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Studio della microstruttura di una lega
di alluminio commercialmente puro
sottoposta a severe deformazioni plastiche
Parte I: Indagini microstrutturali

M. Cabibbo, E. Evangelista, C. Scalabroni

Questa prima parte del lavoro presenta uno studio sull’ evoluzione della microstruttura nella lega di
alluminio AA1200 sottoposta a notevoli deformazioni plastiche a freddo mediante ECAP (equal channel
angular pressing). Una deformazione vera di 8 e stata sufficiente a produrre grani di dimensioni sub-
micrometriche la cui microstruttura é costituita da una significativa frazione in volume di celle e
sottograni. Il processo di deformazione e stato studiato attraverso analisi al microscopio elettronico in
trasmissione (TEM) e al microscopio elettronico in scansione (FEG-SEM) attraverso I'EBSD (electron
back-scattered diffraction). Dopo 8 passate (massima deformazione), la frazione di bordi ad alto angolo
ha raggiunto il 72% del totale dei bordi generati. L’ utilizzo del FEG-SEM é giustificato dalle potenzialita
fornite dalle mappe prodotte mediante EBSD. Tali mappe per mettono di apprezzare direttamente il
perimetro totale di bordi ad alto angolo (grani) e a basso angolo (sottograni), che richiederebbe tempi
enormemente piu lunghi mediante semplici analisi al TEM, pertanto, il FEG-SEM costituisce
un’ opportunita unica per la valutazione della frazione in volume dei bordi ad alto angolo in tempi brevi.
Leanalis al TEM hanno consentito di studiare e valutare le prime fasi di formazione dei bordi a basso
angolo in quanto il potere di risoluzione angolare del microscopio consente di apprezzare bordi di
sottograni la cui disorientazione e estremamente piccola (0,1-0,2°).

Parole chiave: alluminio e leghe, lavorazioni plastiche a freddo, microscopia elettronica (TEM, FEG-SEM, EBSD)

E’ noto che, a temperature ambiente, deformazioni crescenti
possono indurre un affinamento del grano [1-6]. I principali
metodi per indurre SPD (severe plastic deformation) in un
materiale metallico sono I’ECAP, la torsione in condizioni di
alta pressione e le tecniche di co-laminazione successiva
(CR) [7-15]. Tra queste, la metodologia che ha suscitato
maggior interesse in ambito industriale ¢ 'ECAP in quanto
alcune ricerche hanno dimostrato la possibilita di una sua ap-
plicazione anche a billette di grandi dimensioni ottenendo
strutture fini ed omogenee [8,9], in linea di principio non vi &
alcun limite superiore nelle dimensioni della sezione delle
billette. I campioni deformati mediante ECAP sono privi di
porosita, questo rende il processo di interesse per un interval-
lo molto ampio di applicazioni industriali. II processo & or-
mai diffusamente applicato a differenti materiali, dall” Al al
Cu, Mg, Ti e leghe ferrose [8-14]. Nel processo ECAP intro-
dotto e sviluppato da Segal e utilizzato nei primi anni ottanta
[2] induce intense deformazioni plastiche nel materiale pro-
cessato senza introdurre variazioni della sezione trasversale
di campioni cilindrici o rettangolari. Le billette attraversano
per un numero n di volte i due canali (Fig. 1), ad ogni passata
le barrette subiscono una deformazione equivalente funzione
degli angoli ® e W, che caratterizzano 1’intersezione dei due
canali all’interno dello stampo [2,15,17]. Le barrette vengo-
no ripetutamente introdotti nel canale seguendo le seguenti
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modalita [16]: rotazioni lungo 1’asse principale di interesse
applicativo sono la A, nella quale il campione non viene mai
ruotato tra una passata e I’altra; la B, nella quale & prevista
una rotazione del campione alternativa di 90°, la B. in cui la
rotazione di 90° & continua e la modalita C che prevede la ro-
tazione del campione di 180° ad ogni passata; le altre (B ,-A
e B-C) sono semplici combinazioni delle precedenti.

Il processo genera un costante aumento della resistenza a
trazione e della duttilita fino a raggiungere un livello di satu-
razione che si ha intorno a 10-15 passate, in funzione del
materiale e dalla modalita seguita [16,17]. Studi al TEM
hanno permesso di determinare le dimensioni medie di grani
e sottograni (spaziatura media, trasversalmente e parallela-
mente alla direzione di estrusione) le cui quantita sono da
considerare di estrema importanza per la loro relazione in-
versa con la resistenza a trazione del materiale deformato
[18-24]. La densita di dislocazioni & generalmente usata per
determinare i meccanismi di affinamento. Sottoponendo il
materiale a SPD, i bordi delle dislocazioni evolvono in mo-
do ordinato interagendo con i grani in due modi [21-27]: su
larga scala producendo bordi continui di dislocazioni, chia-
mati GNBs (geometrical necessary boundaries), su piccola
scala, IDBs (incidental dislocation boundaries) [22]. I GNBs
giocano un ruolo importante nel processo di deformazione;
¢ ormai noto che per assorbire la deformazione imposta,
nuove dislocazioni si dispongono a formare GNBs in una
specifica regione con una rilevante interazione tra le dislo-
cazioni e i piani di scorrimento; generalmente tali GNBs si
generano lungo le direzioni delle bande di scorrimento in-
trodotte durante la deformazione [20]. Durante la deforma-
zione, le bande di taglio introdotte favoriscono I’affinamen-
to microstrutturale, i grani in tal modo vengono tagliati delle
bande e suddivisi in strutture piu fini la cui orientazione ten-
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Fig. 1 — Schema dello stampo
[ J— con il punzone ed il campione
in fase di pressatura
(deformazione plastica) (a);
illustrazione delle possibili
“routes’ secondo la
nomenclatura introdotta da
Terry C. Langdon [29] (b).

Fig. 1 — Scheme of the die.
The plunger pressing
direction is shown (a);

The most commonly used
routes areillustrated
according to the definition by
T.C. Langdon [29] (b).
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de a ruotare di un certo angolo rispetto ai vicini. Tale proces-
so ¢ alla base della formazione di una struttura a bordi di al-
to e basso angolo che generalmente vengono denominati, ri-
spettivamente GNBs e IDBs.

Un’altra tecnica di indagine microstrutturale per i materiali
sottoposti ad ECAP, complementare al TEM [28-33], si basa
sull’utilizzo dell’EBSD istallato sul FEG-SEM che permette
di acquisire informazioni di carattere pit generale e ad una
scala che solitamente ¢ di un ordine di grandezza inferiore
rispetto a quella utilizzata per le indagini microstrutturali al
TEM [34-38]. Utilizzando il TEM I’affinamento del grano,
nella maggior parte dei casi, ¢ determinato in modo qualita-
tivo, d’altra parte il TEM ¢ particolarmente indicato per lo
studio delle caratteristiche della struttura dei sottograni e
delle loro relazioni angolari. Per contro, 1’analisi EBSD,
specialmente quando € condotta con un FEG-SEM, permette
di rilevare la forma, la dimensione (circa 200 nm) e la distri-
buzione di sottograni e grani, e una singola mappa EBSD
generalmente contiene decine o centinaia di grani e migliaia
di sottograni. L’EBSD ¢ in grado di fornire dettagliate infor-
mazioni sull’orientazione di grani e sottograni che sono dif-
ficilmente ottenibili al TEM o per lo meno, richiederebbero
tempi estremamente lunghi. La piu significativa limitazione
dell’analisi al’EBSD consiste nel limitato potere di risolu-
zione angolare (mai inferiore a 1.5 - 2°) [34, 35, 39].

I presente lavoro riporta uno studio sulla caratterizzazione
dei meccanismi di affinamento di una lega di alluminio
AA1200 sottoposta ad ECAP. Lo studio ¢ stato condotta me-
diante tecniche quali TEM, FEG-SEM. L’uso di tecniche co-
me il FEG-SEM hanno rappresentato un’opportunita unica
per la valutazione quantitativa del processo di affinamento
di grani e sottograni durante la deformazione. Le indagini al
TEM hanno permesso di valutare la presenza di sottograni a
basso e bassissimo angolo. La microstruttura ottenuta me-
diante ECAP ¢ stata anche confrontata con quella dopo la-
minazione a freddo (CR). Studi tessiturale sono stati condot-
ti mediante diffrattometria a raggi X e costituiscono 1’ogget-
to di una seconda memoria.

I campioni, di lunghezza pari a 6 cm, sono stati ottenuti da
barre estruse del diametro di 10 mm. La lega AA1200 aveva
composizione: 0.7% Si, 0.3% Fe, 0.1% Zn e 0.05% Cu e Mn.
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Il materiale & stato processato a temperatura ambiente e per le
prove ¢ stata utilizzata uno stampo aperta e simmetrica in ac-
ciaio per utensili X37Cr-MoV5-1 con durezza superficiale pa-
ri a 45 HRC. 1l canale cilindrico creato nella matrice ¢ di 10
mm di diametro e gli angoli di intersezione dei due canali so-
no: ® =90° e ¢ = 20° che corrisponde ad un raggio di raccor-
do di 3 mm. Questi angoli forniscono una deformazione pari a:

N
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dove N ¢ il numero di passate ed € = 1,05 per N = 1. Le due
meta dello stampo sono state assemblate attraverso due spine
di centraggio e il serraggio ¢ affidato a sei bulloni di 20 mm
di diametro, I’ingombro totale & di circa 160x160x185 mm?
(Figura 1). I campioni sono stati pressati seguendo la moda-
lita C per un totale di otto passate. La velocita di avanzamen-
to del punzone & stata mantenuta intorno ad 8 mm/sec.

Per le indagini microstrutturali, le billette sono state seziona-
te trasversalmente lungo il piano contenente le direzioni di
estrusione e quella trasversale. L’indagine EBSD ¢ stata con-
dotta scansionando un’area rettangolare a partire dal centro
del campione sul piano contenente la direzione di estrusione.
La superficie dei campioni per 'EBSD ¢ stata preparata me-
diante attacco elettrochimico (30% HNO, in metanolo ad
una temperatura di -30 °C a V = 12 V,). Le acquisizioni al-
I’EBSD sono state condotte usando un passo da 0.06 a 2.0
pm (all’aumento della deformazione), e un’area di scansione
di 700 pm 2 ¢ stata investigata per ogni condizione. Il FEG-
SEM munito di EBSD ¢ stato usato per lo studio della di-
mensione media di grani e sottograni e per la valutazione
della loro disorientazione. La preparazione dei campioni per
il TEM ha previsto una prima fase di assottigliamento mec-
canico fino ad uno spessore pari a ca. 60-80 mm. La fase fi-
nale ha previsto I’uso di una soluzione elettrolitica di 30% di
HNO, in etanolo mediante doppio getto a -35 °C con tensio-
ne applicata di 18 V e una corrente media di 180 mA.

(M

La Figura 2 (a) e (b) mostra due immagini rappresentative al
microscopio ottico con luce polarizzata (POM), rispettiva-
mente, del materiale non-deformato e del materiale dopo
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Fig. 2 —Microstruttura del un materiale non-deformato (a), e del materiale sottoposto ad 1 passata, (POM) (b).
Fig. 2 — Microstructure of the undeformed matereial (a), and of the material subjected to 1 pass (POM) (b).

Fig. 3—Mappe EBSD (OIM) del materiale dopo 4 (a) e 6 passate (b).
Fig. 3—EBSD maps (OIM) of the material subjected to 4 (a) and 6 passes (b).

una deformazione vera pari a 7. La POM mostra una struttu-
ra a grani allungati nella direzione di taglio, a 45° rispetto a
quella di estrusione, il differente contrasto di grigi corri-
sponde alla diversa orientazione dei grani, mentre nella
mappa EBSD, le linee spesse indicano la posizione di grani
ad alto angolo (i cui bordi hanno una disorientazione relati-
va maggiore di 15°) e quelle piu sottili i bordi a basso ango-
lo (disorientazione relativa tra i bordi inferiore a 15°), ovve-
ro i bordi di sottograno. La micrografia mostra una micro-
struttura allungata lungo le bande di taglio (zone in cui si ve-
rifica la deformazione) introdotte dall’ECAP, in particolare
sono chiaramente visibili le strutture interne dei grani che
consistono in diversi sottograni prevalentemente orientati
lungo la direzione di taglio che forma un angolo di 45° con
quella di estrusione.

La Figura 3 (a) e (b) mostra due immagini TEM rispettiva-
mente del materiale sottoposto a 4 e 6 passate ECAP. Dopo
quattro passate, la microstruttura & costituita da alcuni bordi
ad alto angolo (HAGBs) e una diffusa rete di sottograni bor-
di a basso angolo (LABs) entrambi generati dalle bande di
taglio introdotte dalle severe deformazioni plastiche. Dopo 6
passate la struttura tende ad evolvere generando una frazio-
ne maggiore di HAGBs a sfavore dei LAB, in tal modo I’e-
voluzione verso valori piu alti di disorientazione risulta es-
sere estremamente pronunciata, come mostrato nella Figura

4 che riporta la distribuzione delle disorientazione in funzio-
ne della deformazione.

Si noti che le linee di tendenza riportate in Figura 5 seguono
I’andamento dei punti sperimentali i quali oscillano attorno
ad essa. In effetti, ad ogni passata pari la frazione di HAGB
¢ sempre minore della successiva passata dispari e, unita-
mente a questo aspetto, la dimensione media della sotto-
struttura &€ maggiore della successiva passata dispari. Questo
andamento indica che le passate pari costituiscono una fase
di “incubazione” per il processo di raffinamento della mi-
crostruttura essenzialmente e successivamente indotto dalle
successive passate dispari, e tale fase ¢ caratterizzata da una
elevata densita di dislocazioni libere che, successivamente si
riarrangiano per formare struttura pit ordinate a cella sotto
Ieffetto della deformazione plastica, ed in tal modo, viene
minimizzata I’energia interna del materiale [22,30,34]. La
distanza tra le varie bande di deformazione rimane pratica-
mente inalterato, 600 — 800 nm nella direzione trasversale
rispetto a quella di estrusione e lo spessore laterale dei grani
¢ dello stesso ordine di grandezza della distanza tra le ban-
de. Dopo la 5a e 6a passata, la microstruttura ¢ caratterizzata
da una considerevole riduzione della dimensione media dei
grani e sottograni che raggiunge misure dell’ordine di 800
nm. L’8a passata riduce la dimensione del grano e del sotto-
grano fino a raggiungere una dimensione media che misura
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Fig. 5—HAGBs e LABs in funzione della deformazione. Evoluzione
della sub-struttura (D = (1/d + 1/d), dove d rappresenta la dimensione
media dei grani e d quella dei sottograni) con la deformazione e
confronto con i dati pubblicati da E. Nes e co-autori [43] per il caso di
una lega 1050 e Al-1Mn sottoposta a CR.. Per il caso del materiale
sottoposto ad ECAP, i dati sono stati normalizzati al valore acquisito
dopo la 1° passata, nel caso dei dati relativeal CR Sono stati
normalizzati rispetto a e = 1.5 (corrispondente ad una spaziatura media
di sub-struttura pari a 1.0 mm). Smboli aperti e chiusi rappresentano
rispettivamente a dati CR di Hansen (1969) e Schuh (1974), triangoli
chiusi si riferiscono ai dati relative alla 1200 ECAP. Le linee di
connessione dei dati indicati come quadrati s riferiscono alla frazione
di HAGB (punti chiusi) e LAB (aperti).

Fig. 5 — Substructure spacing evolution (D = (1/d + 1/d)), and HAGB,
LAB fraction as a function of the true strain (i.e. the number of ECAP
passes). Substructure spacing data were also compared with those
reported by E. Nes and co-workers [43] in relation to some Al-alloys
subjected to cold rolling. In the substructure relationship, d represents
the mean grain size, and d the subgrain size. The data were plotted in
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normalized formto the 1st ECAP pass for the ECA-pressed materials, and to an equivalent strain of e= 1.5 for the CR material
(corresponding to a mean spacing of 1.0 mm). Open and solid circle data points refer respectively to commercially pure Al data by Hansen
(1969) and to commercially pure CR Al data by Schuh et al. (1974), while solid up-triangle data points refer to 1200 ECA-pressed material.

Solid connecting square data points refer to the HAGB (solid) and LAB (open) fraction.
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Fig. 6 — Immagini al TEM del materiale dopo 1 passata (a), dopo 4 passate TEM-BF (b) e TEM-DF (direzione {111}) (c), e dopo 8 passate
(d). La (d) mostra un dettaglio di un sottograno in fase di evoluzione in grano sub-micrometrico. In (b) G indica la natura ad alto angolo dei

bordi che, in tal modo, formano strutture a grani fini; G sta per grano.

Fig. 6 — TEM images of the material subjected to 1 pass (a), 4 passes (TEM-BF) (b) and (TEM-DF-111-) (c), and after 8 passes (d), showing
the formation of a sub-micrometer subgrain. In (b) G indicated the high-angle character of the surrounding boundaries which, thus form a

fine-grained structure (G states for grain).

560 nm. La frazione HAGB ¢ di circa il 70% del totale dei
bordi. Dalla Figura 5 € possibile osservare che una severa ri-
duzione della dimensione del grano ¢ prodotta chiaramente
gia dopo il primo passaggio del materiale nel canale: la di-
mensione media del grano, che inizialmente era di 40 um
(materiale non deformato), si riduce a 4 um. Le passate suc-
cessive hanno un effetto decisamente pitt modesto anche se
la dimensione del grano continua a diminuire. In modo
analogo, anche le misure medie dei sottograni diminuiscono
dalla la alla 6a passata. Del resto, la frazione di HAGB
continua ad aumentare da un minimo di 0.18, 1a passata, ad
un massimo di 0.72 dopo 1’8a passata. La limitata deforma-
zione imposta non ci permette di apprezzare il plateau di in-
cremento della frazione di HAGB, 1’8a passata non ¢ stata
sufficiente a raggiungere il livello di saturazione del proces-
so di affinamento, come previsto da Prangnell e co-autori
[42]. E’ comunque chiaro dalla Figura 3 (a), (b) e (c) che
I’ECAP ¢ responsabile di un processo di taglio dei grani che
porta all’incremento della frazione di grani fini, generando
un affinamento microstrutturale caratterizzato da una ridu-
zione e omogeneizzazione delle spaziature laterali di grani e
sottograni che tendono, sempre piu all’aumentare della
deformazione, ad assumere morfologie e dimensioni simili.

Nel grafico di Figura 5 i risultati, ottenuti per il materiale
sottoposto ad ECAP, sono stati confrontati con quelli relativi

a deformazione di laminazione a freddo (CR) su materiali
della stessa famiglia (alluminio commercialmente puro)
[40,41,43-47]. Questi ultimi, che sono del tutto sovrapponi-
bili con quelli del materiale soggetto ad ECAP, mostrano un
meccanismo di deformazione microstrutturale simile in en-
trambi i processi di SPD.

Ulteriori indagini al TEM sono state condotte per valutare
I’evoluzione della struttura dei sottograni all’aumentare del-
la deformazione. La Figura 6 (b) e (c) mostra le dimensioni
dei grani orientati secondo la direzione {111} dopo tre pas-
sate (campo scuro (DF) e campo chiaro (BF)), I'immagine
in campo scuro ¢ particolarmente indicata per individuare
tutti quei grani o sottograni orientati secondo la direzione
prescelta (nel presente caso la {111}); le zone chiare hanno
infatti orientazione esattamente {111}.

DISCUSSIONE

Analisi EBSD

L’ affinamento microstruttura & stato inizialmente caratterizza-
to mediante EBSD al FEG-SEM. La Figura 4 riporta la distri-
buzione della disorientazione. L’evoluzione delle disorienta-
zione presenta due fenomeni ben distinti: da una parte c¢’e un
continuo aumento della disorientazione degli alto-angoli dai
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piu bassi valori angolari in favore di quelli nell’intervallo 50-
60°, dall’altra, si nota un competitivo aumento, anche della
disorientazione dei bordi di grano, nell’intervallo 15-20° do-
vuta alla trasformazione di sottograni (orientazione minore di
15°) in grani. Una frazione significativa di grani disorientati a
15-20° comunque persiste (circa 22% del totale dei bordi) do-
po otto passate e questo € dovuto, in primo luogo, al fatto che
il processo di affinamento microstrutturale non & ancora con-
cluso, il processo non ¢ arrivato a saturazione.

Tale processo di affinamento del grano prodotto dal’ECAP
¢ stato anche confrontato con i risultati ottenuti su leghe
commercialmente pure (AA1050) sottoposte a CR. Nella Fi-
gura 4 il parametro di sotto-struttura, 1/A = 1/(1/8 + 1/d), do-
ve § e d sono rispettivamente la media delle dimensioni dei
sottograni e grani, € mostrato in funzione della deformazio-
ne. Il massimo di deformazione per il materiale sottoposto
ad ECAP ¢ pari a 8, mentre il massimo di deformazione nel
caso del CR ¢ di 3. Per la parte sovrapponibile, & possibile
notare una perfetta concordanza dei dati e questo testimonia
che D’efficienza di affinamento microstrutturale sembra es-
sere del tutto simile, il che, del resto, non implica un identi-
co meccanismo di deformazione.

I dati relativi alla spaziatura tra i sottograni generata me-
diante ECAP sono concordi con quelli riportati da Nes [43]
in uno studio su alluminio commercialmente puro e una le-
ghe Al-1Mn sottoposte a CR. Nes ha riportato una spaziatu-
ra tra i sottograni lungo la direzione di laminazione (RD)
doppia rispetto a quella lungo la direzione trasversale (TD)
sia nell’alluminio commercialmente puro, che nella lega Al-
1Mn. Nel presente caso, si € ottenuto essenzialmente lo stes-
so valore, sia per le bande di deformazione che per la dire-
zione trasversale. In ogni caso, il plateau dopo una deforma-
zione vera di 3 [29] e atteso anche nel caso di materiale
deformato tramite ECAP; il valore di 0.4 um sembra essere
il limite inferiore per le dimensioni dei grani ottenuti con en-
trambi i processi di SPD, le sostanziali differenze tra i due
metodi risiedono nella maggior omogeneita e nella non uni-
assialita del processo di deformazione microstrutturale che
caratterizza la modalita C nei materiali sottoposti ad ECAP.

Le indagini al TEM sono state effettuate con 1’obiettivo di
stabilire il meccanismo di formazione dei sottograni e la lo-
ro evoluzione con I’aumentare della deformazione. La riso-
luzione spaziale con cui le mappe EBSD possono essere ac-
quisite non permette di apprezzare i bordi ad angoli di diso-
rientazione estremamente bassi ( al disotto di 0.2-0.4°) (Fi-
gura 6 (a), (d)). In particolare, la Figura 6 (a) mostra la strut-
tura dopo tre passate in cui sono visibili diversi grani (scuri)
di dimensioni anche sub-micrometriche. La non-uniassialita
della deformazione indotta dal processo ECAP rispetto a
quella uni-assiale ottenuta mediante CR ¢ all’origine di un
meccanismo di formazione ed evoluzione dei bordi a basso
angolo differente nei due casi. Infatti i processi di affina-
mento microstrutturale imposti dalla deformazione, a segui-
to delle varie passate attraverso lo stampo ECAP, seguono le
bande di taglio che caratterizzano il processo stesso e che di-
pendono dalla geometria del canale nel punto di curvatura e
dalla modalita (nel presente caso essa prevede una rotazione
di 180° del materiale ad ogni passata). La configurazione
dei canali dello stampo e la modalita C, fanno si che le
deformazioni siano essenzialmente in due direzioni presso-
ché ortogonali tra loro. Questo aspetto della deformazione
imposta induce, ad ogni passata pari la ricostruzione di grani
quasi-equiassici che successivamente, nelle passata dispari
vengono nuovamente “tagliati” creando una struttura dei
grani allungati, morfologicamente assomiglianti a strutture
tipo bamboo, a carattere essenzialmente di HAGB. La suc-
cessiva passata pari favorisce la propagazione dei HAGB al-
I’interno della struttura allungata tendendo a rigenerare una
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struttura granulare quasi-equiassica ma con una dimensione
media inferiore rispetto alla configurazione quasi-equiassica
di due passate precedenti. Nella Figura 6 (d) si pud osserva-
re un dettaglio della struttura dopo 1’8a passata; nella strut-
tura allungata ¢ visibile un sottograno di dimensioni sub-mi-
crometriche. La diffusa presenza di dislocazioni libere e sot-
tograni (ovvero bordi a basso angolo), testimonia come la
microstruttura, seppur affinata, sia ancora in uno stato dina-
mico, ovvero non si sia giunti a saturazione del processo di
affinamento microstrutturale. Molti dei LABs sono sostituiti
dai HAGBs, e questa evoluzione della microstruttura ¢ an-
che responsabile del minor incremento dei LABs riportato
in Figura 4. Il processo di trasformazione dei LABs in
HAGBs ¢ piu lento nel CR a causa della deformazione uni-
direzionale che continua a ridurre la spaziatura laterale al-
I’aumentare della deformazione senza tagliare le fibre paral-
lele alle bande che contribuirebbero in modo significativo
all’incremento dei HAGBs a spese dei LABs [44, 45]. Di-
versi studi hanno mostrato che ’efficienza di formazione di
HAGBSs (ovvero la formazione di HAGBs in funzione della
deformazione) prodotta attraverso le diverse modalita
ECAP non ¢ superiore a quella prodotta con i tradizionali
metodi di CR, la differenza risiede, in realta, nel meccani-
smo di deformazione. Inoltre, &€ ormai noto che le misure di
disorientazione mediante sia EBSD che TEM, per le leghe
sottoposte a CR, mostrano la disorientazione angolare me-
dia crescente con la deformazione, sebbene la frazione di
LABs rimanga invariata, in quanto nuovi bordi sono conti-
nuamente formati durante la deformazione [16, 46, 47].
Questo ¢ sostanzialmente anche il caso del materiale sotto-
posto ad ECAP, dove la frazione in volume di LABs ¢ rile-
vante solo per grandi deformazioni [4-17], mentre la frazio-
ne di HAGBs cresce continuamente.

L’evoluzione microstrutturale di una lega di alluminio com-
mercialmente pura ¢ stata valutata attraverso tecniche EBSD
mediante un FEG-SEM e attraverso indagini al TEM.

La frazione di HAGB cresce continuamente con la deforma-
zione a spese dei sottograni. Pili precisamente, una conside-
revole frazione dei sottograni evolve in una nuova piu fine
struttura ad ogni passata dispari. Confrontando i dati ottenu-
ti dall’ECAP con quelli di leghe della stessa famiglia sotto-
poste a CR, ¢ stato possibile osservare come il processo in-
duca lo stesso fenomeno di affinamento del grano, seppur
con qualche differenza dal punto di vista del meccanismo di
generazione ed evoluzione successiva dei sottograni all’in-
terno dei grani affinati.

Le tecniche legate all’'uso del TEM sono state largamente
usate per investigare il processo di formazione di sottograni
a basso angolo di disorientazione (minore di 1.5 — 2°) che
non e possibile apprezzare con la tecnica dell’EBSD. La for-
mazione di sottograni avviene, a partire dai grani quasi-
equiassici e grossolani del materiale prima della deforma-
zione (dimensioni medie pari a 56-60 um), gia dopo la pri-
ma passata, dove la deformazione e le bande di scorrimento
generano una microstruttura a grani fortemente allungati
con un rapporto d’aspetto superiore a 8-10 ed una spaziatura
media dell’ordine dei 880 nm. La successiva passata pari
riassesta i grani inducendo una morfologia piu vicina alla
condizione equiassica e allo stesso tempo introduce un alto
numero di dislocazioni libere responsabili della formazione
di celle e sottograni, mentre la disorientazione dei grani al-
lungati, formati durante la passata precedente, tende a cre-
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scere. La successiva passata dispari induce la trasformazio-
ne dei sottograni formati nella passata pari, aventi una diso-
rientazione compresa tra 4 e 8°, in grani con disorientazione
non piu alta di 20°. La microstruttura & ancora formata da al-
cuni grani molto allungati all’interno dei quali si formano
sottograni; la microstruttura & caratterizzata da una densita
estremamente bassa di dislocazioni libere. Questo processo
continua ricorsivamente nelle successive passate pari e di-
spari fino al raggiungimento della saturazione del processo
di affinamento che si verifica al raggiungimento di una fra-
zioni totale di HAGB dell’80-85% del totale dei bordi. Nel
presente lavoro, la massima frazione di HAGB ottenuta ¢
stata del 72%, la saturazione non ¢ stata quindi raggiunta.
Sono state messe a confronto le evoluzioni microstrutturali
indotte da ECAP e da CR nelle leghe di alluminio commer-
cialmente puro e la formazione e I’evoluzione di HAGBs e
LABs sono state discusse per entrambi i metodi di deforma-
zione. Sotto certe condizioni si puo affermare che i due mec-
canismi di deformazioni hanno proprieta simili. La discre-
panza dei dati ECAP con quelli CR & dovuta alla non-unias-
sialita della deformazione indotta dall’ECAP, rispetto a
quella unidirezionale indotta dal CR.
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Microstructure evolution with increasing severe deforma-
tion, via equal channel angular pressing (ECAP), was inve-
stigated in a commercially pure 1200 aluminium. A true
strain of 8 was sufficient at producing sub-micrometer scale
grains and very fine subgrains in the grain interior. The
deformation process was documented and described throu-
gh field-emission gun scanning and transmission electron
microscopy techniques. The largest fraction of high-angle
grain boundaries, after 8 ECAP passes, accounted for
~72% of all boundaries. The fine spacing resolution achie-
ved by field-emission gun scanning electron microscopy al-
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lowed detailed statistical grain and subgrain evaluation of
the deformed microstructure, while transmission electron in-
spections let to appreciate and point out the very low-angle
misorientation boundaries role within the microstructure re-
fining process. ECAP results were compared to the mecha-
nisms involved in cold rolling. The use of FEG-SEM was of
paramount interest essentially for the potentialities coming
from the orientation image maps (OIM), which allows to di-
rectly detect the overall grained and subgrained structure.
This type of analysis would require a time consuming proce-
dures by using conventional TEM techniques. Thus, FEG-
SEM constitutes a unigue methodol ogy for the volume eva-
[uation of the perimeter of either subgrains and grains de-
corating the microstructure. As a counterpart, TEM seems
to maintain the unique attitude for studies on the early sta-
ges of deformed microstructure such as the detection of cell
and micro-bands boundaries whose typical disorientation
liesin the range of 0.1-0.2°.



