-
.. ) mcristallizzazione dinamica continua [20], €) ri-
rzazione statica, f) ricristallizzazione rotazionale
[k gl menistallizzazione stimolata da precipitati. Ognuno
Gl st meccanismi ¢ in grado di spiegare la sottostruttura
jmanz che si produce nelle leghe di alluminio. Con la tor-
me: 2 2lta temperatura |’ alluminio della serie 1xxx e alcu-
lzsine della serie 6XXX acquistano una sottostruttura affi-
mediante rinvenimento dinamico e solo una frazione
% | de1 confini dei sottograni formati da dislocazioni
»oonfini ad alto angolo derivati dalla ricristallizzazio-
wemmmetrica . I dati ottenuti nella presente ricerca non con-
» @ individuare in modo univoco il meccanismo di
none di nuovi grani; saranno quindi programmati
1 tizst con leghe pure.
i mndzgini statistiche effettuate sui campioni delle due
diopo 4 passate con ECAP ¢ stato ottenuto un valore
diemsita media di precipitati pari a 4.2 10'%/m? per la le-
MASTTS4 e pari a 7.5 10'%/m? per la lega AA6082. Dalla
mpesizione chimica della due leghe (tabella 2) si nota che
i\ mmm=moto nella 6082 i precipitati indurenti Mg,Si sono fi-
distmbuit in modo omogeneo nella lega 5754, i precipi-
I primari sono grossolani: questo spiega i diversi valori di
maitk di precipitati [14, 15].

CONCLUSIONI

mo state studiate due leghe di Al (5754 Al-Mg e 6082 Al-
iz sottoposte ad ECAP (Equal Channel Angular Pres-
Le indagini al TEM hanno consentito di confrontare la
mupnstz dei due materiali alle diverse passate ECAP, in ter-
i ¢ cambiamenti microstrutturali.

leza 5754 presentava una dimensione media dei grani
di 12 um, mentre la 6082 di 6 um.

mrowe ECAP sono state condotte a temperatura ambiente
itotf] o wmpioni sono stati sottoposti a un numero di passate
mmeressivo da 1 a 6. Le modalita utilizzate sono state B . per
| 54 e C per la 6082. Leffetto di affinamento del grano si
&mmuﬂr@f«"ta pnn01palmente entro le prime due passate a segu1-
‘i dielle quali, entrambi i materiali presentano una micro-
smmrrora a grani sub-micrometrici. Le successive passate
wmemibuiscono al processo di affinamento del grano in ma-
jimen: meno marcata.

iz mdagini statistiche, effettuate sui campioni delle due le-
Mﬂﬁ u:‘mpo 4 passate, hanno rivelato un valore della densita
‘mmim di precipitati pari a 4.2 10'*/m’ per la lega 5754 e pari
w73 10"%/m3 per la lega 6082.
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GRAIN REFINEMENT IN AA5754 AND AA6082 ALLOYS
THROUGH SEVERE PLASTIC DEFORMATION

The present work analyses the behaviour during ECAP of
AA5754 (Al-Mg alloy) and AA6082 (Al-Si-Mg alloy). Com-
mercially available extruded bars of the AA6082 and
AAS5754 Al alloy having a diameter of 10 mm were conside-
red for this study. Samples were cut from the bars, solution
treated at 530°C for 1 hour and water quenched.

The ECAP device consists in a system of two symmetrical
tool steel half die with 10 mm diameter cylindrical channels.
Channels intersect at an angle F =90° with a curvature deffi-
ned by an angle y=20°. Ecap tests were conducted at room
temperature and the plunger displacement rate was 7
mm/sec. AA5754 alloy samples were processed with route
BC and AA6082 alloy samples were processed with route C
up to 6 repeated passes.

Microhardness tests were performed on samples subjected
to ECAP and a comparison between AA5754 and AA6082
alloy was performed. Results show that after the first pass
both alloys reveal a strong hardening, (100HV200 for
AA5754 and 145HV200 for AA60S2). AA6082 samples, af-
ter the second pass, reach a plateau in hardness, while
AAS5754 samples reach a plateau after the forth pass.

A detailed microstructural investigation on grain and sub-
grain evolution during ECAP processing was performed by
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TEM analysis. SAEDP (Selected Area Electron Diffraction
Pattern), related to each micrograph, revealed the disorien-
tation between grains and subgrains for each ECAP pass.
AA5754 alloy is subjected to relevant modifications in the
microstructure for each pass: after the second pass the ma-
terial exhibits grains separated by high angle boundaries,
after 4 passes each grain shows a large number of sub-
grains which become small equiaxed grains after the sixth
pass. AA6082 samples do not show the same evolution
between grais, subgrains and recrystallized grain but it re-
veals a relevant grain size refinment after the sixth pass.

A statistical investingation on grain size refinement was
performed. AA5754 samples show a grain size = 12 mm in
the as cast condition, while the AA6082 samples reveal a 6
mm grain size. Investigation results show a similar beha-
viour for both alloys: ECAP process effectiveness in refining
the structure is relevant in the first two passes leading to a
severe reduction in the grain size up to nanometric scale.
Further passes produce a less drastic reduction in grain size
achieving a mean size = 300 nm for AA5754 samples and
200 nm for AA60S2 samples.

A statistical investigation was performed to evaluate partl-
cle precipitates density after four passes for both alloys. In-
vestigation results shows a value of particle precipitates
density = 4.2 1018/m3 for AA5754 alloy and = 7.5 1018/m3
Jor AA60S2 alloy.
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