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RESUMO

A énfase do presente trabalho foi caracterizar as propriedades mecéanicas da liga de
aluminio AA7050 submetida a laminacédo criogénica e envelhecimento natural.
Amostras da liga de aluminio AA7050 foram laminadas criogenicamente em quatro
graus de deformacao equivalente: € =0,5; € =0,9; € = 1,1 e € = 1,4. Para cada grau
de deformacéo, as amostras foram envelhecidas naturalmente por O hora, 10 horas,
100 horas e 1000 horas. A analise da cinética de envelhecimento natural indicou que
com 10 horas de envelhecimento foi atingida uma fracdo transformada de 50%, o
gque mostra que a velocidade de transformacdo nessa liga € relativamente alta,
exigindo baixa energia de ativacao para ocorrer. O expoente de Avrami calculado foi
igual a 0,828, indicando que a precipitacdo ocorre em discordancias. Por meio da
andlise metalogréfica constatou-se um refino microestrutural, o qual foi mais intenso
para maiores graus de deformacédo. As propriedades mecanicas foram avaliadas por
meio de medidas de dureza Vickers por micro-impressao e ensaio de tracao uniaxial.
A amostra sem deformacédo aumentou sua dureza em 30% nas primeiras 10 horas
de envelhecimento natural, atingindo uma estabilizacdo a partir de 100 horas. Ja as
amostras deformadas tiveram um aumento médio de 80% na dureza apds 1000
horas, independentemente do grau de deformacgédo. Foi observada uma competicao
entre a recuperacao estatica e a precipitacdo nas primeiras horas de envelhecimento
natural para as amostras mais deformadas (¢ = 1,1 e € = 1,4). Os resultados também
indicam que para maiores graus de deformacao (¢ = 1,1 e € = 1,4) o envelhecimento
natural ndo afetou as propriedades mecanicas sob trac&o significativamente. Por
outro lado, para menores graus de reducdo, o aumento da resisténcia mecanica foi
mais significativo. Para a amostra inicial, o limite de escoamento aumentou em
153% com 1000 horas de envelhecimento natural. A amostra com € = 0,5 e 1000
horas de envelhecimento apresentou um limite de escoamento 323% maior do que a
amostra inicial, solubilizada. Além disso, em relacdo a todas as amostras
deformadas, esta condicdo apresentou o0 maior alongamento total (15%),
representando uma combinacdo 6tima de deformacédo e tratamento térmico. As
imagens de microscopia eletrénica das superficies de fratura revelaram a ocorréncia
de fratura essencialmente ductil, com abundancia de “dimples”, para todas as
condi¢cBes. Os resultados de analise térmica (DSC) confirmaram a elevada fracao
volumétrica de zonas GP e da fase n’, formadas no envelhecimento natural. Além
disso, a deformacdo alterou a forma das curvas de DSC, principalmente na
temperatura de precipitacdo de n’, devido ao aumento de sitios para nucleagdo. As
microandlises por EDS, tanto das particulas na superficie de fratura quando no
material dissolvido para extracdo de precipitados, indicaram o0s elementos
formadores das fases MgZn,, AlL,CuMg, Al,Cu, Al,ZnzsMgs, Mg,Si, Al:Cu,Fe e
AlZnMgCu. As difracdes de raios x indicaram textura cristalografica para o menor
grau de reducéo, na direcéo [110], o que foi associado com a distribuicdo bimodal de
tamanho de gréo.

Palavras-chave: Aluminio AA7050. Laminacao criogénica. Envelhecimento natural.
Microestrutura. Propriedades mecanicas.



ABSTRACT

The emphasis of this work was to characterize the mechanical properties of
aluminum alloy AA7050 subjected to cryogenic rolling and natural aging. Samples of
aluminum alloy AA7050 were cryogenically rolled in four degrees of effective strain: €
=0,5,¢€=0,9 ¢=1,1and € = 1,4. For each degree of deformation, the samples were
naturally aged for O hours, 10 hours, 100 hours and 1000 hours. The analysis of the
kinetics of natural aging indicated with 10 hours was achieved transform a fraction of
50%, which shows that the rate of transformation in this alloy was relatively high,
requiring low energy of activation to occur. The calculated Avrami exponent was
equal to 0,828 indicating that precipitation occurs in dislocations. By means of
metallographic analysis evidenced a microstructural refinement, which was more
intense for higher degrees of deformation. Mechanical properties were evaluated by
Vickers microhardness measurements and tensile testing. The sample without
deformation the hardness increase 30% in 10 hours of natural aging, reaching a
stabilization from 1000 hours. For the deformed samples had an average increase in
hardness from 80% after 1000 hours regardless of the degree of deformation. There
was a competition between the static recovery and precipitation in the early hours of
natural aging for samples more deformed (¢ = 1,1 and € = 1,4). The results also
indicate that for higher degrees of deformation (¢ = 1,1 and € = 1,4) the natural aging
did not affect the mechanical properties under tension significantly. On the other
hand, for lower degrees of reduction, increased mechanical strength was more
significant. For the initial sample, the yield strength increased 153% with 1000 hours
of natural aging. A sample of ¢ = 0,5 and 1000 hours presented a 323% yield
strength greater than as-quench sample. Furthermore, regarding all samples
deformed, this condition had the highest total elongation (15%), representing an
optimal combination of deformation and thermal treatment. The images of electron
microscopy of the fracture surfaces revealed the occurrence of ductile fracture
primarily, with plenty of dimples, for all conditions. Thermal analysis (DSC) results
confirmed the high volume fraction of GP zones and n’ phase, formed in natural
aging. Moreover, the deformation changed the form of DSC curves, especially at a
temperature of precipitation of n' due to the increase of sites for nucleation. The EDS
microanalysis, both particles in the fracture surface when the dissolved material for
extraction of precipitates indicated the elements forming the phases MgZn,,
Al,CuMg, Al,Cu, Al,ZnsMgs, Mg.Si, and Al;Cu,Fe AlZnMgCu. The x-ray diffraction
indicate a crystallographic texture for lower degree of reduction in the direction [110],
which was associated with bimodal distribution of grain size.

Keywords: AA7050 aluminum alloy. Cryogenic rolling. Natural aging. Microstructure.
Mechanical properties.
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1 INTRODUCAO

Nas ultimas décadas, o desenvolvimento de metais e ligas com propriedades
mecanicas otimizadas cresceu consideravelmente. Um dos campos investigados € o
de aumento de resisténcia mecanica e da ductilidade simultaneamente. Alguns
materiais que apresentam essas caracteristicas possuem, normalmente, tamanho de
gréo sub-micrométrico (até ~1 ym), enquanto outros combinam tamanho fino de grao
com dispersao de particulas nanométricas. Diversas rotas sdo empregadas para se
alcancarem estas caracteristicas, sendo a deformacdo plastica seguida de
recristalizacdo amplamente empregada no desenvolvimento desses materiais.

A deformacgdo plastica introduz uma grande quantidade de defeitos nos
metais e ligas, de modo que no posterior recozimento, parte da energia armazenada
durante a deformacdo é utilizada para a formacdo de novos grdos com baixa
densidade de defeitos. Isto € traduzido no aumento da resisténcia mecéanica, visto
gue os contornos atuam como barreiras ao deslizamento de discordancias. Na
tltima década, alguns estudos direcionaram para a deformacdo em baixas
temperaturas, préximas a do nitrogénio liquido, ditas criogénicas.

A deformacgédo em temperatura criogénica suprime parcialmente a ocorréncia
de recuperacdo dinamica (durante a deformacéo), fazendo com que uma densidade
de defeitos ainda maior seja introduzida no material. Com o posterior recozimento,
diversos estudos indicaram que foi possivel atingir tamanhos de grdo sub-
micrométricos e até mesmo nanométricos. Como a laminacdo € um processo
amplamente utilizado na industria, a escolha desse processo de conformacgdo para
deformar metais e ligas na temperatura do nitrogénio liquido é pertinente.

A liga aeronautica de aluminio AA7050, largamente utilizada devido ao seu
baixo peso especifico aliado a elevada resisténcia mecanica e tenacidade, pode ter
suas propriedades alteradas por processos de conformagdo em temperatura
criogénica. Além disso, devido ao acentuado processo de envelhecimento natural
apresentado por essa liga, o estudo da laminacdo criogénica combinado com o
envelhecimento natural pode definir parametros de processamento para que se
atinjam as melhores condi¢des de resisténcia mecanica, ductilidade e tenacidade,
essenciais para a conformacéao e aplicacado desse material.

Diante do quadro apresentado, o objetivo deste trabalho foi submeter a liga

de aluminio aeronautica AA7050 a deformacdo por laminagdo criogénica, com
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subsequente envelhecimento natural. Para tanto, foram realizadas deformagdes em
diferentes niveis de deformacdo equivalente (¢ = 0,5, € = 0,9, € = 1,1 e € = 1,4),
seguido do envelhecimento natural em diferentes tempos (0, 10, 100 e 1000 horas).
Além disso, este trabalho teve como meta definir uma combinacdo adequada de
condicdes de processamento e tratamento térmico, com a finalidade de atingir um
acréscimo simultaneo de resisténcia e ductilidade, em relacdo as propriedades
obtidas por laminacdo a frio e por processos adotados comercialmente para essa

liga.
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2 REVISAO DE LITERATURA

2.1 ALUMINIO E SUAS LIGAS

O aluminio é o segundo metal mais abundante da crosta terrestre, sendo
amplamente utilizado devido a sua elevada resisténcia mecéanica aliada a baixa
massa especifica (1-4). Além disso, suas propriedades fisicas, a aparéncia, a
facilidade em reciclar componentes de aluminio a baixos custos e sua resisténcia a
corrosdo tornaram o aluminio e suas ligas importantes competidores em aplicacdes
de engenharia desde o final do século XIX (1, 2).

Praticamente toda a producédo atual de aluminio e suas ligas baseia-se na
técnica desenvolvida independentemente por Charles Hall, em Ohio e Paul Heroult,
na Franca, em 1886 (1). Esse processo, conhecido por Hall-Heroult, consiste na
reducdo de alumina (6xido de aluminio, Al,O3) encontrada no mineral bauxita, pela
sua dissolucdo em um banho de criolita (hexafluoraluminato de sédio, NasAlFg). Uma
corrente elétrica passa nesse banho para eletrolisar a alumina dissolvida, liberando
oxigénio que reage no eletrodo de carbono (&nodo), enquanto aluminio metélico é
depositado e removido no outro eletrodo (catodo) (1, 5).

As ligas de aluminio sdo classificadas em dois grandes grupos que
compreendem as ligas trabalhaveis e as ligas fundidas. Cada uma dessas
categorias possui subclassificacbes baseadas em mecanismos primarios de
desenvolvimento de propriedades, tais como resposta a diferentes tratamentos
térmicos e mecanicos (1, 6). A Aluminium Association (AA) determinou um sistema
de classificacdo amplamente aceito para ligas de aluminio, empregando diferentes
nomenclaturas para ligas fundidas e trabalhaveis (1, 6). Para as ligas trabalhaveis, a
divisdo aceita compde-se de quatro digitos, definindo séries conforme a composicao,
apresentadas na Tabela 1. Além dessas séries, a Aluminium Association sancionou
um padréo diferenciado para as ligas de elevada pureza, que também podem ser
classificadas como pertencentes a série Pxxx. Nesse caso, os digitos seguintes a
letra “P” referem-se a porcentagem decimal maxima de silicio e ferro,
respectivamente. Por exemplo, a liga de aluminio PO506 contém teores abaixo de

0,05% em peso de silicio e 0,06% em peso de ferro (1).
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Tabela 1 — Sistema de classificacdo das ligas trabalhaveis de aluminio.

Série Principais elementos de liga

Ixxx Aluminio de elevada pureza (> 99% Al)

2XXX O cobre é o principal elemento de liga (Al-Cu)

3XXX O manganés é o principal elemento de liga (Al-Mn)

4XXX O silicio é o principal elemento de liga (Al-Si)

SXXX O magnésio é o principal elemento de liga (Al-Mg)

BXXX O magnésio e o silicio sao os principais elementos de liga (Al-Mg-Si)
O zinco é o principal elemento de liga, porém outros elementos como

TXXX cobre, magnésio, cromo e/ou zircénio podem estar presentes (Al-Zn-
Mg-(Cu))

8xxXX Outros elementpg, como estanho e/ou litio sdo os principais elementos
de liga dessa série (Al-Sn/Al-Li)

OXXX N&o utilizada (reservada para uso futuro)

Fonte: Adaptado pela autora de (1, 6).

Por outro lado, para as ligas fundidas, a nomenclatura é formada de trés

digitos seguidos de um valor decimal, sendo o primeiro digito um nimero de 1 a 9,

assim como para as ligas trabalhaveis, conforme é apresentado na Tabela 2. O

decimal .0 refere-se, em todos os casos, aos limites de composicdo das ligas

fundidas, enquanto os decimais .1 e .2 referem-se as composi¢c6es do lingote (1, 6).

Tabela 2 — Sistema de classificacé@o das ligas fundidas de aluminio.

Série Principais elementos de liga

1xx.x  Aluminio de elevada pureza (> 99% Al)

2XX.X O cobre é o principal elemento de liga (Al-Cu)

3xxX O silic,io_ € 0 principal eI_emento Qe liga, porém podem conter cobre e
magnésio (Al-Si-Mg/Al-Si-Cu/Al-Si-Mg-Cu)

4XX.X O silicio é o principal elemento de liga (Al-Si)

5XX.X O magnésio € o principal elemento de liga (Al-Mg)

BXX.X Nao utilizada (reservada para uso futuro)
O zinco é o principal elemento de liga, porém outros elementos como

TXX.X cobre, magnésio, cromo e/ou zircbnio podem estar presentes (Al-Zn/Al-
Zn-Cu/Al-Zn-Mg-Cu)

8XX.X O estanho é o principal elemento de liga (Al-Sn)

OXX.X Nao utilizada (reservada para uso futuro)

Fonte: Adaptado pela autora de (1, 6).
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2.1.1 Liga AA7050

A liga de aluminio AA7050, utilizada no presente trabalho, pertence a série
7xxx das ligas trabalhaveis. Portanto, o zinco é o principal elemento de liga. Além do
zinco, outros elementos de liga estdo presentes, tais como cobre, magnésio e
zirconio. A Tabela 3 indica a composicdo desta liga de aluminio, sendo que os

elementos destacados s&o o0s principais constituintes da liga AA7050 (7).

Tabela 3 — Composi¢do quimica da liga AA7050 (7).

Elemento % em peso (min.) % em peso (max.)
Silicio - 0,12
Ferro - 0,15
Cobre 2,00 2,60

Manganés - 0,10

Magneésio 1,90 2,60
Cromo - 0,04
Zinco 5,70 6,70
Titanio - 0,06

Zirconio 0,08 0,15

Outros elementos, total - 0,15

Aluminio Balanco

Fonte: SAE AMS 4050G (7050-T7451) - Aerospace Material Specification.

Esta liga é denominada como liga aeronautica devido as suas propriedades
mecanicas, sendo extensivamente utilizada em componentes na industria
aeronautica que requerem elevado nivel de resisténcia mecanica, aliado a
resisténcia a corrosdo sob tenséo, baixa massa especifica e elevada tenacidade (1-
4, 7-10). Usualmente, esta liga € empregada na constru¢do de partes de trens de

pouso, partes da fuselagem e como revestimentos de asas de aeronaves (1-8).
2.1.2 Propriedades Fisicas e Mecéanicas da liga AA7050

Algumas das propriedades fisicas da liga AA7050 estéo listadas na Tabela
4. O conhecimento de tais propriedades € muito Util para projetos, pois definem as
condi¢cbes de uso e aplicacdes da liga em questao, juntamente com as propriedades

mecanicas, as quais estao listadas na Tabela 5, a seguir.
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Tabela 4 — Propriedades fisicas tipicas da liga de aluminio AA7050, na condicsio T4® ().

Propriedade Valores tipicos
Massa especifica 2,83 g/cm3
Temperatura de fuséo 490-630 °C
Coeficiente de expansao térmica linear® 21,1 ym/m. °C
Condutividade térmica®® 157 W/m. °C
Resistividade elétrica® 0,0415 Q.mm?2/m

Fonte: ASM Metals Handbook. Properties and Selection Nonferrous Alloys and Special-Purpose
Materials. v. 2. ASM International Handbook Committee, 2004.

Notas: @ T4 refere-se a sequéncia de tratamentos térmicos solubilizacao seguida de envelhecimento
natural até a estabilizacéo de fases; ® coeficiente de 20 a 100 °C; @ a 25 °C; e @ a 20 °C.

Tabela 5 — Propriedades mecénicas da liga de aluminio AA7050, na condi¢éo T74519, em
temperatura ambiente (1).

Propriedade Valores tipicos
Limite de resisténcia a tracdo 525 MPa
Limite de escoamento 470 MPa
Alongamento® 11%
Modulo de Elasticidade 72 GPa

Tenacidade a fratura no modo de
deformacao plana (Kc)©

Dureza Brinell©@ 140 HB

37 MPa.m*?

Fonte: ASM Metals Handbook. Properties and Selection Nonferrous Alloys and Special-Purpose
Materials. v. 2. ASM International Handbook Committee, 2004.

@ T7451 refere-se a sequéncia de tratamentos térmicos de solubilizacdo e duplo
envelhecimento artificial (superenvelhecimento) até estabilizagdo de fases; ® em 50 mm, com
corpo de prova cilindrico de 1,3 mm de diametro; © placas de 25,4-50,8 mm de espessura;
valor calculado para carga de 500 kg e esfera de 10 mm.

Notas:

2.1.3 Principais fases da liga AA7050

Para as ligas de aluminio da série 7xxx, da qual faz parte a liga AA7050,
diversos tipos de precipitados podem ser formados de acordo com a composi¢ao
guimica e o tratamento térmico adotado (1-5, 8). A microestrutura das ligas
pertencentes a esta série é composta de uma matriz rica em aluminio (solucdo
sélida com os demais elementos de liga) e um ou mais tipos de particulas de

segunda fase, as quais dependem da proporcdo dos elementos de liga (1-4, 8, 9). A
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Tabela 6 mostra um resumo dos principais precipitados que podem ser encontrados
na liga AA7050, bem como nas ligas da série 7xxx (8, 10-14).

Tabela 6 — Resumo das principais fases presentes na liga AA7050.

Estrutura Parametro de Morfologia
(b)
Fase Cristaling® | ede (nm) - [interface Tipica Fontes
a | ¢
Esférica
n' (MgZn,) HC 0,496 0,702 SC irregular, 10-12
placas ou
discos
0,515- 0,848- Esférica
n (Mgzn;) HC 0523 0,862 IC imegular & 10-12
. 1,42- Esférica 10, 11,
T (Al2MgsZns) cce 1,44 ) SC irregular 12,14
1,416- Esférica
T (Al,MgsZng) CCC 1.429 - IC iregular 8, 10-14
S (Al,CuMg) HC 0,507 0,829 IC Irregular 10-14
Al;Cu,Fe TS 0,633 1,481 IC Agulhas/ 8, 10-12
placas finas
. Escrita
Mg.Si CFC 0,635 - IC chinesay o 10,11
irregular
AlZr TS 0,402 1,732 Ic Particulas ¢ 4
compactas

Fonte: Adaptado pela autora de (8, 10-14).
Notas: @ HC = hexagonal compacta; CCC = cubica de corpo centrado; TS = tetragonal simples e
CFC = clbica de face centrada; ® SC = semicoerente e IC = incoerente.

Em geral, para ligas da série 7xxx com teores de zinco maiores que de
magnésio, como € o caso da liga AA7050, a fase binaria n (MgZn;) é predominante
(2-6, 10-14). A sequéncia de formacdo deste precipitado a partir de uma solugéo
sélida supersaturada (SSSS) o’ (obtida nos tratamentos de solubilizacdo e témpera,
apresentados no item 2.2, a seguir) baseia-se, inicialmente, na formacédo de
aglomerados ou “clusters” de atomos, também denominados de zonas de Guinier-

Preston, ou zonas GP (5, 9-14). As zonas GP recebem esse nome em homenagem



25

aos pesquisadores Andre Guinier e George Dawson Preston, os quais descobriram
independentemente tais estruturas (10, 11). As zonas GP s&o configuragcbes
instaveis, com morfologia de discos e/ou plaquetas e interface coerente com a
matriz, com tamanho tipico na ordem de 1-5 nm (9-14). Nas ligas da série 7xxx,
podem ser diferenciados dois tipos de zonas GP: zonas GPI, formadas no
envelhecimento natural e zonas GPII, formadas no envelhecimento artificial, também
denominadas de zonas ricas em lacunas (ZRL) (9-12).

Na sequéncia, pode formar-se a fase n’ (MgZn;) ainda instavel e com
interface semicoerente, para entdo formar-se a fase estavel n (MgZn,), de interface
incoerente (9-14). Alguns estudos indicam que a formacao das zonas GP ocorre em
baixas temperaturas devido ao niumero de lacunas retidas na témpera, que auxiliam
nos processos difusivos (9-14). A morfologia das particulas de fase n (MgZn,) é
aproximadamente esférica devido a pequena diferenca de raio atbmico entre o0s
atomos de aluminio e solutos (10, 11). Entretanto, conforme indicam alguns estudos,
pode adquirir a forma de placas em certos tratamentos de envelhecimento artificial
(12). A dureza deste intermetalico atinge valores proximos de 2500 HV (8).
Resumidamente, a formacéo da fase n (MgZn,) obedece a sequéncia apresentada

na relacao (1):
SSSS (a') - zonas GP - n’ (MgZn,) - n (MgZn,) (1)

Além disso, para composi¢cdes contendo também cobre, sendo o teor de
cobre maior que o de zinco, podem ser encontrados alguns precipitados da fase
ternaria S (Al,CuMg) (2-6, 8, 11-14). Para a liga AA7050, essa fase dificilmente sera
encontrada, exceto para tratamentos que envolvam temperaturas superiores a 400
°C (temperatura de formacdo da fase), devido ao baixo teor de cobre, o qual
permanece em solucdo sdlida (5). Existe ainda, outra fase ternaria que pode ser
encontrada nas ligas da série 7xxx que é a T [(AlZn)sMgsz] ou T (AlZnsMgs),
formada a partir da SSSS (8, 10, 11).

No estado bruto de fusdo, € encontrada na liga AA7050 a fase Al;CuzFe,
apresentada na Tabela 6 anteriormente. Este precipitado apresenta-se na forma de
agulhas finas e é encontrado até mesmo no estado solubilizado, pois trata-se de um
constituinte que so é dissolvido em temperaturas acima da temperatura de fusédo da
liga (2, 5, 10, 11).
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Além disso, em menores propor¢des podem ser encontrados precipitados a
base de silicio, que também €& um elemento residual de ligas de aluminio. A fase
Mg.Si esta presente na liga AA7050, na forma de particulas dispersas (8, 10, 14). A
adicao do zirconio a liga AA7050 confere a formacéo de dispersoides da fase AlsZr.
A funcéo deste intermetélico estd associada com o controle do tamanho de gréo e
da recristalizagcdo (8, 10). Outras fases que podem ser encontradas em fracdes
volumétricas baixas nas ligas da série 7xxx e ndo foram citadas na Tabela 6:
Al,CuMgZn, Al,Cu, a-Al(Fe,Cr,Si), AligMgsCr,, Als(Mn,Fe) e B-AlFeSi (8, 10).

No estado tratado podem ser formadas outras fases conforme o tratamento
térmico adotado e que dependem de diversos fatores, além dos parametros de

tratamento, os quais séo discutidos com maiores detalhes na secéo 2.2, a seguir.

2.2 TRATAMENTOS TERMICOS EM LIGAS DE ALUMINIO

A partir da identificacdo da composicdo quimica das ligas de aluminio,
podem ser aplicados tratamentos térmicos adequados com a finalidade de alterar a
microestrutura do material (9, 10). As ligas da série 2xxx, 6xxX, 7XxX e a maioria das
ligas da série 8xxx podem ter suas microestruturas e propriedades modificadas por
tratamentos térmicos. Em relacdo ao estado bruto de fusdo tem-se, como
conseqUéncia apds os tratamentos térmicos, a alteracdo de propriedades fisicas e
mecanicas nas ligas de aluminio tratadas (2-4, 9).

Controlando-se o tempo e a temperatura dos tratamentos, € possivel
determinar previamente as fases formadas, incluindo sua quantidade e distribuicéo,
e a sua influéncia nas propriedades da liga (2-4, 8, 9). Por isso o entendimento dos
fendbmenos envolvidos nesses tratamentos torna-se tdo importante, principalmente
no desenvolvimento de pecas de elevada responsabilidade, como é o caso dos
componentes para industria automotiva e aeronautica (9, 10).

O processo de precipitacdo, acompanhado de endurecimento (aumento da
resisténcia mecanica), € um dos tratamentos que merecem destaque para as ligas
de aluminio e € assunto dos tépicos a seguir. Além disso, 0 encruamento é um
mecanismo de endurecimento usualmente aplicado para aumento de resisténcia
mecéanica em ligas de aluminio, sendo associado ou ndo a outros tratamentos
térmicos, como recozimento e precipitacdo, e é discutido com maiores detalhes nos

proximos itens. O recozimento apdés o trabalho a frio, por sua vez, € um tratamento
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térmico amplamente utilizado nas ligas de aluminio trabalhaveis, principalmente nas

das séries 1xxx, 3xxX, 4xxx e Bxxx.

2.2.1 Designac¢fes dos Tratamentos Térmicos em Ligas de Aluminio

A Aluminum Association (AA) categorizou os tratamentos térmicos aplicaveis
as ligas pertencentes as séries: 2xxx, 6xxx, 7xxx e a maioria das ligas da série 8xxx.
Esses tratamentos sédo designados por letras, as quais indicam uma ou mais etapas
dos tratamentos térmicos e/ou termomecanicos adotados.

A Tabela 7 abaixo apresenta um resumo das subdivisdes dos tratamentos
térmicos de T1 a T10.

Tabela 7 — Resumo das designacdes adotadas para as ligas termicamente trataveis.

Designagéo Sequéncia de tratamentos

Conformacgdo a quente, resfriamento rapido e envelhecimento

T1 , a7
natural até estabilizacao

T2 Conformacéo a quente, resfriamento rapido, conformacao a frio
e envelhecimento natural até estabilizacao

T3 Solubilizacao, conformacédo a frio e envelhecimento natural até
estabilizacao

T4 Solubilizacao e envelhecimento natural até estabilizacdo

TS5 Conformacéo a quente, resfriamento e envelhecimento artificial
até estabilizacao

T6 Solubilizacao e envelhecimento artificial até estabilizacao

T7 Solubilizacao e estabilizacdo (superenvelhecimento)

T8 Solubilizacao, conformacéo a frio e envelhecimento artificial até
estabilizacao

T9 Solubilizacao, envelhecimento artificial e conformacéo a frio

T10 Conformacéo a quente, resfriamento e envelhecimento artificial

até estabilizacao

Fonte: Adaptado pela autora de (9, 10).

Existem, ainda, outras classificacdes dos tratamentos térmicos das ligas de
aluminio. A letra “O” indica, por exemplo, que o material esta no estado recozido.
Nesse caso, a liga pode ter sido encruada e depois recozida, ou entdo, pode se

tratar de pecas fundidas que foram recozidas para aumentar a ductilidade e a
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estabilidade dimensional (9, 10). A letra “F” & adotada para indicar que o material
estd no estado como fabricado, ou seja, ndo foi submetido a nenhum tratamento
térmico ou termo-mecanico (9, 10). A letra “W”, por sua vez, é utilizada para indicar o
tratamento de solubilizacdo em ligas que apresentem envelhecimento natural, tais
como as da série 2xxx, 6xxx e 7xxx (9, 10). Existe, ainda, a designacao “H”, que
corresponde as ligas endurecidas por encruamento que podem ou ndo sofrer um
tratamento adicional para alivio de tensbes (9, 10). Ja a letra “T” é utilizada para
indicar que a liga foi termicamente tratada para produzir microestruturas estaveis,
que diferem das obtidas por “O”, “H”, “W” e “F”, podendo ter ou ndo deformacéao
plastica adicional (9, 10). Como a designacgao “T” pode abranger diferentes tipos de
tratamentos térmicos associados ou ndo com deformacdo plastica, existem
subdivisbes que consistem da adicao de um digito apds o “T”, de 1 a 10, como
mostrado anteriormente na Tabela 7 (9, 10).

Existem, ainda, outras subdivisbes de “T” para produtos submetidos a
tratamento de alivio de tensdes. A designacdo “Tx51”, por exemplo, € usada em
ligas que séo estiradas para redistribuicdo de tensbes (9, 10). Por outro lado, a
designagcao “Tx52” é aplicada em ligas que passam por processos envolvendo
compressédo direta (como a laminacao), para alivio de tensbes (9). Existe, ainda, a
designacao “Tx53” utilizada para produtos submetidos a alivio de tensbes por
combinacdo de estiramento e compressdo (9, 10). Para produtos solubilizados a
partir do estado “O” ou “F”, temperados e naturalmente envelhecidos para obtengao
de fases estaveis, adota-se a designacao “T42”. De modo semelhante, a designagao
“T62”, é aplicavel para componentes solubilizados a partir do estado “O” ou “F”, e
envelhecidos artificialmente (9, 10).

No caso da liga AA7050, a sequéncia de tratamentos designada por T7451 é
largamente utilizada e é apresentada de forma resumida na Tabela 8 (15). Este
tratamento consiste em, apds a solubilizacdo, submeter a liga a uma laminacao a
quente para redistribuicdo de tensdes, com deformacgédo plastica nominal de 2% de
reducdo de espessura. Na sequéncia sdo feitos tratamentos térmicos de
envelhecimento artificial com a finalidade de precipitar fases estaveis, aumentando a
resisténcia mecanica e a resisténcia a corrosdo sob tenséo, apresentados na Tabela
8 (5, 9, 10, 15). Na primeira etapa o objetivo é crescer as zonas GP que estdo
estaveis em temperaturas elevadas e providenciar pontos de nucleacdo de fases

endurecedoras metaestaveis. Por outro lado, ap0s a segunda etapa, a liga adquire
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as propriedades desejadas. Nesta etapa, reduz-se o efeito de envelhecimento
natural intermediario que possa ocorrer, reduz-se o tempo total de tratamento e
aumenta-se a resisténcia a corrosao devido a homogeneizacdo da distribuicdo de
precipitados, evitando as chamadas Zonas Livres de Precipitados (ZLP) nos

contornos de grao (5, 9).

Tabela 8 — EspecificacBes técnicas do tratamento térmico T7451 para a liga AA7050 (9).

Solubilizacao Envelhecimento
Temperatura Designacao | Etapa Temperatura Tempo Designacéo
1 ~107 °C 6-8 horas

®) 160-170°C  24-30 horas

475 °C @ws1 T7451
5 ©170-180°C  8-10 horas

@170-180°C  6-8 horas

Fonte: ASM Metals Handbook. Heat Treating. v. 4. ASM International Handbook Committee, 2004. p.
1861-1960.

Nota: @ a designacédo W51 refere-se a solubilizagdo a 475 °C, seguido por témpera em 4gua ou outro
fluido com temperatura méxima de 43 °C, e posterior deformagéo plastica nominal de 2% para
redistribuicdo de tensdes, prévio ao envelhecimento artificial; @ para placas (espessas e finas);
© para tubos e barras laminados ou acabados a frio; ¥ para tubos e produtos extrudados.

2.2.2 Homogeneizac¢ao

A homogeneizacdo é um importante tratamento térmico, amplamente
empregado na industria de aluminio. Também é denominado de pré-aquecimento do
lingote, realizado anteriormente a operacdes de conformacéo plastica a quente, com
0 objetivo de aumentar a ductilidade e a estabilidade dimensional (9, 10). Muitos
componentes fundidos de aluminio sdo apenas homogeneizados antes de serem
utilizados (1, 2, 9). O tempo e a temperatura adequados na homogeneizagao
dependem, principalmente, do coeficiente de difusdo e da microestrutura inicial,
como forma e tamanho das dendritas, gradientes de concentragdo, fases, entre
outros (9).

O coeficiente de difusdo do soluto na matriz & decisivo para determinar o
tempo em que a transformagdo de fase sera processada (9, 16). Todos os
tratamentos térmicos aplicados em ligas de aluminio sdo regidos por processos

difusivos (9). A difusdo em metais e ligas € um processo termicamente ativado e
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consiste na movimentacdo de atomos pela estrutura cristalina (9, 17-19). A
velocidade com que esse transporte de massa ocorre € um dos fatores que definem
a taxa de transformacao de fase, isto €, determina o tempo de tratamento térmico,
bem como a temperatura correspondente para o processamento da transformacéo
(9, 17, 18).

Os seguintes mecanismos podem estar envolvidos na difusdo de metais e
ligas: auto-difusao (metais “puros”), difusdo por lacunas e difuséo intersticial (9, 16-
19). Nas ligas em que predomina a solucédo sélida substitucional, o0 mecanismo de
troca de posicdes entre atomos e lacunas € o principal, pois ocorre com menor gasto
de energia, menor distor¢cdo da rede e maior velocidade (16-18). J& em ligas com
solucéo sdlida intersticial, os atomos néo trocam necessariamente de posicdo com
lacunas, apenas migram entre os intersticios dos atomos em posi¢cdes de rede,

7

sendo que pouca energia é envolvida nesse mecanismo (16, 17). Entretanto, a
difuséo intersticial também pode ser observada em soluc¢des sélidas substitucionais
(16-19). A Figura 2.1 exemplifica esquematicamente os principais fendbmenos de

difusdo envolvidos nos tratamentos térmicos no aluminio e suas ligas (16).

Figura 2.1 — Representagdo esquematica dos mecanismos de difusdo. Em (a) auto-difusdo em metais
puros; (b) difusdo intersticial de &tomos em solugéo soélida intersticial e substitucional; e
(c) difusdo envolvendo lacunas. Circulos de cores diferentes representam diferentes
elementos quimicos. Adaptado de (16).
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(a) (b)

Fonte: PADILHA, A. F. Materiais de Engenharia: Microestrutura e Propriedades. Curitiba: Editora
Hemus, 2000.

Além do coeficiente de difusdo do soluto na matriz, a microestrutura do
estado bruto de fusdo também define o tempo e a temperatura adequados no
tratamento de homogeneizacdo (2, 9). Durante a solidificagdo da maioria das ligas
de aluminio, formam-se as dendritas (9, 20). Vale ressaltar que em ligas de
composi¢cdo eutética ndo ocorre a formagcdo de dendritas devido ao pequeno
intervalo de solidificagéo (20). A Figura 2.2 exemplifica a formagéo de uma estrutura

dendritica.
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Figura 2.2 — Representacdo esquematica da formacao de dendritas na solidificacao.

Aumento do tempo de solidificacédo

Fonte: ASM Metals Handbook. Heat Treating. v. 4. ASM International Handbook Committee, 2004.

A segregacdo quimica acompanha a formacdo de dendritas durante a
solidificacdo de um grande namero de ligas (2-4, 9, 20). Isto estad associado com o
intervalo de solidificacdo, no qual ocorre uma variagdo da composicdo quimica do
liguido & medida que a fracdo sélida é formada (20). Consequentemente, o proximo
sélido formado a partir desse liquido tem composicdo quimica diferente de solido
formado anteriormente. Esta condicdo persiste até que todo o liquido tenha se
transformado em sélido. Dessa forma, as dendritas possuem intrinsecamente uma
segregacao quimica (2-4, 9, 20).

No tratamento térmico de homogeneizacdo em ligas de aluminio, o principal
objetivo € modificar a microestrutura de células dendriticas, bem como redistribuir os
atomos de solutos, minimizando a segregacao quimica (9, 10). Mantendo-se a liga
em temperatura alta o suficiente e por tempo adequado, é possivel obter uma
microestrutura de graos com composi¢ao quimica aproximadamente igual. Algumas
vezes, na pratica da industria, a laminacdo a quente ou laminacdo primaria é
adotada como operacdo de desbaste. Neste processo, a estrutura dendritica é
modificada pelo encruamento, ao mesmo tempo em que a energia térmica fornecida
€ capaz de recuperar e recristalizar essa microestrutura, e redistribuir os solutos
como na homogeneizag¢do, obtendo-se um produto acabado com microestrutura

mais refinada e homogénea (20).

2.2.3 Envelhecimento Artificial

O envelhecimento artificial € um tratamento térmico amplamente utilizado em
ligas de aluminio (2-4, 9-19). Trata-se de um processo controlado de formacgéo de
particulas de segunda fase a partir de uma solugdo solida supersaturada. Estas

particulas de segunda fase s&o também denominadas de precipitados (9-21). A
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solucéo sdlida supersaturada é obtida em outro tratamento térmico, denominado de
solubilizagdo, seguido de témpera. Neste tratamento, as fases sollveis sé&o
dissolvidas em temperatura e tempo adequados para promover a transformacéao (2,
9, 10, 17). Para manter essa solucdo solida em temperatura ambiente, é feita uma
témpera, isto €, um resfriamento com elevada taxa de extracao de calor, retendo a
solucéo sélida supersaturada em temperatura mais baixa, usualmente a temperatura
ambiente (9, 10). Ou seja, o tratamento de precipitacdo ou envelhecimento para a
grande maioria das ligas € precedido de pelo menos duas etapas: solubilizacédo e
témpera (9, 10, 17).

Na solubilizacéo, a temperatura é definida em fungcédo da composicéo da liga.
Temperaturas muito elevadas (“overheating”) podem causar a formacao de liquido
localizado, como em interfaces e em contornos de gréao, devido as reacfes eutéticas
(9, 10). Desse modo, propriedades mecéanicas como limite de escoamento,
tenacidade a fratura e ductilidade podem ser comprometidas (9, 10, 17-19, 21-26).
Além disso, temperaturas elevadas podem contribuir para a oxidacao superficial da
peca tratada (24). Por outro lado, temperaturas mais baixas (“underheating”) podem
ser insuficientes para a dissolugcdo das fases sollveis e nem sempre as
propriedades mecéanicas podem ser mantidas. Em algumas ligas aluminio-cobre, as
propriedades mecénicas exibidas apds a solubilizacdo em temperaturas elevadas
Sao superiores, em comparacao com as propriedades apresentadas por estas ligas
tratadas em temperaturas mais baixas (9, 10). Por isso é tdo importante a escolha
correta da temperatura de solubilizacao, baseada na composi¢cao quimica da liga a
ser tratada. O tempo também é outra importante variavel que deve ser considerada.
O tempo deve ser suficiente para que ocorra a dissolucdo das fases solGveis em
determinada temperatura, bem como a homogeneizacdo da solucdo solida
supersaturada obtida (2-4, 9, 10, 17).

A etapa seguinte a solubilizacéo € a témpera. Esta tem por objetivo reter em
temperatura ambiente a solugcéo solida supersaturada obtida na solubilizagdo (18,
19, 24, 26). Além disso, a témpera também retém certo nimero de lacunas na
estrutura cristalina, as quais sdo essenciais nos processos difusivos em baixas
temperaturas para a formacdo de zonas (9, 10). Em geral, taxas elevadas de
extracdo de calor estdo associadas com as melhores combinacdes de resisténcia e
tenacidade, além da resisténcia a corroséo (10). Entretanto, o meio de resfriamento,

que define a taxa de extracdo de calor, deve ser adequado para a liga em
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tratamento, de modo a manter as propriedades mecanicas e ndo gerar tensoes
residuais e distor¢des na peca tratada (9, 10, 26).

O tratamento de envelhecimento artificial em ligas de aluminio, por sua vez,
€ conduzido em temperaturas relativamente baixas, da ordem de 115 °C a 190 °C.
Além disso, por ser uma transformacao dependente da difusdo atémica, leva tempos
consideraveis para se completar, em geral de 5 a 48 horas (9). A determinacdo do
tempo e da temperatura para se processar o envelhecimento artificial deve ser
meticulosa. Precipitados grosseiros podem ser formados em tempos longos de
tratamento em temperaturas elevadas, também denominado de
superenvelhecimento (9, 10, 17-19). Por outro lado, um tratamento curto em
temperatura elevada pode nuclear poucas particulas pequenas, que também néo
contribuem no aumento efetivo da resisténcia mecanica (9, 10, 17). Em outra
situacdo, em que a temperatura é mais baixa, mas o tempo € relativamente longo,
os precipitados formados sdo pouco numerosos e grosseiros, nao contribuindo para
0 aumento de resisténcia (9, 17). Assim, para se obter um significativo aumento de
resisténcia mecanica, a distribuicdo e o tamanho dos precipitados € um fator
decisivo, sendo inteiramente dependentes da escolha adequada de tempo e
temperatura de tratamento, baseando-se na composi¢cdo da liga em questdo (17).
Considerando-se o diagrama de equilibrio, é possivel compreender melhor o
fenbmeno de precipitacdo. Na Figura 2.3 tem-se um diagrama de equilibrio

hipotético entre os elementos A e B (9).

Figura 2.3 — Diagrama de equilibrio hipotético entre os elementos quimicos A e B.

a+0

Temperatura

50
%oB em A

Fonte: ASM Metals Handbook. Heat Treating. v. 4. ASM International Handbook Committee, 2004.
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Na Figura 2.3, na composi¢gdo com 10% do elemento B, uma reducdo da
temperatura a partir de um campo monofasico conduz a precipitacdo de particulas
de segunda fase em uma matriz monofasica, que é uma solucéo sélida de A+B. Isso
ocorre devido a reducéo do limite de solubilidade de B em A, com o decréscimo da
temperatura (9, 17-19). Apds a témpera a partir da regido a, isto é, com a rapida
reducdo da temperatura de T, para T1, obtém-se uma solucdo solida supersaturada
de B em A, como pode ser visto na Figura 2.3. Esta pode ser denominada de o’,
devido a instabilidade desta fase (19). Com o posterior aquecimento até T, que é
uma temperatura ligeiramente acima da linha “solvus”, e manutencao da liga nessa
temperatura por tempo adequado, ocorre a precipitacao de particulas da fase 6, que
€ rica no elemento B, com consequente empobrecimento deste elemento em o’ (9,
19). A seguinte reacdo descreve a precipitacdo: a' > a + 6.

Em geral, os precipitados nucleiam em contornos de gréo, discordancias,
defeitos de empilhamento e/ou interfaces preexistentes, que séo regides de maior
energia, o que caracteriza a nucleacdo heterogénea (9, 19). Inicialmente, formam-se
configuracdes instaveis (fora do equilibrio), conhecidas como zonas de Guinier-
Preston ou zonas GP (9-14).

As zonas GP, para o caso hipotético da liga AB, séo regides metaestaveis
com interface coerente e formadas de aglomerados de atomos de B em
determinados planos atémicos (9, 10, 17, 19). Consequentemente, na vizinhanca
dessas regides, apos a nucleacao, ocorre um empobrecimento deste elemento na
matriz da liga. Para que o crescimento de 0 prossiga (etapa seguinte a nucleacéo
das zonas GP), ocorre a difusdo de B a partir de regides mais distantes (9). A partir
deste ponto, como o caminho a ser percorrido por esses atomos é relativamente
grande e a difusdo no estado sélido € lenta, sdo necessarios tempos relativamente
longos para que se processe o crescimento dessas zonas, formando os precipitados
estaveis (19).

A presenca de precipitados nas ligas de aluminio faz com que,
invariavelmente, se tenha aumento de resisténcia mecanica (9, 15-18). A
precipitacdo € um mecanismo de endurecimento, desde que se tenha uma dispersao
fina de precipitados, isto €, numerosos precipitados de pequena dimensao dispersos
uniformemente em uma matriz (17, 18). Aléem do tamanho, da distribuicdo e da

quantidade de fase dispersa, a interface também é um fator importante a ser



35

considerado no aumento da resisténcia mecanica. A Figura 2.4 exemplifica

esquematicamente as possiveis configuracdes de interfaces (17).

Figura 2.4 — Representacdo esquematica das possiveis interfaces entre o reticulado da matriz e da
particula de precipitado. Em (a) completamente coerente; (b) coeréncia com distorcao;
(c) semicoerente; e (d) incoerente.
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Fonte: MEYERS, M.; CHAWLA, K. Mechanical Behavior of Materials, 22 ed. New York: Cambridge
University Press, 2009.
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Em geral, a interface dos precipitados é incoerente, ou seja, nenhum plano
atdbmico da particula possui correspondéncia com os planos da matriz (Figura 2.4D).
Entretanto, a interface pode ser do tipo coerente em algumas ligas e nos estagios
iniciais de nucleacdo (como as zonas GP), na qual todos os planos atémicos
possuem algum tipo de correspondéncia com a matriz ou, ainda, semicoerente
(alguns planos possuem correspondéncia), como pode ser visto nas Figuras 2.4A,
2.4B e 2.4C, respectivamente. (10, 11, 17).

Durante a deformacéo plastica, ocorre a multiplicacdo e movimentacdo de
defeitos, principalmente de discordancias (16-18). As discordancias podem ter seu
deslizamento dificultado por barreiras, tais como as interfaces dos precipitados (16-
19, 27). Quando uma discordancia encontra um precipitado no seu plano de
deslizamento, podem ocorrer diferentes situacdes, dependendo do tipo de interface
em questdo. Se o precipitado apresenta interface do tipo coerente ou coerente com
distorcdo, as discordancias podem cisalhar a particula (17-19, 27). Além disso, no
caso das interfaces coerentes com distorcdo e semicoerentes, a presenca de
tensdes elasticas também influencia a movimentacdo das discordancias durante a
deformacéo, dificultando sua passagem e o cisalhamento (que pode ocorrer em
precipitados semicoerentes em determinados planos atdmicos). A Figura 2.5 mostra
uma imagem obtida por microscopia eletrbnica de transmissdo de precipitados

cisalhados pela passagem de inUmeras discordancias (17).
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Figura 2.5 — Particulas da fase y’ (NizAl) cisalhadas por inimeras discordancias, na liga Ni1l9Cr69Al,
envelhecida a 750 °C por 540 horas com 2% de deformacdo. Imagem obtida por
microscopia eletrénica de transmissao.
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Fonte: MEYERS, M.; CHAWLA, K. Mechanical Behavior of Materials, 22 ed., New York: Cambridge
University Press, 2009.

Por outro lado, as discordancias que interagem com precipitados de
interface incoerente podem ser curvadas a ponto de envolverem as particulas de
precipitados, formando anéis de discordancias (17, 18). Tal fenbmeno é conhecido
como mecanismo de Orowan, no qual propde-se que a tensdo cisalhante necessaria
para curvar a discordancia é proporcional a distancia entre as particulas (18). A
Figura 2.6 ilustra esquematicamente a passagem de uma discordancia por duas

particulas incoerentes e indeformaveis em uma matriz dactil (17).

Figura 2.6 — Representacdo esquematica da passagem de uma discordancia por dois precipitados de
interface incoerente. Com a aplicacdo de uma tenséo cisalhante, a discordancia curva-se
entre as particulas, até formar um anel. Apds a passagem, ocorre a recombinac¢édo das
discordancias.
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Fonte: MEYERS, M.; CHAWLA, K. Mechanical Behavior of Materials, 22 ed., New York: Cambridge
University Press, 2009.
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De qualquer forma, em ambos os casos, a reducao do livre caminho médio
das discordancias na microestrutura conduz ao aumento da resisténcia mecanica
observado em ligas de aluminio com disperséo de precipitados (9, 17-19, 27). Além
disso, o tamanho de particula e a coeréncia com a matriz definem os mecanismos
atuantes durante a deformacéo plastica da ligas com dispersdes de precipitados
(10). Para a liga AA7050 envelhecida naturalmente, com a presenca de zonas GP e
de precipitados metaestaveis da fase n’, podem ser observados tanto o
cisalhamento de particulas como o mecanismo de Orowan durante a deformacéo
plastica. Isto ocorre porque as zonas GP possuem interfaces do tipo coerente,
podendo ser cisalhadas por discordancias e a fase n’ possui interface do tipo
semicoerente, podendo tanto ser cisalhada como bloguear o deslizamento das
discordancias (9, 10-14, 17-19). Considerando-se as demais fases presentes nessa
liga (Al,ZnsMgs, Al,CuMg, AlsZr, Mg,Si, Al;Cu,Fe, entre outras), que possuem
interface do tipo incoerente, o mecanismo de Orowan € observado durante a

deformacéo plastica (17-19, 27).

2.2.4 Envelhecimento Natural

Além do envelhecimento artificial em ligas de aluminio, no qual ocorre
precipitacdo sob condicbes controladas de tempo e temperatura, existe o
envelhecimento natural. Esse tratamento térmico consiste em, apos a solubilizacéo e
témpera, manter o material em temperatura ambiente para que ocorra a
precipitacdo. Esse tipo de precipitacdo ocorre em ligas da série 7xxx (9-14) contendo
cobre, algumas ligas da série 6xxx (9, 26) e todas as ligas da série 2xxx (9).

Nas ligas susceptiveis ao envelhecimento natural, o aumento da resisténcia
mecanica, como limite de escoamento e tenacidade a fratura, pode ser observado
em algumas horas ap6s a solubilizacdo e témpera, e essas propriedades atingem
uma estabilizagdo entre quatro e cinco dias, como no caso da série 2xxx (9). A
explicagdo para esse fendbmeno esta relacionada com uma supersaturacdo de
atomos de soluto e lacunas obtida na témpera (9, 10). Esta supersaturacdo conduz a
uma rapida formacdo de zonas GP em temperaturas relativamente baixas (baixa
energia de ativacdo para que a transformacéo proceda), a qual esta associada com

a alteracao nas propriedades mecanicas (10, 11).
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O maximo endurecimento obtido no envelhecimento natural para o caso da
liga AA7050 estd associado com a formacdo de zonas GP coerentes e da fase n’
(semicoerente). As zonas GP nucleiam homogeneamente na matriz e podem se
transformar gradualmente na fase estavel e de interface incoerente n (MgZn,) (10).
Tratando-se da fase n, esta pode nuclear a partir de imperfeicdes no reticulo
cristalino, tais como contornos de grédo de baixo e de alto angulo e discordancias,
conforme sugerem estudos (10, 11-14). O endurecimento observado esta associado
com a interacdo entre as zonas GP e/ou precipitados com as discordancias (9-11,
17).

Os mecanismos relacionados ao aumento de resisténcia mecéanica em ligas
submetidas ao tratamento térmico de envelhecimento natural sdo os mesmos ja
citados anteriormente para o envelhecimento artificial. Ou seja, a presenca de
particulas de segunda fase causa um decréscimo no livre caminho médio das
discordancias durante a deformagéo plastica (17-19, 27).

Usualmente, sdo adotadas combinacfes entre processamento mecanico e
tratamentos térmicos. Além dos tratamentos térmicos citados na secao 2.2, as ligas
de aluminio podem ter suas propriedades mecanicas alteradas a partir de processos
de conformacéo plastica, os quais envolvem o encruamento, como a laminacéo, por
exemplo. Este assunto faz parte do escopo do presente trabalho e é tema da secéo

2.3, a seqguir.

2.3 ENCRUAMENTO
2.3.1 Estado Encruado — Conceitos Gerais

Nos processos de deformacdo, grande parte da energia utilizada é perdida
na forma de calor, e apenas uma pequena por¢cdo — cerca de 1 a 2% — é
armazenada no material. Esta energia armazenada é capaz de modificar
substancialmente certas propriedades do material deformado e é derivada da
geracdo de defeitos na deformacéo, principalmente de discordancias (28, 29). O
endurecimento por trabalho a frio, ou encruamento, afeta as propriedades tais como
limite de escoamento, dureza, limite de resisténcia a tracdo, tenacidade e entre

outros (16-19, 28). Entretanto, outras propriedades sdo reduzidas com o
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encruamento, como a ductilidade, a condutividade elétrica e a resisténcia a corroséo
(18, 19).

Em geral, estas alteracdes séo de interesse académico, contudo também séo
muito importantes em aplicacdes industriais. Nesse caso, 0 conhecimento dos
fenbmenos envolvidos no encruamento pode prever o desgaste, 0 custo-beneficio e
a geometria do maquinario utilizado, além das propriedades adquiridas pelo material
apo0s o processamento, sendo possivel avaliar a necessidade de tratamentos
térmicos adicionais (19).

Durante a deformacdao plastica, ocorre a geracao, interacdo, movimentacao e
aniquilacao de discordancias (16-19, 28, 29). Os fendmenos de geracéo, interacao e
movimentacdo ocorrem com maior frequéncia do que o fenbmeno de aniquilacéo,
visto que a densidade de defeitos, principalmente de discordancias, aumenta com o
aumento do grau de deformacdo plastica (17-19, 29). Entretanto, a taxa de
aniquilacdo pode ser maior ou igual a de geracdo/movimentacdo/interacdo de
defeitos nos casos de recuperacdo dinamica, isto é, recuperacdo durante a
deformacdo plastica, comum a metais e ligas de alta Energia de Defeito de
Empilhamento (EDE) (16-19). Além disso, a extensdo do encruamento depende da
composi¢do quimica, da estrutura cristalina, do modo de deformacdo, da
microestrutura inicial, da taxa de deformacéo, da temperatura, entre outros
parametros (18, 19).

A interseccdo de discordancias € um evento comum que ocorre durante a
deformacéo plastica e também é responsavel pelo aumento da resisténcia mecéanica
observado (17-19, 28). Ao se interceptarem, as discordancias podem formar
degraus, os quais s6 se movimentam de modo ndo conservativo, isto &, envolvendo
fendmenos difusivos (ativados termicamente), a partir dos quais ocorre a emissao de
lacunas (17, 19). Outro fendbmeno observado no encruamento € a ativacao de fontes
de discordancias. Essas fontes podem estar presentes em contornos de graos,
superficies, particulas de segunda fase, discordancias imobilizadas, entre outros
(17-19). Além disso, as interacbes entre os campos de tensdo elastica das
discordancias promovem a aniquilacdo ou empilhamento de discordancias,
dependendo dos tipos de campos de tenséo envolvidos (17, 19).

O encruamento ocorre devido a reducdo do livre caminho médio das
discordancias, conforme proposto por Taylor, em 1934 (19). Isso significa que as

discordancias podem se tornar “imoveis” apds deslizarem por uma distancia “L”,
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quando a densidade de discordancias atinge um valor “p” (17-19). Essa reducao na
movimentagdo das discordancias é denominada de encruamento. A densidade “p” e
a distancia “L” estao relacionadas com a deformacao verdadeira (€) pela expresséo

(2), a seguir:
e=p.b.L (2)

Sendo “b” o vetor de Burgers da discordancia.

No estudo do encruamento, é feita uma divisdo das etapas envolvidas no
processo (19). A Figura 2.7 mostra um grafico de tensdo x deformacao
(cisalhamento) para um monocristal de estrutura Cubica de Face Centrada (CFC)
(19).

Figura 2.7 — Gréfico tensdo x deformag¢@o mostrando os trés estagios do encruamento para um
monocristal de estrutura cristalina CFC.

Tensio ——

Deformagio -— 4

Fonte: SMALLMAN, R. E.; BISHOP, R. J. Modern Physical Metallurgy and Materials Engineering.
62 ed. Butterworth-Heinemann, 1999.

No estagio I, que se inicia logo ap6s o limite de escoamento, tem-se uma
regido na qual o deslizamento é facilitado e a taxa de encruamento é baixa, sendo
valido apenas para monocristais (19, 28). Por outro lado, no estagio Il, a taxa de
encruamento aumenta rapidamente. Este estagio também €& denominado de regiéo
linear de endurecimento (19). J& o estagio lll, conhecido como regido parabdlica de
encruamento, aparecem bandas de deslizamento e a taxa de encruamento é
reduzida. Nesse estagio, o encruamento é dependente da temperatura (19, 28). De

uma forma geral, observa-se uma tendéncia dos metais com alta EDE apresentarem
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os estagios | e I, enquanto os materiais de baixa EDE apresentam os trés estagios
(19).

Além do aumento da densidade de defeitos, o encruamento promove a
alteracdo na forma dos grédos, bem como o aumento da sua area superficial total (17,
18, 29). Durante a deformacédo plastica, a forma dos graos é alterada de modo a
acompanhar as alteragcbes de forma macroscépicas do componente sujeito a
deformacédo (29). Além disso, para manter a contiguidade da microestrutura, €
necessaria a formacédo de novos contornos continuamente durante a deformacéo
plastica, a qual ocorre pela geracéo de discordancias (17, 28, 29). As discordancias
podem empilhar-se em contornos de gréo, formando degraus, que fazem a area do
contorno de grdo aumentar progressivamente (17, 29). Nota-se que a maior parte da
energia armazenada (do total de 1-2%) corresponde a essas alteracdes de forma
dos graos e criagcdo de novas superficies (29).

Outro fendmeno observado durante o encruamento é a formacdo de
subestruturas, isto €, configuracdes de discordancias no interior dos graos (28, 29).
Com o aumento da densidade de discordancias, a principal tendéncia é a reducéo
da energia armazenada pelo rearranjo das discordancias. Isto conduz a formacéo de
subestruturas, as quais sao conhecidas por LEDS (do inglés, “Low-Energy
Dislocation Structures”) (30-33). As diferentes configuragcdes que podem ocorrer
dependem da EDE do metal ou liga, do modo de deformacdo e do grau de
deformacédo (29). De um modo geral, metais ou ligas de alta EDE, quando
deformados, tendem a formar células de discordancias no interior dos grdos (ou
subgraos), isto €, possuem uma distribuicdo heterogénea de discordancias (28). Por
outro lado, metais e ligas de baixa EDE possuem uma distribuicdo homogénea
(plana) de discordancias no interior dos graos. Além disso, a presenca de particulas
de segunda fase afeta essa distribuicdo, podendo ser uma fonte adicional de novas
discordancias (28).

Para o caso da liga AA7050, a qual apresenta uma EDE relativamente alta
(da ordem de 150-160 mJ/m?), a distribuicAo heterogénea de discordancias é
predominante (29-32). Desse modo, durante a deformacgdo, em escala microscopica
ocorrem simultaneamente eventos que conduzem a subdivisdo dos graos, como a
multiplicacdo de discordancias e a formacdo de contornos geometricamente
necessarios (GNB, do inglés “Geometrically Necessary Boundaries”), formados por

arranjos complexos de discordancias (células de discordancias) (31, 32). As células
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de discordancias formadas no encruamento possuem um grau de desorientacao
baixo em relacdo as demais células. Além disso, 0s grupos de células de
discordancias sédo delimitados pelas chamadas densas paredes de discordancias
(DDW, do inglés “Dense Dislocation Walls”) e microbandas (MB, do inglés
“Microbands”) (31, 32). Com a evolucédo do encruamento, tanto as DDWs como as
MBs transformam-se em estruturas lamelares. Tais estruturas sdo separadas pelos
contornos lamelares (LB, do inglés “Lamellar Boundaries”) (31, 32).

Além disso, para ligas que apresentam dispersdo de particulas de segunda
fase, como é o caso das ligas de aluminio endurecidas por precipitacdo (por
exemplo, AA7050), a taxa de encruamento € muito maior (17-19). Isto significa que a
densidade de defeitos, principalmente de discordancias, aumenta rapidamente
devido a presenca de precipitados. Ao encontrar uma particula de interface
incoerente, as discordancias formam um padrédo complexo e turbulento ao redor da
mesma (19). Como discutido na secdo 2.2, o mecanismo de Orowan € atuante
nessas situacfes (17). A Figura 2.8 exemplifica o desenvolvimento microestrutural

gue ocorre em metais e ligas com o aumento do grau de deformacao plastica.

Figura 2.8 — Alteragfes microestruturais que ocorrem com o aumento do grau de deformacédo. Em (a)
sem deformacdo; (b) deformac¢é@o moderada (0,3 < € < 1); (¢) deformacéo elevada (¢ > 1);
(d) efeito de particulas de segunda fase na deformacéo.

Fonte: HUMPHREYS, F. J.; HATHERLY, M. Recrystallization and Related Annealing Phenomena.
Oxford: Pergamon, 1995.

A Figura 2.8 evidencia a alteragdo microestrutural ocorrido apés a
deformacédo plastica. Na Figura 2.8(b), tem-se a formacdo de subestruturas,
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anteriormente inexistentes (Figura 2.8(a)). Com o aumento do grau de deformacéo,
ocorrem mais subdivisdes, refinando a microestrutura (Figura 2.8(c)). A presenca de
particulas de segunda fase durante a deformacéo plastica (Figura 2.8(d)) afeta a
densidade de discordancias, podendo até mesmo aumentar a velocidade da
recristalizacdo, em um subsequente tratamento de recozimento (29). Para o caso de
particulas indeformaveis, como a grande maioria dos precipitados endurecedores de
ligas de aluminio, a densidade de discordancias é maior, se comparado ao caso de
particulas deformaveis (que sao cisalhadas pelas discordancias, como discutido na
secao 2.2) (17, 28, 29). Além disso, para esta situagdo, as discordancias distribuem-
se heterogeneamente ao longo da microestrutura, formando subestruturas. A Figura
2.9 mostra esquematicamente a incompatibilidade que ocorre durante a deformacéo

plastica de ligas contendo dispersfes de precipitados.

Figura 2.9 — Representacdo esquematica da incompatibilidade entre a deformacédo da matriz e de
uma particula indeformavel. Em (a) sem deformacédo; (b) particula deformavel; e (c)

particula indeformavel.
o /o //a /
O/ 7/ & 7
(b) (c)

(@)

Fonte: HUMPHREYS, F. J.; HATHERLY, M. Recrystallization and Related Annealing Phenomena.
Oxford: Pergamon, 1995.

Assim, ocorre uma incompatibilidade da deformacéo entre a matriz e o
precipitado indeformavel, a qual € acomodada pela geracdo de discordancias nessa
interface e pela geracdo de vazios (29). Para pequenas deformacdes, a densidade
de discordancias é muito maior em ligas contendo particulas, quando comparada a
materiais monofasicos deformados sob as mesmas condi¢des (29).

O entendimento dos mecanismos envolvidos na deformacgdo plastica, bem
como dos fenbmenos relacionados ao encruamento sdo de extrema importancia
para a compreensdo da extensdo da alteracdo de propriedades e dos fenbmenos
envolvidos com o subsequente recozimento. Além da deformacdo plastica
convencional, isto é, por meio de técnicas usuais de deformac&o, como laminacéao,

extrusdo, estiramento, estampagem e entre outros, a deformacao plastica severa
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tem sido extensivamente estudada devido as propriedades exibidas pelos materiais
submetidos a tais técnicas ndo-convencionais de deformacdo. As diferencas
microestruturais sdo bastante significativas e merecem destague. Assim, a

deformacéo plastica severa € tema da secao 2.3.2, a seguir.

2.3.2 Deformacéo Plastica Severa

Os métodos usuais de deformacdo plastica como laminagédo, extrusdo e
entre outros, reconhecidamente sao capazes de aumentar a resisténcia mecanica.
Entretanto, esse acréscimo em certas propriedades € acompanhado pela reducéo
da capacidade de deformacao, ou seja, da ductilidade (16-19, 28, 29). Nas ultimas
décadas, os materiais metélicos severamente deformados (deformacgéo equivalente,
€, acima de 1,4) ganharam destaque e estdo sendo extensivamente estudados (33,
34). O principal motivo desse interesse deve-se as propriedades diferenciadas
exibidas por esses materiais, que incluem o acréscimo simultaneo de resisténcia e
ductilidade e transformagdes de fase ndo usuais (33).

A deformacéo plastica severa (ou do inglés, “Severe Plastic Deformation” —
SPD) representa um grupo de métodos de processamento, pelos quais é possivel
atingir elevados graus de deformacéo plastica (deformacédo equivalente da ordem de
15 a 20) e produzir um material com tamanho de grao significativamente menor do
que o obtido em processos tradicionais (33-41). Muitas dessas técnicas deformam o
material sem alterac6es dimensionais significativas e, devido a isso, € possivel
atingir tamanhos de grao sub-micrométricos (menor que ~1 um) sem limitacbes de
espessura (36-41).

Em geral, o tamanho de grdo médio alcancado pelos métodos adotados
industrialmente, como laminacgdo, extrusao e forjamento, esta limitado a ordem de
alguns micrometros e o grau de deformacdo maximo é de dois ou menos.
Entretanto, alguns estudos indicam ser possivel obter materiais com grao ultrafino a
partir dessas rotas tradicionais (42). Por isso as técnicas de SPD tém sido
extensivamente estudadas nas ultimas décadas (36-41, 43-45).

Materiais de grao ultrafino ou, do inglés, “Ultrafine Grained Materials” (UFG),
sao materiais policristalinos com tamanho de grdo menor do que ~1 ym (tamanho de

grao sub-micrométrico). Esses materiais sdo produzidos, em geral, por técnicas de
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deformacgédo severa, sendo que podem ser distinguidas duas principais rotas:
“bottom-up” e “top-down” (43).

A rota “bottom-up” ou “de baixo para cima” consiste da fabricacdo de
materiais UFG a partir de atomos individuais ou da consolidacdo de particulas
nanométricas (43). Ou seja, parte-se de um tamanho muito pequeno para o tamanho
sub-micrométrico de grdo, a partir de processos especiais que incluem a
eletrodeposicao (44) e moagem de alta energia com subsequente consolidacao (45).

Por outro lado, a rota “top-down” ou “de cima para baixo” é caracterizada
pela reducdo do tamanho de grao gradativamente, a partir de um tamanho mais
grosseiro, até a escala sub-micrométrica ou nanométrica. Em geral, as técnicas de
deformacéo severa sao utilizadas nessa rota para obter materiais UFG (43).

Apesar das técnicas nao-convencionais de deformacdo sejam bastante
atrativas para producdo de materiais UFG, os processos tradicionais, tais como a
laminacdo, tém-se mostrado bastante competitivos (42). Recentemente, a
deformacdo em temperatura criogénica, ou seja, ha temperatura do nitrogénio
liquido (NL), tem-se mostrado uma rota interessante e os resultados obtidos se
aproximam daqueles oriundos das técnicas n&o-convencionais em temperatura
ambiente. Devido as suas peculiaridades e potencialidades, a laminacao criogénica,
além de ser tema do presente trabalho, é discutida em maiores detalhes na secéo

2.3.3, a seqguir.

2.3.3 Laminacéo

A laminacdo é um processo de conformacdo mecéanica amplamente
empregada na industria na fabricagdo de placas, perfis e chapas, destinados
principalmente a industria automotiva, ferroviaria e aeronautica (46). Na laminacao,
dois rolos de trabalho (de raio “R”) que giram a mesma velocidade periférica, mas
em sentidos opostos, promovem a deformagdo por compressdo direta, durante a
passagem de um corpo solido (46-48). A peca a ser laminada entra com uma
espessura inicial “H,” € com uma velocidade inicial “V,”, e apds a passagem entre 0s
rolos de trabalho, a peca laminada possui uma espessura final “H;” e uma
velocidade final “V;”. Na zona de deformacdo, a peca possui espessura “H” e
velocidade “V”. Estes parametros relacionam-se entre si pela expressao (3),

considerando-se a constancia de volume do material durante o processo:
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Vo.Ho . W=V.H.W=V;.H; . W (3)

Sendo “W” a largura da pega laminada.

Nota-se que para manter a igualdade, a velocidade final “V,” € maior do que
a velocidade inicial “V,” (46-48). O ponto em que a velocidade “V” da chapa é igual
a velocidade superficial dos rolos, “Vr”, € denominado de ponto neutro “N”. A
pressdo neste ponto € maxima durante a laminacéo (46, 47). A Figura 2.10 mostra
esquematicamente o processo de laminacdo, bem como o0s principais parametros

envolvidos.

Figura 2.10 — Representacdo esquematica do processo de laminacdo e dos principais parametros
envolvidos.

B
-

g
N ox=

ap

e— Xp—>

Fonte: ASM Metals Handbook. Forming and Forging. v. 14. ASM International Handbook
Committee, 2004.

Na Figura 2.10, o “ap” € o angulo de contato ou angulo de mordida. Esse
parametro possui um valor minimo, abaixo do qual ndo h& condicbes de atrito
necessarias para promover o arraste da peca entre os rolos (48). As forcas de atrito
atuam no mesmo sentido da laminagéo até o ponto neutro “N”, e apos este, atuam
no sentido oposto (47, 48). O “ap” relaciona-se com o coeficiente de atrito (u), como

mostra a expressao (4):

M =1tg 0p 4)
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O paréametro “Xp”, por sua vez, refere-se ao comprimento da projecéo do
arco de contato (47). Esse parametro é proporcional ao raio “R” dos cilindros e a

variacdo de espessura, como mostra a expressao (5):
Xp = [R.(Ho-H1)]"* (5)

Um dltimo parédmetro importante que envolve a geometria da laminacéo € o
chamado fator Delta (A). Este fator define as condi¢cdes de geometria necesséarias
para que a distribuicdo de tensdes na peca laminada ndo seja excessivamente
heterogénea e nem que se tenha uma elevada tensédo residual (47). O fator A é

expresso pela relagéo (6), a seguir:

e
a2 )

X (6)

Para A < 1, a distribuicdo de tensdes e deformacdes é mais homogénea (46).
Se A > 1, ha grande probabilidade de empenamento e outros defeitos de laminacgéo,
devido a elevada tensao residual (46, 47).

Industrialmente, a laminacdo pode ser a quente ou a frio. Na laminacdo a
guente, o processo de deformacdo € conduzido em temperaturas acima da
temperatura de recristalizacdo do material (47). A grande vantagem desse processo
€ que, devido aos fendbmenos de difusdo em larga escala e de recuperacdo
dindmica, o encruamento do material € menor (47, 48). Além disso, o limite de
escoamento é reduzido devido a temperatura, facilitando a laminacdo e sendo
possiveis maiores reducdes por passe (48).

Por outro lado, a laminacdo a frio € realizada em temperaturas abaixo da
temperatura de recristalizacdo do metal ou liga, isto €, ndo sdo observados
fendbmenos difusivos em larga escala, e a recuperacéo e recristalizacdo sao obtidas
em um tratamento de recozimento posterior ao passe de laminagdo (47). Na
laminacéo a frio, a reducéo de espessura entre passes € menor, devido a resisténcia
a deformacdo e ao encruamento obtido a cada passe. Entretanto, na laminagéo a
frio ndo existem preocupacdes quanto a oxidacdo superficial, tendo melhor

acabamento superficial (47, 48).
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Existe, ainda, uma terceira classificacdo, que é a laminagdo a morno. Esta &
realizada em temperaturas abaixo da temperatura de recristalizacdo e acima da
temperatura ambiente. A laminacdo a morno combina vantagens tanto da laminacao
a quente como da laminacéo a frio, tais como uso de menores cargas, menor gasto

energeético, bom acabamento superficial e maior controle dimensional (47).

2.3.4 Laminacédo Criogénica

Recentemente, muitas pesquisas tém sido desenvolvidas sobre a
deformagé&o criogénica, incluindo a laminagdo (ou criolaminagéo), para uma grande
variedade de metais e ligas, tais como cobre eletrolitico (49-53), ligas de cobre (54),
latdo-a (55), ligas de aluminio (56-61), ligas Ni-Ti com memoria de forma (62), titanio
comercialmente puro (63, 64), vanadio de elevada pureza (65), acos inoxidaveis (66,
67), entre outros. Além disso, este método ainda ndo € aplicado em escala industrial,
mas apresenta grande potencialidade, visto que os materiais obtidos por tal técnica
apresentam elevada resisténcia combinada com elevada ductilidade (68-70).

A grande vantagem da deformagédo em baixas temperaturas refere-se ao
maior acumulo de discordancias no material e a supressdo parcial de mecanismos
de recuperagcdo dinamica (49, 56). Dessa forma, com uma maior densidade de
discordancias inseridas no material durante a deformacdo, podem formar-se
subestruturas no interior dos grdos (56). Assim, em tratamentos posteriores de
recozimento, os fendbmenos de recuperacao e recristalizacdo séao favorecidos, sendo
possivel atingir tamanho de grdo sub-micrométrico em poucas etapas (59, 60, 68).

Alguns estudos indicaram que o tamanho de grdo nanométrico pode ser
alcancado pela deformacdo severa criogénica, com a vantagem de ser possivel a
producdo de grandes volumes e sem contaminacdes, em contraste com as técnicas
tradicionais de obteng&o de materiais nanocristalinos (49, 54).

Kon’kova, Mironov e Korznikov (49) estudaram a deformacdo severa
criogénica em cobre eletrolitico usando HPT (do inglés, “High-Pressure Torsion”) e
encontraram um tamanho de grdo médio de 0,2 um e de subgrédo de 0,11 ym, com
uma elevada densidade de discordéancias. O tamanho inicial de grdo do material
utilizado era de 0,65 um, portanto houve um refino de grao significativo. Os
pesquisadores observaram também maclas na microestrutura, as quais possuiam

tamanho médio de 30 nm. Entretanto, a principal conclusdo nesse trabalho, foi de
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gue o mecanismo de deformag&o operante em temperaturas criogénicas foi o de
deslizamento de discordancias e ndo a maclagem mecanica, como acontece em
temperatura ambiente para o cobre (49).

Por outro lado, Zhao et al (71) estudaram uma nova técnica de deformacgéo
severa em baixas temperaturas, denominada de deformacdo plastica dinamica
(DPD, do inglés “Dynamic Plastic Deformation”). Nesse caso, a deformagao ocorre
sob elevadas taxas de deformacdo com carregamento dindmico, na temperatura do
nitrogénio liquido (71). O material de estudo foi cobre eletrolitico, com tamanho de
grao inicial na faixa de 200-300 yum e com poucas maclas de recozimento em alguns
graos. Durante a DPD, estimou-se a taxa de deformagcdo como sendo

aproximadamente 102-103 s™.

Apés a deformacdo, foi observada uma elevada
densidade de discordancias distribuidas heterogeneamente, formando células de
discordancias. Além disso, uma grande fracdo de maclas com dimensdes
nanomeétricas foi determinada, as quais possuiam lamelas com cerca de 40 nm de
espessura. Isto indica que o mecanismo de deformacéo predominante foi o de
maclagem mecanica, quando o cobre é deformado criogenicamente sob elevadas
taxas de carregamento. Nos estudos de propriedades mecanicas, o limite de
escoamento alcancado foi de 600 MPa com 11% de alongamento total, ou seja, 0
limite de escoamento determinado foi cerca de 10 vezes maior do que o material
inicial (71).

Além dos estudos do efeito da temperatura sobre 0os mecanismos de
deformacéo, muitos estudos também foram conduzidos em aluminio e suas ligas,
com resultados bastante promissores de aumento simultdneo de resisténcia e
ductilidade. Zhao et al (70) investigaram o0 aumento simultaneo de resisténcia e
ductilidade na liga AA7075, utilizando laminac&o criogénica. O tamanho médio de
gréo encontrado para essa liga foi de aproximadamente 100 nm, apds laminacéo
criogénica. Além disso, os ensaios de tracdo indicaram que o limite de escoamento
no material laminado criogenicamente foi de 550 MPa, em contraste com o material
no estado solubilizado e sem deformacdo que apresentou 145 MPa de limite de
escoamento. Empregando um tratamento de envelhecimento artificial, o limite de
escoamento encontrado por Zhao et al (70), foi de 615 MPa. O alongamento
uniforme obtido para a amostra solubilizada e a criolaminada e envelhecida
artificialmente foi de 3,3% e 7,4%, respectivamente. Isto indica que, além de

aumentar consideravelmente o limite de escoamento (324%), o alongamento
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uniforme também aumentou (124%). A combinacdo da elevada densidade de
discordancias e do tamanho de grdo ultrafino, é responsével por esse efeito. Além
disso, a presenca de particulas de segunda fase muito finas dispersas na matriz
(oriundas do envelhecimento artificial), contribuiram para uma adi¢cdo na resisténcia
mecanica (70).

O entendimento do efeito da Energia de Defeito de Empilhamento (EDE)
sobre os mecanismos de deformacéo plastica em baixas temperaturas também tem
sido estudado (72). Em geral, metais e ligas de alta EDE deformam-se por
deslizamento de discordancias, pois as discordancias parciais estdo mais préximas
facilitando eventos de deslizamento cruzado e, também, de recuperacdo dindmica
(recuperacao durante a deformacédo) (31, 32, 72). J4 os de baixa EDE, possuem
discordancias parciais mais afastadas, dificultando o deslizamento de discordancias
e, assim, a probabilidade de deformacédo por maclagem é favorecida (31, 72). A
importdncia da compreensdo desses mecanismos € de grande interesse
tecnoldgico, pois se pode prever custos adicionais para a implementacdo da
deformacéo criogénica em escala industrial (72). Esses custos adicionais podem ser
justificados somente se as propriedades mecanicas alcancadas por processos de
deformacgéo criogénica superarem as atingidas pelos mesmos processos em
temperatura ambiente (72).

Sarma et al (72) laminaram amostras de cobre eletrolitico, Cu-4,6%Al, Cu-
9%AlI, Cu-15%Al, aluminio comercialmente puro e a liga AA6061 na temperatura
ambiente e na temperatura do nitrogénio liquido. O objetivo do estudo era comparar
0s mecanismos de deformacdo e as propriedades mecéanicas atingidas para
materiais de baixa EDE (cobre eletrolitico e ligas de cobre) e materiais de alta EDE
(aluminio comercialmente puro e ligas de aluminio), submetidos a deformacéao
severa em diferentes temperaturas. Para as ligas de alta EDE, a diferenca de
resisténcia mecanica foi inferior a 10%, quando foram submetidas a laminacéo a frio
e criolaminagdo. Isto foi associado com a supressdo pouco significativa da
recuperacdo dinamica nas ligas de elevada EDE durante a criolaminag&o. Por outro
lado, a liga Cu-4,6% Al, que possui EDE intermediaria dentre os materiais
estudados, foi a que apresentou melhores resultados para as propriedades
mecanicas, com um aumento de cerca de 25-30% na resisténcia mecanica. De um
modo geral, esses resultados foram explicados pela alteragdo dos mecanismos de

deformacédo com a EDE e a temperatura de deformacédo. Resumidamente, ligas de
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alta EDE deformam-se preferencialmente por deslizamento de discordancias,
independentemente da temperatura; ligas de baixa EDE deformam-se por
maclagem, independentemente da temperatura. Ja4 as ligas de EDE intermediaria,
deformam-se por maclagem durante a laminacéo criogénica e por deslizamento de
discordancias na laminacéo a frio (72).

Dentro desse contexto, o objetivo deste trabalho foi submeter a liga de
aluminio aeronautica AA7050 a deformacdo por laminagdo criogénica, com
subsequente envelhecimento natural. Para tanto, foram realizadas deformacdes em
diferentes niveis de deformacgéo equivalente (¢ =0,5,€=0,9, ¢ =1,1e € = 1,4). Estas
amostras foram, entdo, envelhecidas naturalmente em diferentes tempos (0, 10, 100
e 1000 horas), sendo conduzidos ensaios de tracdo e dureza para o0 estudo da
variacdo de propriedades mecanicas, enfatizando tanto a influéncia da deformacéo
criogénica como do tempo de envelhecimento natural. Além disso, este trabalho
teve como meta definir uma combinacdo de condicbes de processamento e
tratamento térmico para otimizar as propriedades mecanicas, atingindo um
acréscimo simultaneo de resisténcia e ductilidade, em relacdo as propriedades

obtidas por laminagéao a frio.
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3 MATERIAIS E METODOS

3.1 MATERIAL INICIAL

As amostras utilizadas no processamento por laminagdo criogénica foram
retiradas de uma placa com dimensdes de 600 x 180 x 75 mm (comprimento X
largura x espessura) da liga de aluminio aeronautico AA7050-T7451, que foi
previamente submetida a uma deformacgéo plastica nominal de 2% (laminacdo a
qguente) e duplamente envelhecida, como mostrado na Tabela 8 (15). Desse modo,
todos os corpos de prova utilizados no presente trabalho foram extraidos na direcdo
de laminacdo da placa. As dimensdes das amostras utilizadas na laminacao
criogénica sdo de 100 mm x 22 mm x 10 mm (comprimento X largura x espessura).

A microestrutura do material inicial, ainda no estado como recebido (T7451),
foi analisada por metalografia. Na Figura 3.1 é apresentada a microestrutura da liga
AA7050-T7451 na direcdo de laminacéo (longitudinal).

Figura 3.1 — Microestrutura da liga AA7050-T7451, atacada com solu¢édo aquosa de HNO; (33,3%vol)
a 70 °C. As setas vermelhas indicam particulas intermetdlicas da fase T, enquanto as
setas pretas apontam particulas alinhadas da fase Al;Cu,Fe. Notar distribuicdo bimodal
de tamanho de grédo (29% ASTM n° 4; 71% ASTM n° 11).

Fonte: A autora.

Nota-se, pela Figura 3.1, que a liga AA7050-T7451 possui uma
microestrutura bastante heterogénea, com distribuicdo bimodal de tamanho médio



53

de gréo. Os graos finos possuem um tamanho de grdo ASTM igual a 11 (equivalente
ao tamanho médio de grdo 7,9 um), ocupando cerca de 71% de fragdo volumétrica.
Em contrapartida, os gréos grosseiros, que correspondem a 29% de fracéo
volumétrica, possuem tamanho médio de grdo ASTM 4 (equivalente a 89,8 um). As
setas vermelhas indicam particulas de precipitados possivelmente de T (Al,ZnsMgs),
as quais aparecem com morfologia arredondada e coloracdo marrom-avermelhada
para o ataque utilizado (8). Por outro lado, as setas pretas apontam para particulas
alinhadas na direcédo de laminacé&o, as quais provavelmente sejam da fase insoluvel
Al;,CuyFe (6, 9-14). A fase n (MgZn,) esta presente nessa liga tanto na forma de
zonas GP quanto fase metaestavel n’, de dimensfes nanométricas, representando a
maior fracdo volumétrica de precipitados (6, 8, 9). A Figura 3.2 mostra uma
ampliacdo da microestrutura mostrada na Figura 3.1, mostrando com maiores

detalhes a distribuicdo de intermetalicos.

Figura 3.2 — Ampliacdo da microestrutura apresentada na Figura 3.1. Notar a distribuicdo de
particulas das fases Se T.
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Fonte: A autora.

Foram realizadas também medidas de dureza Vickers por micro-impressao
nas amostras do material inicial, de modo a fazer uma avaliacdo e caracterizacéo
preliminar do material utilizado. As medidas de dureza Vickers foram feitas apenas

na direcdo de laminagéo (secéo longitudinal), em temperatura ambiente, utilizando-
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se carga de 200 gf aplicada continuamente por 15 segundos, com o durémetro
Shimadzu HMV-2, instalado no Departamento de Engenharia de Materiais da
Universidade Estadual de Ponta Grossa. O valor médio obtido tanto da secéo
longitudinal, como da sec¢éao transversal € de 140 £ 2 HV para a liga AA7050-T7451.

Doravante, exceto se mencionado o contrario, todos 0s equipamentos
utilizados neste trabalho estdo instalados no Departamento de Engenharia de

Materiais, da Universidade Estadual de Ponta Grossa.

3.2 METODOS EXPERIMENTAIS
3.2.1 Tratamento Térmico de Solubilizacédo

De modo a avaliar a influéncia do processamento no envelhecimento natural,
foi realizado previamente um tratamento térmico de solubilizacdo. Este tratamento
consistiu em manter as amostras a 475 °C durante seis horas em forno tipo mufla. A
temperatura de solubilizacdo foi escolhida conforme descrito na Tabela 8,
apresentada anteriormente (15). O tempo de permanéncia nessa temperatura ndo é
estabelecido por normas técnicas, porém convém adotar um tempo suficientemente
longo para que toda a transformacdo de fase ocorra no volume das amostras
tratadas. Tanto o tempo como a temperatura de tratamento foram adotados como
padrao para todas as amostras utilizadas no presente estudo.

Apbés a permanéncia dos corpos de prova por tempo suficiente para
promover a dissolucdo dos precipitados solaveis, foi feita a témpera em uma
salmoura com concentracdo de 10% em peso de NaCl (cloreto de s6dio) com gelo
sob agitacdo mecanica. Foi escolhido um meio de témpera severo, ou seja, com
elevada taxa de extracdo de calor. A concentragdo da salmoura adotada no
tratamento foi determinada através do gréafico da Figura 3.3 (9).

Como 10% em peso € a concentracdo de NaCl na qual obtém-se 0 maximo
coeficiente de transferéncia de calor, esta foi utilizada no tratamento. Além disso,
adicionou-se gelo e a temperatura média do banho de resfriamento foi de
aproximadamente 6 °C. De forma a aumentar ainda mais a eficiéncia da extracao de
calor, foi promovida uma intensa agitacdo mecanica, a qual colaborou perturbando a

camada de vapor formada ao redor dos corpos de prova.
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Figura 3.3 — Gréfico do efeito da concentragdo de sal sobre o coeficiente de transferéncia de calor na
témpera.
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Fonte: ASM Metals Handbook. Heat Treating. v. 4. ASM International Handbook Committee, 2004.

Como essa liga apresenta acentuado envelhecimento natural, as amostras
foram mantidas em um “ultrafreezer” (Nuaire Glacier -86 °C), de modo a suprimir
esta transformacéo de fase. A condi¢do obtida apds a solubilizacéo e témpera pode

ser mantida por alguns dias, conforme mostra a Tabela 9 (5).

Tabela 9 — Resumo dos maximos tempos de atraso e de estocagem apos a solubilizacdo e témpera
para diversas ligas de aluminio (5).

Tempo Tempo maximo para estocagem (retencao da

Liga maximo de solucdo sélida supersaturada)
atraso apos tv 190 s 100 s 520

témpera Max. -12 °C Max. -18 °C Méax. -23 °C
2014 15 min. 1 dia 30 dias 90 dias
2219 15 min. 1 dia 30 dias 90 dias
6061 30 min. 7 dias 30 dias 90 dias
7075 30 min. 7 dias 30 dias 90 dias

Fonte: TOTTEN, G. E.; MACKENZIE, D. S. Handbook of Aluminum: Physical Metallurgy and
Process. v. 1. New York: Marcel Dekker, 2003.

3.2.2 Tratamento Térmico de Envelhecimento Natural (T4)

Foram determinados quatro tempos de envelhecimento natural que seriam
utilizados como padrdo para o processamento dos corpos de prova: 0O hora, 10

horas, 100 horas e 1000 horas. O tempo de 0 hora foi determinado como sendo até
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0s primeiros 10 minutos apds a témpera. Os demais tempos foram contados a partir
da témpera dos corpos de prova. Estes tempos foram determinados a partir do
levantamento de uma curva de endurecimento, na qual foram feitas medidas de
dureza em diversos periodos. Assim, foram escolhidos quatro periodos de interesse
para estudo do envelhecimento natural na liga AA7050.

O tratamento de envelhecimento natural consistiu em manter os corpos de
prova nos tempos mencionados acima, em temperatura ambiente, com média entre
20 e 25 °C. Ao atingirem-se os tempos determinados, as amostras eram

caracterizadas por meio de ensaios mecanicos.

3.2.3 Laminagao Criogénica

Os corpos de prova, depois de solubilizados, foram processados por
laminacdo criogénica. Esse processo consiste em laminar o material ap0s este ter
atingido temperatura proxima a do nitrogénio liquido (NL), igual a -196 °C. Vale
ressaltar que, assim como outros processos que causam a deformacédo plastica de
metais, ocorre um aquecimento adiabatico durante a deformacao. Dessa forma, na
laminacdo criogénica tem-se apenas o controle da temperatura de entrada do
material.

No processamento dos corpos de prova foi utilizado o laminador FENN-6
com frequéncia de 20 rpm. Antes de cada passe de laminagé&o, o corpo de prova era
mantido mergulhado completamente até observacdo da estabilizacdo do NL,
processo com duracdo aproximada de cinco minutos. Em seguida, o material era
imediatamente colocado no laminador para ser deformado, sendo entdo mensurado
e recolocado no recipiente com NL para o passe seguinte.

Este procedimento foi repetido igualmente para todos os corpos deformados,
sendo determinados quatro graus médios de reducdo de espessura, classificados
conforme deformacédo equivalente (¢) obtida: ¢ =1,4;¢=1,1;,¢ =09e€=05. A

deformacé&o equivalente pode ser calculada pela equacéo (7), a seguir:
l,
e=In2 (7)

Sendo |, a espessura inicial e |y a espessura final.
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A Tabela 10 mostra um resumo dos parametros obtidos nas laminagdes
criogénicas, tais como espessuras de entrada e saida, deformagdo equivalente,

namero de passes de laminacéo e fator A.

Tabela 10 — Resumo dos parametros obtidos nas laminac¢des criogénicas. As linhas em destaque
referem-se aos graus de deformacdo adotados neste trabalho.

Espessura Espessura Largura Largura

Passe  inicial final  inicial  final  ratorA  %Redugdo e
1 11,40 10,60 22,00 2220 1,18 7,02 0,07
2 10,60 9,60 2220 2250 097 9,43 0,17
3 9,60 860 2250 2300 0,87 10,42 0,28
4 8,60 770 2300 2330 0,82 10,47 0,39
5 7,70 6,80 2330 2340 0,73 11,69 0,52
6 6,80 6,00 2340 2350 0,68 11,76 0,64
7 6,00 550 2350 2380 0,78 8,33 0,73
8 5,50 460 2380 2390 051 16,36 0,91
9 4,60 410 2390 2400 059 10,87 1,02
10 4,10 360 2400 24,00 0,52 1220 1,15
11 3,60 320 2400 2410 0,52 1111 1,27
12 3,20 280 2410 2420 0,45 1250 1,40

Fonte: A autora.

Para todas as amostras tentaram-se reproduzir as mesmas condicbes de
processamento, de modo a evitar grandes variagdbes de microestrutura e
heterogeneidades de deformacgéo entre as amostras de estudo.

Para fins de comparacdo dos efeitos da deformacdo criogénica sobre as
propriedades da liga AA7050, foram feitas laminacdes a frio seguindo os mesmos
parametros selecionados para a laminacao criogénica. Entretanto, o grau € = 1,4 néo
pode ser obtido, visto que ocorriam falhas e outros defeitos importantes no corpo de
prova a partir de € = 1,2. Isto significa que em temperatura criogénica, a liga AA7050
apresenta maior capacidade de deformacdo, o que provavelmente esté relacionado
com a supressao parcial de mecanismos de recuperacdo dindmica. Dessa forma,
apenas o0s demais graus foram analisados para o tempo de 0 hora de

envelhecimento natural.
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3.2.4 Caracterizacdo Microestrutural

Na caracterizacdo microestrutural procedeu-se com o0 uso das técnicas
metalogréficas. ApGs o processamento, o material foi cortado, sendo obtidas
amostras da secdo longitudinal (direcdo de laminagao), secao transversal e da
secdo denominada de superficial, que € o plano paralelo a superficie em contato
com os cilindros durante a laminacao (ou direcdo normal).

Para minimizar o aquecimento e a deformacgdo das amostras, procedeu-se
com o embutimento em resina poliéster (resina de cura a frio). Em seguida, realizou-
se a etapa de lixamento manual, com lixas d’agua a base de carbeto de silicio (SiC)
com as seguintes granulometrias: 240, 320, 400, 600, 1000, 1200, 1500 e 2000
mesh. A cada troca de lixa, as amostras eram giradas 90° em relacdo a direcdo
anterior de lixamento, de modo a obter uma superficie lixada plana e
consecutivamente de menor rugosidade. Em seguida, partiu-se para a etapa de
polimento mecanico realizada manualmente, com suspenséo de diamante e alcool
comercial. As granulometrias das suspensotes de diamante utilizadas foram de 6 pm
e 1 ym. Para o polimento final foi utilizada silica coloidal e 4gua destilada, com
granulometria de 0,01 um.

Na revelacdo da microestrutura com ataque quimico corrosivo, foi utilizado o
reagente Keller. A composicao deste reagente € de 2 mL de acido fluoridrico (HF), 3
mL de acido cloridrico (HCIl), 5 mL de &cido nitrico (HNO3) e 190 mL de &agua
destilada em temperatura ambiente (8). O ataque consistiu na imersdo das amostras
durante aproximadamente oito segundos, seguido de lavagem com agua corrente e
alcool comercial para remocéo do reagente e interrupcdo do ataque. As amostras,
depois de devidamente atacadas e secas, foram observadas no microscépio Optico
Olympus BX-51.

3.2.5 Caracterizagéo das Propriedades Mecénicas

Na caracterizacdo das propriedades mecéanicas foram feitas medidas de
dureza Vickers por micro-impressao e ensaio de tracdo uniaxial. As medidas de
dureza Vickers foram feitas apenas na dire¢céo de laminacéo (secéo longitudinal), em
temperatura ambiente, utilizando-se carga de 200 gf aplicada continuamente por 15

segundos, com o durdbmetro Shimadzu HMV-2. O resultado obtido é uma média de
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dez medidas feitas na superficie amostra em regides distintas, com o respectivo
desvio-padrao.

Os ensaios de tracdo, por sua vez, foram realizados em uma maquina
universal de ensaios mecanicos Shimadzu 300kN, com velocidade constante de 1,5
mm/min, a temperatura ambiente. Apesar da norma ASTM E 08M-04 (“Standard
Test Methods For Tension Testing of Metallic Materials — Metric”) indicar o uso de
extensdmetro, este ndo foi utilizado nos ensaios em virtude da dificuldade de se
determinar qual o0 momento exato para a sua retirada, pois ndo ocorre estriccao
visivel. Os corpos de prova utilizados nos ensaios foram preparados conforme
descrito na norma ASTM E 08M-04, sendo usinados com dimensdes de 12,5 mm de
largura (W) por 57 mm de comprimento (A) de area util, como mostra

esquematicamente a Figura 3.4 (73).

Figura 3.4 — Representacdo esquematica da geometria dos corpos de prova usinados, com as
seguintes dimensdes: A = 57 mm; B = 50 mm; C =20 mm; L =200 mm; W = 12,5 £ 0,2
mm; G =50,0£0,1 mm; R =12,5; e T = espessura da chapa.
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Fonte: ASTM International. ASTM E 08M-04 - Standard Test Methods For Tension Testing of Metallic
Materials (Metric). USA, 2004.

Na usinagem dos corpos de prova, com a finalidade de manter a solucéo
sélida supersaturada obtida na solubilizacdo e témpera, foram tomados alguns
cuidados. Um desses cuidados foi referente as amostras que seriam ensaiadas sem
sofrer envelhecimento natural (ou seja, O hora), as quais foram removidas do
ultrafreezer e foram refrigeradas durante o periodo de usinagem (cerca de 15-20
minutos) com nitrogénio liquido. Dessa forma, foram minimizados os efeitos da
exposicdo das amostras a temperatura ambiente, evitando-se a ocorréncia de
envelhecimento natural em larga escala. As amostras dos demais tempos de
envelhecimento natural (10 h, 100 h e 1000 h), ap6s serem retiradas do ultrafreezer

foram cronometrados os tempos em que ficaram expostas em temperatura ambiente
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(aproximadamente 15-20 minutos), sendo estes valores subtraidos dos tempos
planejados para a realizagdo dos ensaios de tracdo. Com estes cuidados, no
momento do ensaio as amostras encontravam-se com os tempos de envelhecimento

natural correspondentes ao planejamento.

3.2.6 Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

Na investigacdo de alguma possivel variagdo na superficie de fratura
conforme eram alterados os parametros de deformacgéo e envelhecimento natural e,
também, da alterac&o da distribuicdo de precipitados, foram feitas imagens por MEV
na superficie de fratura das amostras submetidas ao ensaio de tracao uniaxial. Além
disso, procedeu-se com a Microanalise por Dispersdo de Energia (EDS) em regides
de interesse, em uma tentativa de identificar a composi¢cdo dos precipitados nessa

liga. O equipamento utilizado foi o microscépio eletrénico SSX-500 da Shimadzu.

3.2.7 Extracao de Precipitados

Para avaliar possiveis variacdes no processo de precipitacdo, decorrentes
do grau de deformacédo imposto, cerca de 1,0 grama das amostras de cada grau de
deformacdo em forma de cavacos foi dissolvida em uma solugdo aquosa com
concentracdo de 10% em peso de NaOH (hidréxido de sodio) a 50 °C, sob agitacdo
constante, durante 15-20 minutos, para extracdo de precipitados. A escolha da
solucéo a base NaOH justifica-se pelo fato desta substancia dissolver o aluminio e
nao atacar as particulas de MgzZn, e Al,MgsZns, que sao 0s principais intermetalicos
da liga AA7050 (8). A solugéo resultante foi filtrada em filtro de papel comum, o qual
foi pesado previamente, sendo que o conjunto filtro+residuo foi seco em estufa por
uma hora a 60 °C. Em seguida, o conjunto filtro+residuo foi pesado para a
determinacdo da massa resultante da extracdo de precipitados da liga AA7050. Os
filtros foram analisados por MEV, sendo feitas analises qualitativas e quantitativas
por EDS das particulas impregnadas nas fibras do filtro. O equipamento utilizado foi

0 microscépio eletrénico SSX-500 da Shimadzu.
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3.2.8 Difracado de Raios x (DRX)

Foram realizadas analises de difracdo de raios x para identificacdo de
variagcbes na intensidade, largura e posicdo dos picos referentes aos planos
cristalogréficos das amostras submetidas a diferentes graus de deformacéo na
laminacdo criogénica. Estas analises foram realizadas no equipamento modelo
XRD-6000, da Shimadzu. Utilizou-se a radiacdo CuK, (A = 1,5406 A), com
velocidade de varredura de 0,02°/min em modo continuo, de 15° a 85° (20), sendo
gue a cada ponto a coleta de sinais era feita durante 5 segundos, a fim de reduzir o
ruido e aumentar a intensidade dos sinais obtidos. Todas as amostras analisadas
foram cortadas e preparadas de modo que 0s raios X incidissem sobre a secéo

longitudinal, ou seja, sobre o plano paralelo a direcdo de laminacao.

3.2.9 Calorimetria Exploratéria Diferencial (DSC)

Foram conduzidas analises térmicas do material ap6s deformacéo
criogénica e envelhecimento natural até a estabilizacdo (acima de 1000 horas). As
analises foram realizadas no equipamento modelo LABSYS Evo, da Setaram,
instalado no Complexo de Laboratorios Multiusuarios, da Universidade Estadual de
Ponta Grossa. Foi adotada a taxa de aquecimento de 10 °C/min, da temperatura
ambiente até 450 °C, para aquisicao dos dados de interesse.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 CINETICA DE ENVELHECIMENTO NATURAL DA LIGA AA7050

Um estudo preliminar da cinética do envelhecimento natural da liga AA7050
foi realizado por medidas de dureza Vickers por micro-impressao nas amostras logo
apos a solubilizacdo, em diversos tempos. A Figura 4.1 mostra a curva de
endurecimento da liga AA7050 obtida apds solubilizacdo e o respectivo ajuste

sigmoidal da curva.

Figura 4.1 — Curva de endurecimento durante o envelhecimento natural da liga AA7050 a partir do
estado solubilizado.
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Pelo grafico da Figura 4.1 observa-se que a dureza aumenta rapidamente
nas primeiras 10 horas apos a solubilizagédo, sendo aproximadamente 30% maior.
Esse efeito esta relacionado com a rapida formacéo das zonas GP, devido a elevada
densidade de lacunas retidas na témpera (9-14). Dessa forma, o aumento de dureza
observado nas primeira 10 horas deve-se ao endurecimento causado pela presenca
das zonas GP e, possivelmente, da fase metaestavel n’ (MgZn,) presente em menor
proporcao nesse estagio (9, 10, 12). Esse aumento da dureza pode ser explicado

considerando-se o campo de deformacéo elastica ao redor das zonas GP (interface
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coerente) que interagem com os campos de tensdo das discordancias, obstruindo e
retardando a sua movimentacgao durante a deformacao plastica (9, 16-19).

Com o passar do tempo, nota-se certa estabilizacdo do processo de
envelhecimento natural a partir de 100 horas, na qual a dureza é cerca de 40%
maior em relagcdo ao material recém-solubilizado. De 100 a 1000 horas ndo houve
nenhuma variacdo significativa de dureza Vickers, o que indica uma estabilizagédo do
envelhecimento natural, sem a formacao adicional uma grande fracdo volumétrica de
zonas GP e/ou particulas semicoerentes da fase n’. Com os dados de dureza,
construiu-se uma curva de fracdo transformada, pela linearizacdo do grafico da
Figura 4.1. Esse grafico linearizado é apresentado na Figura 4.2, com a respectiva
curva de ajuste sigmoidal.

Figura 4.2 — Grafico linearizado dos valores para fracdo transformada a partir da dureza no envelhecimento
natural da liga AA7050.
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Nota-se, pela Figura 4.2, que com aproximadamente 10 horas de
envelhecimento natural, tem-se 50% de transformacédo de fase. Ou seja, nas
primeiras 10 horas de envelhecimento natural, tem-se a precipitagcdo de
aproximadamente metade da fracdo volumétrica esperada no envelhecimento
natural dessa liga. Isto explica 0 aumento de dureza observado nesse periodo, a
qual aumentou 30% em relagdo ao material recém-solubilizado. Esses precipitados

sdo, na verdade, zonas GP e precipitados metaestaveis da fase n’ (MgZn,), os quais
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se formaram rapidamente apés a témpera, devido as ZRL (10-12). Além disso,
confirma-se que, de fato, a partir de 100 horas inicia-se uma estabilizagdo do
processo de envelhecimento natural.

A cinética de envelhecimento natural da liga AA7050, pode ser descrita em
funcdo da equacdo de Jonhson-Mehl-Avrami-Kolmogorov (também denominada
JMAK), apresentada na equacéo (8), a seguir (21).

1-V, = exp(kt") ®)

Na qual V, é a fracao volumétrica, k € uma constante, t € o tempo e n é uma
constante conhecida como expoente de Avrami. Assim, foi construido um grafico a
partir dos valores obtidos de fragdo transformada, utilizando a forma linearizada da

equacao JMAK , apresentada em (9):

In{ln[l_lvv ﬂ —In(k)+n.In(t) )

A Figura 4.3 mostra o grafico da equacdo JMAK linearizada, com o

respectivo ajuste linear.

Figura 4.3 — Gréfico da linearizagdo da equacdo JMAK para o envelhecimento natural da liga
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O coeficiente angular calculado pelo ajuste linear é igual ao expoente de
Avrami (n). Para o envelhecimento natural da liga AA7050, determinou-se esse valor
como sendo igual a 0,828, a partir da Figura 4.3. De acordo com dados da literatura,
em transformacdes com crescimento controlado por difusdo, valores proximos de
0,67 indicam que a precipitacdo ocorre em discordancias nos primordios do
envelhecimento natural (21).

A precipitacdo em discordancias € verdadeira para a liga AA7050, visto que
apos a témpera, a concentracdo de lacunas é bastante elevada (10-12, 74). Tais
lacunas formam “clusters” ou aglomerados, os quais sao utilizados na difusdo para a
formacao de zonas GP, aumentando a velocidade da reacdo (10-12, 21, 74). Estes
“clusters” tendem a atrair mais lacunas e, alguns deles podem ser absorvidos por
anéis de discordancias e discordancias em hélice, as quais se tornam também
pontos para nucleacdo heterogénea (74). Como os valores de fracdo transformada
foram calculados a partir de dados de dureza (medida indireta), a diferenca entre os
valores obtidos e da literatura séo justificaveis, e concordam com os fenémenos e

mecanismos esperados para a liga AA7050 no envelhecimento natural.

4.2 MICROESTRUTURAS

ApoOs a laminacao criogénica, as amostras da liga AA7050 foram preparadas
para a analise metalografica. Na Figura 4.4 é apresentada uma montagem com as
trés secdes analisadas da amostra sem processamento, apenas solubilizada a
475 °C por seis horas e envelhecida naturalmente. No momento da obtencdo das
imagens, a amostra encontrava-se com tempo de envelhecimento natural superior a
1000 horas, no qual se constatou a estabilizacdo do processo. A direcdo de
laminacdo (DL) € apresenta na imagem, assim como a direcdo transversal (DT) e a
direcdo normal ao plano de laminacgéo (DN).

Nota-se na Figura 4.4, que a microestrutura do material inicial é bastante
heterogénea, contendo gréos pequenos ao redor de graos grosseiros. Além disso,
0S pontos escuros que aparecem na microestrutura podem ser precipitados ou
marcas decorrentes do ataque quimico corrosivo (8-10). Considerando-se que uma
porcdo desses pontos seja de precipitados, estes estdo distribuidos
homogeneamente por toda a microestrutura, tanto no interior dos grédos quanto nos

contornos de gréo. Isso indica que houve uma nucleacdo e crescimento de
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particulas de segunda fase nao-preferencial, ou seja, nucleacéo do tipo heterogénea

(9).

Figura 4.4 — Microestrutura da liga AA7050 solubilizada e envelhecida naturalmente (acima de 1000
horas). Ataque com reagente Keller.

Fonte: A autora.

Entretanto, ndo € possivel afirmar que todos os precipitados presentes
nuclearam no envelhecimento natural, pois nem todos podem ter sido dissolvidos
durante a solubilizacdo, mesmo no tempo e temperatura adotados. Na liga AA7050,
a fase insoluvel Al;Cu,Fe é um exemplo deste tipo de intermetalico (10-12). Além
disso, devido a grande quantidade de lacunas retidas na témpera, as zonas GP (da
fase MgZn,) formam-se rapidamente, e consequentemente 0 processo de
precipitacdo é acelerado (10). Dessa forma, com 1000 horas de envelhecimento
natural, € provavel que ja existam precipitados da fase n, além de precipitados
metaestaveis e de menores dimensbes da fase n’ (dimensdes na ordem de
nandmetros) e de outras fases nao dissolvidas, como Al;Cu,Fe, Al,CuMg, Al,ZnsMgs
(9, 10).
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A Figura 4.5 mostra a montagem de imagens em trés secbes para as
amostras deformadas criogenicamente com deformacdo equivalente de € = 0,5; € =
0,9; ¢ =1,1e ¢ =14 Assim como para amostra ndo deformada, essas imagens
também foram obtidas quando o envelhecimento natural ja havia atingido sua
estabilizacéo.

Figura 4.5 — Microestruturas das amostras deformadas por laminacao criogénica. (A) € = 0,5; (B) € =
0,9;(C)e=1,1¢e (D) € =1,4. Ataque com reagente Keller.
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(D)

Fonte: A autora.

Pelas as imagens da Figura 4.5, €& possivel avaliar a evolugédo
microestrutural da liga AA7050 submetida a laminacao criogénica. Nota-se que, com
maiores graus de deformacdo, a microestrutura é mais refinada, tendo os gréos
alongados na direcdo de laminacdo. Essa alteracdo de forma dos graos ocorre de
modo a acompanhar a deformacdo macroscopica do corpo de prova durante a
laminagdo (17, 18). Observa-se, também, certo alinhamento de particulas
intermetélicas nos contornos de graos, conforme se avanca o grau de deformacao.

Além disso, a distribuicdo dos precipitados também é homogénea, tanto no
interior dos grdos como nos contornos. Aparentemente, observa-se uma maior
fracdo volumétrica de precipitados para o0s maiores graus de deformacao.
Entretanto, como dito anteriormente, os pontos escuros podem ser tanto particulas
de precipitados que foram atacadas ou que cairam durante o polimento deixando um
buraco, como podem ser apenas pontos de ataque corrosivo localizado (8). Para
maiores graus de redugdo na laminacdo, maior € a densidade de defeitos inseridos
no material (16-18). Dessa forma, a superficie de atague na metalografia € mais
reativa, fazendo com que aparecam esses pontos escuros. Uma analise mais
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precisa para diferenciar esses pontos de particulas seria por meio de outras técnicas
de microscopia de alta resolucdo, ou técnicas de extracdo de precipitados para a

guantificacdo e caracterizacao (8).

4.3 INFLUENCIA DO GRAU DE DEFORMACAO

Apoés analisar os resultados obtidos para o envelhecimento natural da
amostra sem deformacéo (ver Figura 4.1), foram estabelecidos os tempos de
interesse de envelhecimento natural que seriam adotados no presente trabalho: O
hora, 10 horas, 100 horas e 1000 horas. Estes tempos foram utilizados para
controlar o envelhecimento natural das amostras para efetuar as medidas de dureza
Vickers e realizar ensaio de tracdo uniaxial das amostras deformadas
criogenicamente e, também, das ndo deformadas para comparacao.

Nas amostras que foram laminadas criogenicamente e, na sequéncia,
submetidas ao envelhecimento natural, também foram medidas as durezas Vickers
nos tempos pré-estabelecidos. O resultado destas medidas € apresentado na Figura
4.6, a sequir.

Figura 4.6 — Gréfico da dureza Vickers por tempo de envelhecimento natural para a amostra ndo
deformada e as laminadas criogenicamente com diferentes graus de deformagéo
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Nota-se que, para todos os graus de reducdo, a dureza ainda no estado
solubilizado é muito maior do que o material original, sem deformac&o. Isto pode ser
atribuido ao encruamento sofrido pelos corpos de prova, 0s quais tiveram um
aumento expressivo na densidade de defeitos, principalmente de discordancias. A
liga AA7050 possui elevada EDE, entdo estéa sujeita a recuperacdo dindmica durante
a deformacédo plastica (27). Isto ocorre devido a proximidade das discordancias
parciais, facilitando a ocorréncia de fenbmenos como escalagem e aniquilacado de
discordancias (18, 27). Por isso, foi possivel atingir um grau de deformacéo
relativamente elevado. Entretanto, mesmo com a recuperacao dindmica, ha acumulo
de defeitos no material a cada passe de laminacdo criogénica. Esse aumento na
densidade de defeitos acarreta na reducdo do livre caminho médio que as
discordancias possuem para deslizarem durante a deformacdo plastica, isto €,
reduz-se a mobilidade das discordancias fazendo com que a resisténcia para
deformar aumente, portanto a dureza aumente (15-17, 26, 27). Além disso, a
presenca de precipitados insoluveis da fase Al;Cu,Fe e de precipitados nao
dissolvidos completamente das fases Al,CuMg e Al,ZnzMgs podem ter contribuido
para o aumento de resisténcia observado, visto que as discordancias sé&o
blogueadas por essas particulas, podendo se empilhar nas interfaces e/ou formar
anéis de discordancias ao redor das particulas, conforme descreve o mecanismo de
Orowan (5, 6, 11, 16-18).

Com o envelhecimento natural das amostras, nota-se que para os dois
menores graus de reducdo — 0,5 e 0,9 de deformacdo equivalente — a dureza
continuou aumentando até atingir um maximo em 1000 horas, sendo 80% maior do
gque o material recém-solubilizado. Por outro lado, para os demais graus de
deformacéo, a dureza manteve-se aproximadamente constante independentemente
do tempo de envelhecimento natural. De modo a facilitar a interpretacdo desse
resultado, foi feita uma ampliacdo do grafico apresentado anteriormente, somente
com os dados das amostras laminadas criogenicamente. Este grafico é apresentado

na Figura 4.7.
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Figura 4.7 — Ampliagc&o do grafico da Figura 4.6, evidenciando a varia¢do de dureza para as amostras
da liga AA7050 laminadas criogenicamente em diversos tempos de envelhecimento
natural.
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Fonte: A autora.

A partir do gréafico da Figura 4.7, nota-se que nos dois maiores graus de
deformacéo — 1,1 e 1,4 de deformacao equivalente — a dureza caiu ligeiramente nas
primeiras 10 horas de envelhecimento natural. Isto pode ser associado a uma
competicdo entre dois mecanismos: recuperacdo estatica e precipitacdo. Nessas
primeiras 10 horas, tanto a recuperacdo estatica, que consiste na absorcdo e
redistribuicdo de defeitos como lacunas e discordancias na microestrutura apés a
deformacéo, e a precipitacdo, estdo ocorrendo simultaneamente (28). Uma grande
quantidade de lacunas retidas na témpera esta sendo utilizada na difusdo atémica
para a formacéo de zonas GP, as quais promovem o endurecimento observado nas
10 horas de envelhecimento natural. Entretanto, durante a migracdo dessas lacunas,
muitas delas acabam sendo absorvidas em sorvedouros, como as superficies
(recuperacao estatica). A queda de dureza pode ser explicada pela superposicéo de
um fendbmeno sobre o outro, nesse caso da recuperagdo estatica sobre a
precipitagéo (10, 74).

Com o passar do tempo, observa-se na Figura 4.7, que ambos 0S processos
atingem um equilibrio, de modo que a dureza volta a aumentar, retornando a um
valor préximo do mensurado em 0 hora, como pode ser observado no ponto

referente a 100 horas. Isto pode ser atribuido a estabilizacdo da difusdo de lacunas
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para a formacao das zonas GP, isto €, a taxa de difusdo € muito pequena a partir de
100 horas.

Na sequéncia do envelhecimento natural, com 1000 horas, a dureza
converge para proximo de 180 HV, indicando a independéncia do processo de
aumento de resisténcia mecanica do grau de deformacéo imposto. Isto pode ser um
indicativo de que apos 100 horas ndo se formam mais zonas GP para 0s maiores
graus de reducéo (¢ = 1,1 e € = 1,4) e possivelmente ocorra apenas 0 crescimento
da fase metaestavel n’ e da fase n.

Por outro lado, ndo é observada essa estabilizacdo para os demais graus de
deformacéo (¢ = 0,5 e ¢ = 0,9), indicando que ainda podem estar ocorrendo
fenbmenos difusivos. Nesse caso, devido ao menor grau de deformacdo, a
recuperacao estatica foi insignificante, de modo que as lacunas retidas na témpera
puderam atuar na formacao de zonas GP apds 100 horas.

Além das medidas de dureza Vickers, foram realizados ensaios de tracédo
uniaxial para avaliar a variacdo das propriedades mecanicas. A Figura 4.8 mostra as
curvas de tensdo de engenharia por deformacdo de engenharia para as amostras
deformadas por laminagdo criogénica com aproximadamente O hora de

envelhecimento natural.

Figura 4.8 — Curvas de tensdo x deformacgédo de engenharia obtidas por ensaio de tracdo uniaxial,
para 0 hora de envelhecimento natural da liga AA7050 laminada criogenicamente.
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Um dado importante que pode ser inferido da Figura 4.8, é que o limite de
escoamento para o material com € = 0,5 é 277% maior do que o limite de
escoamento do material sem deformacéo. Para os demais graus de deformacao, tais
como € = 0,9 e € = 1,1, o limite de escoamento é aproximadamente 290% maior.
Finalmente, para € = 1,4, tem-se um acréscimo no limite de escoamento comparado
ao material inicial de 320%. Considerando-se apenas as amostras deformadas, em
relacdo a amostra com € = 0,5, as amostras € = 1,1 e € = 1,4 apresentam um limite
de escoamento apenas 4% e 12% maior, respectivamente.

Analisando-se o alongamento obtido para as amostras sem envelhecimento
natural, a amostra sem deformacgao apresenta cerca de 30% de alongamento total,

enquanto as demais amostras que foram deformadas alcancaram valores menores,

como por exemplo, as amostras com graus de deformacédo € = 0,5 e € = 0,9, que
atingiram em média, um alongamento 60% menor. Ja as amostras come =1,1e ¢ =
1,4, o alongamento obtido & aproximadamente 72% menor em relacdo ao material
come =0.

Outro ponto interessante a ser observado na Figura 4.8 € o aspecto “serrado”
da curva de tenséo x deformacéo da amostra sem deformacédo. O efeito Portevin-Le
Chatelier explica a forma irregular desta curva (17). Como esta amostra foi apenas
solubilizada e temperada, existe uma solucéo sélida supersaturada, a qual interage
com as discordancias durante o ensaio de tracdo. Os atomos de soluto podem
mover-se mais rapidamente do que as discordancias (excesso de lacunas), de modo
que possam ocorrer eventos em que 0s atomos “perseguem” e bloqueiam a
movimentacdo das discordancias, devido a interacdo entre os campos de tenséo
elastica (17). Dessa forma, é necessario um aumento na tensdo aplicada para
“‘libertar” essas discordancias, fazendo com que se tenha uma queda na tenséo
imediatamente apds, o que se reflete no aspecto irregular da curva tensao x
deformacéo. Esse tipo de interacdo € mais intenso para o material sem deformacéo,
do que o material deformado. De uma forma geral, o efeito Portevin-Le Chatelier
depende diretamente da densidade de discordancias, da taxa de deformacédo, da
temperatura, da concentracdo e da mobilidade dos atomos de soluto, entre outros
7).

Correlacionando os dados da Figura 4.8 com os obtidos no ensaio de dureza
Vickers apresentados na Figura 4.6, observa-se um comportamento semelhante.

Para € =0,5 e € = 0,9 que tiveram um decréscimo de cerca de 60% de alongamento,
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isto €, na capacidade de deformacdo, obteve-se um acréscimo na dureza de
magnitude proxima. Além disso, considerando-se também o limite de escoamento,
nota-se que quanto maior a dureza, maior o limite de escoamento, existindo certa
proporcionalidade dos valores. O mesmo pode ser observado parae=1,1e€=14,
em que a dureza aumentou aproximadamente 75%, enquanto que o alongamento
diminuiu proporcionalmente com aumento do grau de deformacgéo.

Os resultados obtidos pelos ensaios de tracdo revelam que, de um modo
geral, houve um acréscimo nas propriedades mecanicas, tais como limite de
escoamento e limite de resisténcia a tragdo. A explicacao para esse comportamento
estd associada ao encruamento do material durante a laminagdo criogénica. Ao
deformar-se um metal ou liga, a densidade de defeitos aumenta, principalmente de
discordancias. Esse aumento conduz a uma maior dificuldade no deslizamento de
discordancias, que é traduzido como aumento da resisténcia mecénica durante a
deformacédo plastica. Isso acarreta, também, a reducdo do alongamento, visto que a
capacidade do material para deformar-se diminui devido ao aumento na densidade
de defeitos (16-18).

O aumento de resisténcia mecéanica também pode estar relacionado com a
presenca das particulas insoliveis (Al;CuzFe) e de particulas que ndo foram
completamente dissolvidas (Al,CuMg e Al,ZnsMgs) (6, 11). Essas particulas afetam a
mobilidade das discordancias, sendo que para maiores graus de reducdo, maior a
extensdo da incompatibilidade durante a deformacéo plastica, resultando em um
maior acumulo de defeitos, principalmente de discordancias, no material (28).

A Figura 4.9 apresenta as curvas de tensdo de engenharia por deformacao
de engenharia obtidas no ensaio de tracdo uniaxial, para as amostras da liga
AA7050 criolaminadas e envelhecidas naturalmente durante 10 horas. Estas curvas
indicam que houve um acréscimo no limite de escoamento e reducdo no
alongamento total, comparando-se as amostras deformadas com e sem deformacéo.

Para a amostra sem deformacéo, o limite de escoamento obtido é o dobro
do alcancado para 0 hora de envelhecimento natural. Por outro lado, o alongamento
obtido é apenas 17% menor para a amostra envelhecida por 10 horas. Isso esta
associado, provavelmente, com a formagéo de zonas GP (2-5, 10, 11). Estas zonas
GP, com o prosseguimento dos processos difusivos, formardo os precipitados
intermetdlicos. Essas particulas atuam como barreiras a movimentagdo de

discordancias pela interacdo entre campos de deformacéao, reduzindo a capacidade
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de deformacdo e aumentando a resisténcia mecéanica (16-18, 28). Como esse
material ndo estava deformado, a densidade de defeitos era menor e isso pode ter
contribuido para esse acréscimo na resisténcia mecanica e na dureza (30% maior
como mostrada na Figura 4.4), pois ndo ha competicdo entre recuperacao estatica e
precipitacdo. Além disso, o efeito Portevin-Le Chatelier € menos evidente, visto que
ja estdo ocorrendo transformacbes de fases, pela formacdo de zonas GP e
metaestaveis n’, ou seja, existe uma concentragdo menor de atomos de soluto para

bloquear as discordancias (17).

Figura 4.9 — Curvas de tensdo x deformacdo de engenharia para as amostras da liga AA7050
submetidas a laminacao criogénica e envelhecidas naturalmente durante 10 horas.
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Fonte: A autora.

Em relacdo ao material deformado, com 10 horas de envelhecimento natural,
nota-se que o limite de escoamento calculado varia pouco em compara¢cao com 0S
valores obtidos para as amostras sem envelhecimento, deformadas sob as mesmas
condi¢cdes. Por outro lado, o alongamento diminuiu concomitantemente com o
aumento do grau de deformagdo. A amostra com € = 1,4, por exemplo, possui um
alongamento total cerca de 68% menor do que o material sem deformacéo. J4 a
amostra com ¢ = 0,5, tem um alongamento total 44% menor que o material inicial,
envelhecido por 10 horas.

Correlacionando esses resultados com os obtidos para dureza Vickers (ver

Figura 4.6), nota-se que nas primeiras 10 horas, a amostra sem deformagéo teve
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sua dureza acrescida em cerca de 30%. Ou seja, em 10 horas, houve um aumento
significativo tanto na dureza, como no limite de escoamento. Como citado
anteriormente, isto esta associado com a rapida formacdo de zonas GP, devido a
grande densidade de lacunas retidas na témpera. Para as amostras deformadas, em
10 horas ndo notou-se uma grande variagcdo na dureza e 0 mesmo pode ser
observado com relacéo ao limite de escoamento. Para as amostrascome=1,1e € =
1,4, ocorreu uma ligeira queda tanto de dureza como de limite de escoamento para
10 horas de envelhecimento natural. Isto pode estar associado com a competicao
entre a recuperacao estética e a formacéo de zonas GP, nessas primeiras horas de
envelhecimento.

Os resultados obtidos nas amostras criolaminadas e envelhecidas por 100

horas no ensaio de tracdo uniaxial sdo apresentados na Figura 4.10 a seguir.

Figura 4.10 — Curvas tensdo x deformacdo de engenharia para as amostras da liga AA7050
criolaminadas e envelhecidas naturalmente durante 100 horas.
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Fonte: A autora.

Pelas curvas da Figura 4.10, observa-se que o limite de escoamento da
amostra sem deformacéo € cerca de 190% maior se comparado ao valor obtido para
esse material sem envelhecimento natural. Isso indica que com 100 horas, ja houve
uma transformacédo de fase no material, de modo que a fragdo volumétrica de zona

GP e possiveis particulas das fases n’ e n € grande o suficiente para promover o
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aumento da resisténcia mecéanica. Além disso, pode-se afirmar que o mecanismo de
precipitacdo € dominante sobre o de recuperacdo estatica nesse tempo de
envelhecimento natural.

Para as amostras deformadas criogenicamente e com 100 horas de
envelhecimento natural, o Ilimite de escoamento aumentou em média,
aproximadamente, 5% em relagdo ao material sem envelhecimento (0 hora) e com
mesmo grau de deformacédo. Ja o alongamento total ndo apresentou uma variacao
significativa comparado ao material sem envelhecimento e ao material com 10 horas
de envelhecimento natural, ocorrendo apenas uma ligeira queda desses valores.
Associando esses resultados com os de dureza apresentados na Figura 4.4
anteriormente, nota-se claramente que ha uma tendéncia das amostras mais
deformadas (¢ = 1,1 e € = 1,4) em manterem-se aproximadamente com 0 mesmo
valor de dureza em 100 horas, comparando-se com o tempo de O hora de
envelhecimento natural. Ja para os outros dois graus de reducdo —€=05e €=0,9
— a dureza aumentou até 100 horas, se comparada com o material antes do
envelhecimento.

Comparando os dados obtidos para a amostra sem deformacédo e as
amostras deformada, ambas com 100 horas de envelhecimento, observa-se que o
limite de escoamento aumentou proporcionalmente ao grau de deformacao, isto €,
guanto mais deformado, maior o limite de escoamento. Para€=0,5,¢=09e€e=1,1
essa propriedade aumentou cerca de 36%, 38% e 42%, respectivamente. Para € =
1,4, o valor obtido é o mesmo que para € = 1,1. J4 se considerando o alongamento
total obtido, a amostra com € = 0,5, teve um alongamento 42% menor em relagao ao
material ndo deformado. Seguindo uma tendéncia semelhante, as amostras com ¢ =
0,9, ¢ =1,1 e ¢ =14 apresentaram uma reducédo no alongamento total de 58%, 63%
e 53%, respectivamente.

A Figura 4.11 apresenta as curvas de tensao de engenharia por deformacéao
de engenharia para as amostras envelhecidas naturalmente por 1000 horas, apds a
laminacgéo criogénica.

Nota-se, pelas curvas da Figura 4.11, que de um modo geral houve um
aumento na resisténcia mecéanica em funcéo do envelhecimento natural e do grau de
deformacdo imposto. Entretanto, o alongamento total obtido € semelhante para a

maioria das condicdes, exceto para € = 0,5.
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Figura 4.11 — Curvas tensdo x deformacdo de engenharia para a liga AA7050 laminada
criogenicamente e envelhecida naturalmente por 1000 horas.
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Fonte: A autora.

A amostra sem deformacdo e envelhecida durante 1000 horas em
temperatura ambiente, possui um limite de escoamento em torno de 330 MPa.
Comparando-se com o material inicial, no estado solubilizado, esse valor € 154%
maior. Isto €, apenas as etapas iniciais da precipitacdo sdo suficientes para
multiplicar a resisténcia mecanica dessa liga por um fator igual a 1,5. Em relacdo ao
alongamento total, este se apresenta cerca de 67% menor do que o material original
sem envelhecimento natural.

Essa alteracdo das propriedades mecéanicas é explicada em funcédo da
atuacdo de zonas GP e de precipitados semicoerentes (metaestaveis) como
mecanismo de endurecimento efetivo no material. Estas dificultam o deslizamento
de discordancias, atuando como barreiras e distorcendo a rede cristalina ao redor
(16-18). Estas distorgbes interagem com os campos de deformacdo das
discordancias, atrasando seu movimento e fazendo com que tensfes cada vez mais
elevadas sejam necessarias para deformar plasticamente a liga em questao.

Nota-se que para 1000 horas de envelhecimento natural, a amostra com € =
0,5 possui um alongamento total maior que os demais graus de deformag&o. Em
relacdo a € = 0, o alongamento total € 50% maior. Esse valor de alongamento é

comparavel com as amostras, deformadas sob as mesmas condicfes, dos tempos
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de 0 e 10 horas de envelhecimento. Isso pode estar associado com a recuperacao
do material ap6s a deformacédo, de modo que a densidade de discordancias e outros
defeitos foi reduzida, aumentando a capacidade de deformacdo do material. Por
outro lado, a formacao de zonas GP e de possiveis precipitados das fases n’ e n,
séo responsaveis pelo aumento da resisténcia mecéanica observado. A amostra com
€ = 0,5 possui limite de escoamento igual a 550 MPa, ou seja, 67% maior do que a
amostra sem deformacdo. Comparando-se, ainda, essa amostra com a sem
deformacé&o no estado solubilizado, o limite de escoamento é 320% maior.

As amostras com € = 0,9, € = 1,1 e € = 1,4 e envelhecidas naturalmente por
1000 horas apresentam um limite de escoamento 58%, 67% e 82% maior,
respectivamente, em relacdo ao material sem deformacdo sob as mesmas
condicbes de envelhecimento. O alongamento total obtido para essas amostras &

proximo, sendo em média cerca de 9,5%.
4.4 INFLUENCIA DO TEMPO DE ENVELHECIMENTO NATURAL

Além de avaliar as alterac6es das propriedades mecéanicas com énfase na
influéncia do grau de deformacdo plastica imposto na laminacdo criogénica, é
possivel investigar também a influéncia do tempo de envelhecimento natural para
um dado grau de deformacgé&o.

A Figura 4.12 mostra as curvas obtidas no ensaio de tragao uniaxial das
amostras sem deformacao em diferentes tempos de envelhecimento natural.

Observa-se, pela Figura 4.12 que, quanto maior o tempo de envelhecimento,
maior € a resisténcia mecéanica. Além disso, o alongamento total € menor para
maiores tempos. Como explicado anteriormente, esse comportamento esta
associado com a transformacéo de fase que ocorre nesse material, a precipitacao.
Essa transformacéo depende de tempo e energia térmica e, sendo somente o tempo
a variavel, quanto maior for esta, maior € a fragdo volumétrica da fase formada,
como visto anteriormente na Figura 4.2. Esses precipitados atuam como barreiras a
movimentacdo de discordancias, fazendo com que maiores tensbes sejam
necessarias para promover a deformacéo plastica, isto €, a resisténcia mecéanica e

aumentada (15-17, 26, 27).
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Figura 4.12 — Curvas tensdo x deformacdo de engenharia para as amostras da liga AA7050 sem
deformacéo e envelhecidas em diferentes tempos.

500 e e e ey

400

300

200

Tensao de Engenharia (MPa)

4 —— 0 hora

—— 10 horas

—— 100 horas
1000 horas

100 H

0 . L . 1 . L . 1 . 1 . L
0 5 10 15 20 25 30

Deformacgao de Engenharia (%)

Fonte: A autora.

No tempo de 10 horas, o limite de escoamento obtido é o dobro do material
no estado solubilizado (0 hora). Com relagdo ao alongamento total, essa amostra
tem uma reducdo de 17%. Correlacionando esses valores com 0s obtidos nas
medidas de dureza Vickers, mostrados na Figura 4.6, nota-se que com 10 horas a
dureza aumentou 30%. Este dado concorda com o obtido no ensaio de tragdo, no
qual a resisténcia mecanica aumentou significativamente em um periodo
relativamente curto de tempo, em funcdo da precipitacdo ocorrida. Como mostrado
anteriormente na Figura 4.2, com esse tempo de envelhecimento natural tem-se a
transformacao de cerca de 50% da fracao total de segunda fase, o que explica a
rapida variacao das propriedades mecanicas.

Para 100 horas de envelhecimento natural, o incremento do limite de
escoamento é cerca de 188% em relacdo ao material inicial, sem envelhecimento. O
alongamento total para esse corpo de prova, em relagdo ao material solubilizado, é
aproximadamente 37% menor. Os dados de dureza Vickers indicam que para esse
mesmo intervalo de tempo de envelhecimento, a dureza aumentou 37%. Dessa

forma, nota-se uma tendéncia da resisténcia mecéanica aumentar juntamente com o
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tempo de envelhecimento natural, provavelmente associada com a nucleacéo e
crescimento de particulas de segunda fase.

Ja com 1000 horas, o limite de escoamento é 154% maior e 0 alongamento
total 67% menor, comparando-se com a amostra no estado solubilizado. Além disso,
a dureza obtida para essa amostra é cerca de 40% maior em relacdo ao material
original sem envelhecimento. A proximidade dos valores de dureza e resisténcia
mecanica das amostras de 100 e 1000 horas pode indicar uma tendéncia a
estabilizacdo do processo a partir das 100 horas de envelhecimento natural.

A Figura 4.13 mostra as curvas obtidas no ensaio de tragdo uniaxial das
amostras que foram laminadas criogenicamente até ¢ = 0,5 e envelhecidas em

temperatura ambiente por diferentes periodos.

Figura 4.13 — Curvas tensdo x deformacdo de engenharia para as amostras da liga AA7050
laminadas criogenicamente até a deformacao de € = 0,5 e envelhecidas naturalmente
por diferentes periodos.
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Fonte: A autora.

O comportamento observado no grafico da Figura 4.13 indica que a variacao
do limite de escoamento entre 0 hora e 10 horas é menor que 1%, bem como a
variacdo dessa propriedade entre O hora e 100 horas. Além disso, o alongamento
total também é aproximadamente o mesmo. Relacionando esses dados com os
apresentados anteriormente na Figura 4.6, constata-se que a dureza pouco variou

até 100 horas de envelhecimento natural para esse grau de deformacdo. Assim,
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observa-se uma tendéncia das propriedades mecanicas serem muito pouco afetadas
nas primeiras 100 horas de envelhecimento.

Com 1000 horas de envelhecimento natural tem-se uma condicdo 6tima, que
combina um grande aumento da resisténcia mecéanica com a preservacao da
capacidade de deformacéo, comparando-se com outros graus de deformacdo e
tempos de envelhecimento. Nessa condicédo, o limite de escoamento € de 550 MPa
com 15% de alongamento total, em contraste com o estado solubilizado, que
apresenta um limite de escoamento de 330 MPa, combinado com 10% de
alongamento total.

De acordo com os trabalhos conduzidos por Zhao et al (70), o aumento
simultaneo de resisténcia e ductilidade ocorre pela combinacdo do refino de gréao
(formacéo de subestruturas de discordancias) e da presenca de finas particulas de
segunda fase dispersas. Durante a deformacao no ensaio de tragédo, a presenca dos
precipitados finos dificulta a movimentacdo de discordancias, desfavorecendo a
ocorréncia da recuperacdo dinamica. Dessa forma, aumenta-se a capacidade de
armazenamento de discordancias, resultando em uma maior deformacao antes da
instabilidade plastica, isto €, aumenta-se o alongamento total (70).

Na Figura 4.14 tém-se as curvas de tensdo de engenharia por deformacao
de engenharia para as amostras da liga AA7050 que foram deformadas por
laminacédo criogénica até atingirem aproximadamente € = 0,9 e, na sequéncia, foram
mantidas em temperatura ambiente para envelhecimento natural em diferentes
tempos preestabelecidos.

Nota-se, pela Figura 4.14, que independentemente do tempo, as curvas
apresentaram valores de resisténcia mecanica e alongamento total proximos,
diferindo em menos de 7% para o limite de escoamento.

Em relacdo ao material inicial, sem deformacdo e sem envelhecimento, a
amostra com ¢ = 0,9, também sem envelhecimento, apresenta um limite de
escoamento 277% maior, e um alongamento total 63% menor. Ja considerando-se 0
material inicial com 10 horas de envelhecimento e o material com € = 0,9 e 10 horas,
nota-se um acréscimo de 93% no limite de escoamento e um decréscimo de 52% no
alongamento. Seguindo esse mesmo raciocinio para 100 horas e 1000 horas, o

limite de escoamento aumenta em aproximadamente 33% e 58%, respectivamente.
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Figura 4.14 — Curvas tenséo x deformacéo de engenharia para as amostras da liga AA7050 laminadas
criogenicamente até a deformacdo de € = 0,9 e envelhecidas naturalmente por
diferentes periodos.
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Fonte: A autora.

Correlacionando esses dados com os obtidos no ensaio de dureza Vickers,
apresentado na Figura 4.6 anteriormente, nota-se que a dureza do material laminado
com 0 hora € 60% maior do que o material sem deformacao no estado solubilizado.
Além disso, com 10 horas de envelhecimento natural, a dureza aumenta
ligeiramente, assim como o limite de escoamento, considerando-se esse mesmo
grau de deformacéo plastica. A partir de 100 horas, € mais evidente o aumento de
dureza, porém nao ultrapassa um acréscimo de 14% dessa propriedade para € =
0,9. Dessa forma, nota-se que ocorre um comportamento semelhante para outras
propriedades mecéanicas, como o limite de escoamento, o qual n&o variou
significativamente com o tempo de envelhecimento.

Essa aproximada constancia das propriedades mecanicas pode ser atribuida
com a competicdo entre a recuperacdo estatica e a precipitacdo, ja citada
anteriormente. Nesse caso, as propriedades apresentam pouca variagdo, porque
simultaneamente ocorre a absor¢do dos defeitos inseridos na deformacgéo plastica,
0S quais séo sitios para a nucleacdo das particulas, e ocorre a nucleagédo e

crescimento de particulas. Dessa forma, a densidade de defeitos diminui na mesma
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taxa em que as novas particulas de precipitados formam-se na microestrutura, de
modo que as propriedades mecanicas permanecam quase inalteradas (26, 27).

A Figura 4.15 mostra as curvas de tensédo por deformacédo de engenharia
para o grau de deformacdo ¢ = 1,1 das amostras da liga AA7050 laminadas

criogenicamente e envelhecidas em temperatura ambiente.

Figura 4.15 — Curvas tensdo x deformacdo de engenharia para as amostras da liga AA7050
laminadas criogenicamente até a deformacao de € = 1,1 e envelhecidas naturalmente
por diferentes periodos.
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Fonte: A autora.

Na Figura 4.15 nota-se que a resisténcia mecanica das amostras com € = 1,1
é relativamente elevada, comparando-se com o material sem deformacédo. De modo
semelhante ao grau de deformacdo ¢ = 0,9, as propriedades mecéanicas das
amostras séo proximas.

Para o tempo de 10 horas, com ¢ = 1,1, o limite de escoamento é
ligeiramente menor do que para O hora com mesmo grau de deformacdo. Um
comportamento semelhante ocorreu nas medidas de dureza Vickers (ver Figura 4.6)
para 10 horas, em que houve uma ligeira reducdo dessa propriedade. Este
comportamento pode ser atribuido a competicdo entre a recuperacdo estatica e a
precipitacdo, sendo que o primeiro mecanismo € dominante sobre o segundo nesse

estagio de envelhecimento natural (26, 27).
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Na sequéncia do envelhecimento, com 100 horas, nota-se que a dureza
aumenta novamente. O mesmo pode ser observado nas curvas de tracdo, em que 0
limite de escoamento em 100 horas € 8% maior do que em 10 horas. J& com 1000
horas, o limite de escoamento pouco se altera (< 3%), assim como a dureza Vickers
(ver Figura 4.6).

A Figura 4.16 apresenta as curvas do ensaio de tracdo uniaxial para as
amostras com € = 1,4, da liga AA7050, laminadas criogenicamente e envelhecidas

em temperatura ambiente.

Figura 4.16 — Curvas tensdo x deformacdo de engenharia para as amostras da liga AA7050
laminadas criogenicamente até a deformacao de € = 1,4 e envelhecidas naturalmente
por diferentes periodos.
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Fonte: A autora.

Nota-se na Figura 4.16 que os maiores valores obtidos para as propriedades
mecanicas sdo para as amostras com € = 1,4, para todos os tempos de
envelhecimento natural. Isso esta associado com o encruamento imposto a essas
amostras, ou seja, a maior densidade de defeitos inseridos durante a deformacéo
plastica, principalmente discordancias (16-18). Vale ressaltar que o aluminio e suas
ligas possuem elevada EDE e, assim, estdo sujeitos a recuperacdo dinamica (26,
27, 67). A laminacéo criogénica suprime parcialmente os fendbmenos relacionados a

recuperagéo dinamica, por isso nota-se um aumento da resisténcia mecéanica apos a
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deformacéo (10, 70, 74). Além disso, a elevada EDE contribui para que seja possivel
atingir grandes deformacdes durante a conformacao plastica.

Analisando-se os resultados obtidos, nota-se que, assim como para € = 1,1,
com 10 horas houve uma ligeira queda no limite de escoamento. O mesmo
comportamento foi observado na Figura 4.6, com os dados de dureza Vickers, sendo
aplicavel a mesma explicagdo dada anteriormente. Além disso, nota-se que o limite
de escoamento volta a aumentar a partir de 100 horas, aumentando ainda mais em
1000 horas. Fazendo-se novamente uma comparacdo com os dados de dureza
Vickers, pode-se observar que esta aumenta também em 1000 horas, atingindo um
valor 80% maior do que o obtido para o material inicial logo apés a solubilizacao.
Para o limite de escoamento, o0 acréscimo é de 362% em relacdo ao material sem
deformacé&o e no tempo de 0 hora, isto €, cerca de 4,5 vezes maior.

A Tabela 11 apresenta um resumo dos valores obtidos para o limite de
escoamento nos ensaios de tracdo uniaxial de todas as amostras. Esses dados
foram obtidos conforme a norma ASTM E 08M-04 (70).

Tabela 11 — Resumo dos valores de limite de escoamento (em MPa) obtidos no ensaio de tracédo

uniaxial da liga AA7050 com diferentes graus de deformacdo e tempos de
envelhecimento natural

Deformacéo Tempo de envelhecimento natural (horas)
equivalente (g) 0 10 100 1000
0 130 260 375 330
0,5 490 488 510 550
0,9 490 505 500 520
11 510 500 540 540
1,4 550 535 550 600

Fonte: A autora.

Com os dados da Tabela 11, foi construido o grafico apresentado a seguir na
Figura 4.17, o qual revela as tendéncias para essa propriedade para as diferentes
variaveis adotadas neste trabalho.

A Figura 4.17 indica que para a amostra sem deformacao, o envelhecimento
natural contribuiu significativamente para o aumento da resisténcia mecanica. 1sso

esta relacionado com a nucleacdo e crescimento de particulas de segunda fase na
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microestrutura, as quais atuam como obstadculos para o deslizamento das
discordancias (16-18, 28).

Figura 4.17 — Gréfico dos valores de limite de escoamento por tempo de envelhecimento natural da
liga AA7050 com diferentes graus de deformacé&o equivalente.

700

T T T bl | T T
600 [ 4 o
© 4— et < ——9
o s ¥ i
= 500 - ——————————f—2— il
,g —m—0
g 400 |- u 4|05
g 3 \ 1 |—A— 0,9
® = 1,1
$ 300 | / - : o
g | E . *
£ 200
E
-l - .
[
100 | a
sl Lo aannl L aannl sl s aasl o aanl

1E-3 0,01 0,1 1 10 100 1000 10000
Tempo de Envelhecimento Natural (h)

Fonte: A autora.

Por outro lado, as amostras deformadas apresentaram, no geral, um grande
aumento de resisténcia mecanica comparado com a amostra sem deformacéo. Além
disso, o limite de escoamento dessas amostras manteve-se préximo para oS
diferentes tempos de envelhecimento. Comparando-se com o grafico apresentado
na Figura 4.4, nota-se certa semelhanca no comportamento das curvas de dureza e
de limite de escoamento, como ja explicado anteriormente.

A Tabela 12 mostra um resumo dos resultados obtidos para o limite de
resisténcia a tracdo dos corpos de prova da liga AA7050 sem deformacédo e
deformados criogenicamente, ensaiados sob tracdo uniaxial, em diferentes tempos

de envelhecimento natural.
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Tabela 12 — Resumo dos valores de limite de resisténcia a tracdo (em MPa) obtidos no ensaio de
tracdo uniaxial da liga AA7050 com diferentes graus de deformacdo e tempos de

envelhecimento natural

Deformacao Tempo de envelhecimento natural (h)
equivalente (g) 0 10 100 1000
0 321 400 470 447
0,5 510 533 529 611
0,9 505 543 553 580
1,1 542 544 571 587
1,4 572 570 582 630

Fonte: A autora.

A partir dos dados da Tabela 12, construiu-se o grafico apresentado na

Figura 4.18, o qual apresenta a tendéncia do limite de resisténcia a tracdo para

diferentes condicfes de deformacéo e envelhecimento natural.

Figura 4.18 — Grafico dos valores de limite de resisténcia a tracdo por tempo de envelhecimento
natural da liga AA7050 com diferentes graus de deformacéo equivalente.
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De acordo com a Figura 4.18, os resultados obtidos para o limite de

resisténcia a tragdo seguem a mesma tendéncia dos valores de limite de

escoamento, bem como de dureza. Da mesma forma, ocorre um aumento da
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resisténcia mecanica da amostra sem deformacéo, apenas com o0 envelhecimento
natural, enquanto as amostras deformadas variam suas propriedades de forma
menos significativa com o tempo.

Outra importante propriedade a ser analisada € o alongamento total obtido
nos corpos de prova durante o ensaio de tragéo. A Tabela 13 mostra um resumo dos

valores obtidos para essa propriedade.

Tabela 13 - Resumo dos valores de alongamento total (em %) obtidos no ensaio de tracédo uniaxial da
liga AA7050 com diferentes graus de deformacéo e tempos de envelhecimento natural

Deformacao Tempo de envelhecimento natural (h)
equivalente (g) 0 10 100 1000
0 30 25 19 10
0,5 13 14 11 15
0,9 11 12 8 10
1,1 9 11
1,4 8 8

Fonte: A autora.

Com os dados de alongamento total da Tabela 13, construiu-se o grafico
apresentado na Figura 4.19, a seguir.

Figura 4.19 - Grafico dos valores de alongamento total por tempo de envelhecimento natural da liga
AA7050 com diferentes graus de deformacao equivalente.
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Nota-se, pela Figura 4.19, um comportamento oposto ao observado para o
limite de escoamento e para o limite de resisténcia a tracdo. O alongamento tende a
ser reduzido pelo encruamento, visto que ocorre 0 aumento da densidade de
defeitos, reduzindo o livre caminho médio das discordancias (16-19, 28, 29). Isto
pode ser claramente observado para o tempo de O hora de envelhecimento natural,
em que quanto maior o grau de deformag&o, menor o alongamento total obtido.

Para 1000 horas de envelhecimento natural, excetuando € = 0,5, todas as
demais condi¢cdes convergem para um valor proximo de alongamento total,
independentemente do grau de deformacg&o imposto. Isto esta associado com a
precipitagdo, a qual conduz ao aumento de resisténcia mecéanica e redugao da
ductilidade, devido as interacdes entre particulas e discordancias (16-19). Nesse
caso, para as amostras deformadas, além da reducdo de ductilidade por
precipitacdo, tem-se a reducéo devido ao encruamento. A amostra de € = 0,5, por
outro lado, apresentou maior ductilidade dentre as amostras deformadas para todos
os tempos de envelhecimento natural e, também, foi a que apresentou um aumento
na ductilidade com 1000 horas de envelhecimento natural.

A explicagéo para esse fendmeno de aumento de resisténcia e ductilidade
pode ser compreendida considerando-se a competicdo dos fenbémenos de
precipitacdo e recuperacao e, também, os fendbmenos associados com a deformacéao
plastica. Da competicdo entre recuperacdo e precipitacdo, tem-se uma ligeira
reducdo na densidade de defeitos cristalinos, os quais sao parcialmente aniquilados
em ambos o0s processos. Dessa forma, a capacidade de acumulagdo de
discordancias é aumentada (10, 70). Entretanto, ndo houve reducdo de resisténcia
mecanica para essa condicdo, como mostrado anteriormente nos graficos das
Figuras 4.17 e 4.18. Devido a deformacéo plastica, formam-se subestruturas ou
células de discordancias. Dessa forma, a combinacdo entre pequeno tamanho de
grado e elevada densidade de discordancias devidas ao encruamento, conduz ao
aumento da resisténcia mecénica, observados anteriormente para todas as
condi¢gbes estudadas (70). Contudo, com o envelhecimento natural, ocorre uma
ligeira recuperacao estatica e a formacéo de finos precipitados dispersos na matriz,
gue compreendem principalmente zonas GP e precipitados da fase MgZn, (n'+ n)
(10-14, 70). Esses precipitados dificultam o deslizamento de discordancias que
ocorre durante a deformacdo plastica no ensaio de tracdo, principalmente os de

interface semicoerente e incoerente, fazendo com que se aumente a taxa de
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encruamento e a densidade de discordancias (70). Desse modo, 0os mecanismos de
recuperacdo dinamica sao prejudicados, aumentando a capacidade de estocagem
de discordancias (70). Isso conduz a um “atraso” para a instabilidade plastica no
ensaio de tracdo, ou seja, a estricCdo ou espescogcamento ocorre apos certo grau de
deformacdo, aumentando o alongamento total em relacdo as demais condicdes,
como observado no gréfico da Figura 4.19, para € = 0,5 e 1000 horas. Isto também
explica o fato desta mesma amostra ter um alongamento total menor em 100 horas,
pois nesse tempo ainda ndo houve a estabilizacdo da transformacgéo de fase e,
assim, com menor fracdo volumétrica de precipitados, menor a taxa de encruamento
em relacdo a 1000 horas. Nos estudos conduzidos por Zhao et al (70), utilizando a
liga AA7075 deformada criogenicamente, revelaram tendéncias semelhantes,
obtendo-se um acréscimo tanto de resisténcia como de ductilidade, os quais estdo
associados com a presenca de graos e precipitados finos.

Nas demais condicdes de deformacdo e tempo de envelhecimento, nao
ocorre um aumento de alongamento total significativo. Para maiores graus de
deformacéo, mais células de discordancias sdo formadas, de modo a haver um
refino microestrutural responsavel pelo aumento de resisténcia. Por outro lado,
provavelmente, maior € a competicdo entre a precipitacao e a recuperacao estatica,
resultando em uma menor concentracdo de particulas de segunda fase. Dessa
forma, a taxa de encruamento € menor, impossibilitando um aumento na capacidade
de armazenamento de discordancias, que se reflete como reducéo da ductilidade no
ensaio de tracéo (70).

Com a finalidade de comparar os niveis de resisténcia atingidos apos a
laminacéo criogénica, foram realizadas laminacdes a frio (temperatura ambiente).
Estas laminacdes seguiram as mesmas condicdes de deformacdo impostas na
laminacédo criogénica, alterando-se apenas a temperatura de entrada das amostras.
Também foi realizado um ensaio de tracdo com a liga AA7050 no estado tratado
T7451, com finalidade comparativa de propriedades mecéanicas sob tracdo. A Figura
4.20 mostra as curvas obtidas para as amostras da liga AA7050 na condi¢cao T7451,
da liga recém-solubilizada e sem deformacédo, da amostra envelhecida por 1000
horas e sem deformacé&o, da amostra deformada a frio com ¢ = 0,5 sem
envelhecimento natural e da amostra com ¢ = 0,5 deformada criogenicamente e

envelhecida naturalmente (condicéo T4).
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Figura 4.20 — Gréafico comparativo das curvas tensdo x deformagéo de engenharia para amostras em
diferentes condicbes de deformacdo (laminacdo a frio e criogénica) e de
envelhecimento (solubilizado, T4 e T7541). Nota: LF = laminacdo a frio e LC =
laminag&o criogénica.

700 ——
600 - e i
500 |-
400 |-

300

—— Solubilizado
—— T7451 &
- —— T4 -1000h 1

100 W/ 0,5, T4 - 1000h (LC)§ A
0,5 - 0h (LF)

0 . 1 . 1 . 1 . 1 . 1 . 1
0 5 10 15 20 25 30

200

Tensao de Engenharia (MPa)

Deformacao de Engenharia (%)

Fonte: A autora.

Observa-se na Figura 4.20, que a resisténcia mecanica aumenta tanto com a
deformacéo, quanto com o envelhecimento natural, em relacdo a amostra sem
deformacdo e recém-solubilizada. A amostra sem deformacdo e envelhecida
naturalmente por 1000 horas teve um acréscimo de 154% no limite de escoamento e
um decréscimo de 67% no alongamento total, em relagdo a amostra solubilizada.

Por outro lado, com a deformacao criogénica com € = 0,5 e envelhecimento
por 1000 horas, o limite de escoamento triplicou e o alongamento total reduziu pela
metade. Apesar da reducdo na ductilidade, em comparacdo com outros graus de
deformacéo criogénica e tempo de envelhecimento, essa condicdo foi a mais
adequada para se atingir aumento simultdneo de resisténcia e ductilidade.
Comparando-se esta amostra com a amostra laminada a frio, observa-se um limite
de escoamento 10% maior. Isto ocorre tanto pela supressdo de mecanismos de
recuperacdo dinamica pela baixa temperatura (aumento na densidade de
discordancias), como pela presenca de precipitados (atuacdo de mecanismo de
Orowan durante a deformacéo plastica). Entretanto, como a amostra laminada a frio
ainda nao foi envelhecida naturalmente, a sua resisténcia mecanica pode variar,

aumentando e aproximando-se do valor obtido na laminagéo criogénica. Além disso,
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com a precipitagdo nessa amostra laminada a frio, 0 mecanismo de Orowan estara
presente na deformacdo pléstica, dificultando a movimentagdo das discordancias.
Quanto ao alongamento total, a tendéncia é que seja reduzido com o
envelhecimento natural. Porém, dependendo as dimensdes e da distribuicdo dessas
particulas, podem ocorrer eventos durante a deformacéo plastica que dificultem a
ocorréncia de recuperagdo dinamica, aumentando a taxa de encruamento e
aumentando o alongamento total, como o observado para a amostra com € = 0,5
laminada criogenicamente e envelhecida por 1000 horas (T4).

Ainda, na Figura 4.20, observa-se que a amostra na condicdo T7451
(combinacdo de tratamentos encontrada comercialmente), apresentou um
comportamento intermediario, atingindo um limite de escoamento de
aproximadamente 450 MPa, que é 246% maior do que a amostra recém-
solubilizada. Além disso, o alongamento total obtido é 33% menor, em funcdo do
envelhecimento artificial. Outra caracteristica importante € que houve uma intensa
estriccdo em comparacdo com as demais amostras. Isso pode ser interpretado
considerando-se dois fatores: a) distribuicdo de tamanho bimodal; e b) tamanho e
distribuicdo de precipitados. Em relacdo as amostras deformadas, o tamanho de
grao da amostra T7451 apresenta uma distribuicdo bimodal de tamanhos de grao
(ver Figura 3.1), oriunda de uma recristalizagdo secundéria ocorrida durante o passe
de laminacdo a quente para redistribuicdo de tensdes. Dessa forma, nos estagios
iniciais do ensaio de tracdo, provavelmente mais sistemas de deslizamento sejam
atuantes nos grdos grosseiros e, a medida que a deformacdo prossegue, 0S
sistemas de deslizamento nos grédos mais finos sdo ativados. Dessa forma, tem-se
uma variacdo na taxa de encruamento, de modo que eventos de aniquilacdo de
discordancias durante a deformacéo (recuperacao dinamica) sejam mais frequentes,
levando a instabilidade plastica. Em contrapartida, os corpos de prova que foram
previamente deformados, tanto em laminacdo a frio como criogénica, apresentam
um refino microestrutural, principalmente pela formacéo de subestruturas de
discordancias, o que se reflete no aumento da resisténcia mecanica.

Por outro lado, no tratamento T7451, ocorre a nucleacdo e o crescimento de
precipitados, os quais engrossam a medida que o tratamento prossegue. Ou seja,
um superenvelhecimento ocorre nessa condicdo, de modo que durante a
deformacéo plastica no ensaio de tracdo, esses precipitados ndo sejam efetivos para

dificultar a recuperacdo dinamica e aumentar a capacidade de armazenamento de
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discordancias, como ocorre para o envelhecimento natural da amostra, fazendo com

gue a estriccao seja mais pronunciada.

4.5 SUPERFICIES DE FRATURA

As imagens obtidas por MEV das superficies de fratura da amostra sem

deformacé&o no estado solubilizado sdo apresentadas na Figura 4.21, a seguir.

Figura 4.21 — Superficie de fratura da liga AA7050, sem deformacéo no estado solubilizado. Imagens
da mesma regido: (A) elétrons secundarios e (B) elétrons retroespalhados. As setas
indicam alguns “dimples” e aglomerados de precipitados.

(B)

Fonte: A autora.

Nota-se, na Figura 4.21(A), que o aspecto da superficie é caracteristica de
uma fratura tipicamente ductil, apresentando muitos “dimples”. Os “dimples” sao
microcavidades formadas apds a coalescéncia de microvazios que, por sua vez,
nucleiam e crescem ao redor de particulas de segunda fase. Nesse caso, a matriz
dactil deforma-se plasticamente, enquanto a particula fragil quase nao sofre
deformacgéo, formando esses microvazios (16-18). Na Figura 4.21(A) notam-se
varios “dimples” na microestrutura, alguns indicados na imagem pelas setas. Na
comparacdo das imagens no modo de elétrons secundarios e elétrons
retroespalhados, é possivel ver na Figura 4.21(B) que as particulas de segunda fase
estao localizadas nas microcavidades correspondentes da Figura 4.21(A). Apesar da
amostra em questéo estar no estado solubilizado, algumas particulas séo insolaveis

na temperatura adotada (475 °C). Estas particulas sao, provavelmente,
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intermetalicos contendo ferro, como Al;Cu,Fe, o qual s6é pode ser dissolvido em
temperaturas acima do ponto de fusdo da liga (2, 5, 10, 11). Estes intermetalicos s&o
encontrados, usualmente, alinhados na direcdo de laminacéo (tratamento T7451), o
que justifica a aparéncia de veios de particulas da Figura 4.21.

Na Figura 4.22 s&o apresentadas as imagens da amostra sem deformacgao
envelhecida naturalmente por 10 horas.

Figura 4.22 — Superficie de fratura da liga AA7050, sem deformacao e envelhecida naturalmente por
10 horas. Imagens obtidas de um mesmo campo formadas por: (A) elétrons
secundarios e (B) elétrons retroespalhados. As setas indicam alguns “dimples” e
aglomerados de particulas no interior dos microvazios.

Fonte: A autora.

As imagens da Figura 4.22 mostram, também, um aspecto bastante
caracteristico de fratura ductil. As setas nas imagens indicam os “dimples”, nos quais
0S microvazios nuclearam e cresceram a partir das particulas de segunda fase
presentes na microestrutura (16-18). Como ja discutido, com esse tempo de
envelhecimento natural ocorreu um aumento significativo na resisténcia mecanica,
sendo que a dureza aumentou em cerca de 30% e o limite de escoamento atingiu o
dobro do valor do material no estado solubilizado. Isto indica que, de fato, a maior
contribuicdo para esse acréscimo nas propriedades advém da transformacgédo de
fase que ocorre em temperatura ambiente, a qual atinge cerca de 50% nas primeiras
10 horas (ver Figura 4.2). As zonas GP e os precipitados semicoerentes da fase n’
formados presentes nessa liga restringem a movimentacdo das discordancias, as
guais ficam impedidas de prosseguir o deslizamento em certos planos e podem ficar

empilhadas nas interfaces (10, 11, 16). Além disso, as discordancias podem ser
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fletidas ao redor das particulas, até o ponto de contornarem a mesma, formando um
anel (como descrito no mecanismo de Orowan) envolvendo particulas com interface
do tipo incoerente (16-18).

Como as amostras da Figura 4.22 apresentavam mais aglomerados de
particulas, foi feita a microanalise por EDS de uma regido com elevada
concentracdo dessas particulas, em uma tentativa de identificar aproximadamente a
composicdo quimica desses precipitados. O espectro da microanalise por EDS é

mostrado na Figura 4.23, juntamente com a imagem da regido analisada.

Figura 4.23 — Espectro da microanalise por EDS da liga AA7050 sem deformacédo e envelhecida
naturalmente por 10 horas e o respectivo campo utilizado para a obtencéo do espectro
da microanalise (elétrons secundarios).

2000 —

Contagem
L

1000

ZnLaCula

ela

Energia [KeV)

Fonte: A autora.

Na Figura 4.23 notam-se picos relativos aos elementos ferro, zinco,
magneésio e cobre, além de aluminio. Conforme consta na literatura, os precipitados
encontrados comumente na liga AA7050 sao Al,ZnzMgs, Al;Cu,Fe e MgZn, (1-6, 8-
14). Como discutido anteriormente, o intermetalico Al;Cu,Fe é um tipo de precipitado
gue sO é solubilizado em temperaturas acima da temperatura de fusdo da liga (2, 5,
10, 11). Este pode ser um dos tipos de particulas presente na Figura 4.22, visto que
0 espectro apontou a presenca de ferro. As demais particulas podem ser das outras
composic¢des citadas, sendo provavelmente em maior fragdo volumétrica a fase n

(MgZn;) que é formada tipicamente na liga AA7050 envelhecida naturalmente,
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porém esta possui dimensfes nanométricas (10, 11). Além disso, pode-se estimar
que o tamanho médio dos precipitados seja proximo de 2 ym.

Foram realizadas outras analises por EDS em particulas que estavam mais
isoladas na matriz, em uma tentativa de identificar a composicdo e morfologia das
mesmas. A Figura 4.24 mostra o espectro de EDS e a respectiva regidao analisada.
Figura 4.24 - Espectro da microanalise por EDS de uma particula em forma de placa da liga AA7050

sem deformag@o e envelhecida naturalmente por 10 horas e o respectivo campo
utilizado para a obtencéo do espectro da microandlise (elétrons secundarios).
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Fonte: A autora.

A microanalise apresentada na Figura 4.24 revela que as particulas de
morfologia achatada, como placas finas de formato irregular, sdo do precipitado
insolavel Al;Cu,Fe. De acordo com a literatura, essa fase aparece nas ligas da série
7xxx na forma de agulhas e de placas finas (9, 10), o que concorda com o
observado na Figura 4.23. Além disso, foi realizada uma microanalise em particulas
arredondadas encontradas nos “dimples” da fratura, na tentativa de determinar a
composi¢do quimica das mesmas. A Figura 4.25 apresenta o espectro da
microandlise por EDS dessas particulas, encontradas em diferentes tamanhos, bem

como as respectivas regides de obtencdo desses dados.
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Figura 4.25 — (A) Imagem da superficie de fratura, destacando as regifes analisadas por EDS; (B)
espectro de EDS para a posicéo (1); e (C) espectro de EDS para a posicao (2).
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Fonte: A autora.

Nas analises por EDS mostradas na Figura 4.25 indicaram que em ambas as
regides existem os elementos aluminio, cobre, zinco, magnésio e ferro, diferindo
apenas a quantidade dos mesmos. Para a regido (1), na qual as particulas séo
arredondadas e pequenas em relacdo as demais, foram determinados maiores
teores de aluminio, cobre e ferro, indicando que a maioria desses precipitados possa
ser da fase insoluvel Al;CuzFe. A presenca de zinco e magnésio pode ser tanto de
particulas presentes na regido analisada (MgZn,, Al,ZnsMgs e AlZnMgCu), como de
particulas que possam estar ao redor e abaixo da regido analisada, como também
esses elementos podem estar dissolvidos na matriz, devido ao volume de interacao
do feixe de elétrons com o material. Em contrapartida, para a particula da regiéao (2),
foram encontrados maiores teores de aluminio, cobre e magnésio, indicando a
formacao de fases como Al,Cu e Al,CuMg. Assim como no caso da regiao (1), os
demais elementos (ferro e zinco) estdo presentes em particulas vizinhas a regiao
analisada e, também, podem estar em solucéo solida na matriz.

A amostra sem deformacédo e com 100 horas de envelhecimento natural
também teve sua superficie de fratura analisada por MEV e as imagens obtidas séo

apresentadas na Figura 4.26, a sequir.
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Figura 4.26 — Superficie de fratura da liga AA7050, sem deformacao e envelhecida naturalmente por
100 horas. Imagens obtidas de um mesmo campo formadas por: (A) elétrons
secundarios e (B) elétrons retroespalhados. As setas apontam para algumas particulas
maiores de precipitados que fraturaram durante a deformacéao plastica.

Fonte: A autora.

Assim como as imagens anteriores, na Figura 4.26, notam-se “dimples” que
séo caracteristicos em fratura ductil de ligas com dispersdo de precipitados. Além
disso, nota-se qualitativamente que ha uma maior quantidade de “dimples” do que
nos tempos anteriores. Isto é um indicativo da continuacdo do processo de
envelhecimento natural, no qual as particulas nucleiam e crescem até atingirem um
equilibrio, ou seja, até a estabilizacdo da transformacdo de fase pelo
empobrecimento de elementos em solucéo solida supersaturada na matriz (16, 17).
As particulas grosseiras que aparecem nas imagens sdo, provavelmente, particulas
que n&o foram totalmente dissolvidas na solubilizagdo, tais como Al,ZnzMgs,
AlZnMgCu e Al,CuMg, além da fase insoltvel Al;Cu,Fe.

Outra caracteristica interessante que pode ser observada € que algumas das
particulas maiores estdo fraturadas, pois nao conseguiram se deformar
plasticamente junto com a matriz. Algumas dessas particulas fraturadas estéo
indicadas na figura por setas. Além disso, alguns “dimples” n&do possuem particulas.
Nesse caso, a(s) particula(s) podem ter ficado aderidas na outra superficie de fratura
ou podem ter sido extraidas da matriz durante a deformacéo.

A Figura 4.27 mostra as imagens obtidas por MEV para a superficie fraturada
das amostras da liga AA7050 com 1000 horas de envelhecimento natural e néo
deformadas. Seguindo a mesma tendéncia ja apresentada pelas imagens anteriores,

na Figura 4.27 notam-se muitos “dimples” na superficie de fratura. Além disso, n&o é



102

possivel afirmar se houve ou ndo um aumento na quantidade de precipitados pelas
imagens. Considerando-se os dados obtidos nos ensaios de dureza Vickers e de
tracdo uniaxial, além do estudo de cinética de envelhecimento, constatou-se que

ocorreu uma estabilizacdo do envelhecimento natural acima de 100 horas.

Figura 4.27 — Superficie de fratura da liga AA7050, sem deformacéo e envelhecida naturalmente por
1000 horas. (A) imagem obtida por elétrons secundéarios e (B) ampliacdo de uma
regido que mostra particulas fraturadas (elétrons retroespalhados). As setas apontam
para particulas fraturadas durante a deformacéo plastica da matriz ddctil.

Fonte: A autora.

A Figura 4.28 apresenta as imagens obtidas para as amostras com € = 0,5
com O hora e 1000 horas de envelhecimento natural.

Figura 4.28 — Superficie de fratura das amostras com ¢ = 0,5. (A) imagem da amostra fraturada antes
do envelhecimento natural e (B) amostra fraturada apds 1000 horas de envelhecimento
natural. As setas indicam as provaveis dire¢cdes de lamina¢do das amostras. Imagens
formadas por elétrons secundarios.

(B)

Fonte: A autora.
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Nota-se que em ambos os tempos de envelhecimento natural o aspecto da
fratura é bastante semelhante. A fratura é tipicamente ductil, pois inumeros “dimples”
estdo presentes na superficie.

Um aspecto interessante dessa amostra é que foram detectados dois
tamanhos de particulas nas imagens. Existem aglomerados de particulas mais
grosseiras de morfologia irregular em certas regides, além de aglomerados de
particulas mais finas de morfologia mais arredondada em outras areas. Em uma
tentativa de diferenciar a composicdo quimica desses precipitados, foi feita uma
microanalise por EDS em regides selecionadas. A Figura 4.29 apresenta o0s
espectros e a respectivas regides analisadas.

Figura 4.29 — Espectro da microandlise de EDS e respectiva regido analisada da amostra com ¢ = 0,5
envelhecida naturalmente (elétrons secundarios). (A) particulas grosseiras e (B) particulas finas.
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Fonte: A autora.
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Nota-se que na Figura 4.29(A) as particulas grosseiras sdo compostas
principalmente de aluminio, magnésio, zinco e cobre. Dessa forma, 0s possiveis
precipitados presentes podem ser Al,ZnzMgs, AlZnMgCu e Al,CuMg (2, 5). A fase
MgZn,, apesar de compor majoritariamente a fracdo volumétrica de precipitados,
possui dimensdes na ordem de nandmetros (10-14). J& na Figura 4.29(B), o
espectro de EDS apontou a presenca de ferro. A fase insoluvel Al;Cu,Fe pode estar
presente nesse aglomerado de particulas, além de outras fases livres de ferro
citadas anteriormente (2, 5, 10, 11).

As amostras deformadas por laminacdo criogénica até atingir € = 0,9
também foram analisadas por MEV apds o ensaio de tracdo uniaxial. A Figura 4.30
mostra as imagens obtidas para a amostra sem envelhecimento e com 1000 horas

de envelhecimento natural.

Figura 4.30 — Superficie de fratura da liga AA7050 laminada criogenicamente com € = 0,9. (A) sem
envelhecimento natural e (B) com 1000 horas de envelhecimento natural. Imagens
formadas por elétrons secundarios.

Fonte: A autora.

Pelas imagens da Figura 4.30 nota-se que o aspecto da superficie de fratura
€ bastante semelhante com o mostrado anteriormente para outros graus de
deformacgao. A presencga de “dimples” caracteriza uma fratura tipicamente ductil, na
gual os microvazios nucleiam e coalescem ao redor de particulas de segunda fase
(16-18). Um ponto interessante a ser observado nessas imagens é que existe uma
distribuigdo bimodal do tamanho dos “dimples”. Para regides com grandes
concentragdes de particulas de segunda fase, os “dimples” sdo maiores em relacdo

as regides mais pobres em precipitados.
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A Figura 4.31 apresenta as imagens das superficies de fratura das amostras
come=11ee¢ =14, ambas com 1000 horas de envelhecimento natural. Como n&o
houve diferenca significativa nha morfologia da superficie e nem nas propriedades
mecanicas dessas amostras em relacdo ao material sem envelhecimento, as

Imagens das amostras com O hora foram omitidas.

Figura 4.31 — Superficies de fratura da liga AA7050 laminada criogenicamente e submetida a
envelhecimento natural por 1000 horas antes do ensaio de tracao uniaxial. (A) € =
1,1; e (B) € = 1,4. Imagens formadas por elétrons secundarios.
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Fonte: A autora.

Em relacdo as amostras mais deformadas, mostradas na Figura 4.31, a
superficie de fratura ndo apresentou variacdo significativa de morfologia. Os
“dimples” estao presentes, indicando uma fratura tipicamente ddctil. Além disso,
“dimples” maiores nuclearam em regidées com concentragdo de particulas, enquanto

os “dimples” menores est&o relacionados com particulas mais finas de precipitados.

4.6 EXTRACAO DE PRECIPITADOS

Em uma tentativa de identificar e quantificar os precipitados formados nessa
liga ap6s a deformag&o criogénica e o envelhecimento natural, foram realizadas
dissolucbes de amostras da liga AA7050, para a extracao de precipitados. Como a
massa de amostra ndo foi totalmente dissolvida na solugdo, optou-se por fazer
microandlises por EDS dos filtros utilizados, por conter particulas menores e,
provavelmente, menos particulas da matriz de aluminio. Inicialmente, foi feita a

analise do filtro apenas, para determinar os principais elementos quimicos que o
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compdem e, posteriormente, ser feita a subtracdo desses elementos dos espectros
obtidos para os materiais dissolvidos. A Figura 4.32 amostra o espectro de EDS

obtido para o filtro e a respectiva regido analisada.

Figura 4.32 - Espectro de EDS do filtro com a respectiva regido analisada (imagem formada por
elétrons secundarios).
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Fonte: A autora.

Nota-se, na Figura 4.32, que basicamente o filtro € composto de carbono e
oxigénio, pois € feito a base de celulose que é um composto organico. O pico de
ouro aparece no espectro em funcédo do recobrimento feito anteriormente a analise.
Esse recobrimento de ouro torna a amostra condutora, sendo entdo possivel a
obtencdo da imagem. Portanto, o ouro ndo € um elemento constituinte do filtro,
pertencendo apenas a camada superficial depositada.

A amostra sem deformacéo, que foi solubilizada e envelhecida naturalmente,
também foi dissolvida para extracdo de precipitados. Assim como as amostras
laminadas, essa amostra envelheceu por tempos superiores a 1000 horas, de modo
que qualquer transformacgédo de fase ja tivesse cessado. A Figura 4.33 mostra o

espectro da microanalise por EDS e a respectiva regido do filtro que foi analisada.
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Figura 4.33 - Espectro da microandlise de EDS e a respectiva regido analisada do filtro com as
particulas da amostra sem deformacé@o e envelhecida naturalmente acima de 1000
horas (elétrons secundarios).
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Fonte: A autora.

Na Figura 4.33 nota-se gque além do proprio aluminio, existem picos intensos
de magnésio, cobre e zinco. Isto indica que de fato existem precipitados na regiao
analisada, provavelmente das fases MgZn,, Al,CuMg e Al,ZnzMgs. O ferro também
foi identificado na microandlise, indicando a presenca da fase insoltvel Al;Cu;Fe.
Outro elemento identificado nessa microanalise foi o silicio. Este elemento é residual
nas ligas de aluminio e pode estar presente formando a fase Mg,Si, como também
pode estar na forma de silicio metalico, ambos encontrados em baixas fracdes
volumétricas, visto que a contagem no EDS foi baixa para este elemento. Além
desses elementos, apareceram picos de soOdio, oxigénio e de ouro. O sbédio
provavelmente é oriundo da dissolugéo, que foi realizada com NaOH, bem como o
oxigénio. O oxigénio, em particular, pode também estar ligado com o aluminio
formando hidréxido de aluminio (Al(OH)3) e/ou alumina (Al,O3), além de estar
presente no proprio filtro, como mostrado na Figura 4.32. Ja o0 ouro esta presente

por ter sido feito um recobrimento para tornar a amostra condutora para o MEV.
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As amostras deformadas também foram dissolvidas para extracdo de

precipitados. A Figura 4.34 traz os espectros de microanalises por EDS para essas

amostras, bem como a respectiva regido analisada.

Figura 4.34 — Espectros das microanalises por EDS e a respectiva regido analisada (elétrons
secundarios). (A)€=0,5;(B)£=0,9; (C)e=1,1;e (D) e =1,4.
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Na Figura 4.34, nota-se que para todos os graus de deformacédo, a
morfologia das particulas sobre o filtro € semelhante. Elas aparecem aglomeradas e
em forma de placas, o que corresponde com 0s cavacos utilizados na dissolucéao.
Portanto, essas placas podem ser cavacos que ndo foram completamente
dissolvidos. De um modo geral, ndo € possivel apontar se as particulas sao
precipitados, por isso ndo pbéde ser feita uma quantificacdo da fracdo volumétrica,
apenas uma analise qualitativa dos elementos componentes. Além disso, em todas
as microanalises foram identificados os elementos aluminio, zinco, magnésio, cobre,
ferro e silicio, que compbem a liga AA7050 e, também, sodio, oxigénio e ouro,
oriundos da dissolucdo e do recobrimento, como citados anteriormente. A Tabela 14
mostra um resumo das analises quantitativas obtidas nas microanalises por EDS

dessas amostras e da amostra sem deformacéao, indicando os principais elementos.

Tabela 14 — Andlise quantitativa dos principais elementos de liga (% em peso) identificados nas
microandlises por EDS das amostras da liga AA7050, com e sem deformacédo

criogénica.
Amostra Al Zn Mg Cu Fe Si
€=0 26,2 33,9 18,5 17,4 3,8 0,2
€=0,5 21,4 27,5 28,4 16,4 3,1 3,2
€=0,9 22,5 18,2 26,9 28,8 2,2 1,4
e=11 24,3 25,3 30,3 16,8 15 1,8
e=14 26,3 20,8 25,8 23,2 0,6 3,3

Fonte: A autora.
4.7 CALORIMETRIA EXPLORATORIA DIFERENCIAL (DSC)

Os resultados obtidos para as analises por DSC para a liga AA7050, em
diferentes condi¢cdes de deformacgéo criogénica, realizadas com taxa constante de
10 °C/min de 50° C a 450 °C, séo apresentados na Figura 4.35, a seguir. O objetivo

destas andlises térmicas é identificar as transformacgfes de fases ocorridas, bem
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como sua respectiva temperatura. Além disso, essas analises foram realizadas apés

o envelhecimento natural das amostras, em tempos superiores a 1000 horas.

Figura 4.35 — Curvas de DSC obtidas para as amostras sem deformacdo e com deformacao
criogénica em diferentes niveis. Taxa de aquecimento: 10 °C/min.
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Fonte: A autora.

Os resultados de DSC, apresentados na Figura 4.35, indicam pelo menos
quatro picos distintos, nos quais ocorreu algum tipo de transformacao de fase. Os
resultados obtidos apontam semelhancas com os estudos conduzidos por Li e
Starink (75), com ligas de composicdo proxima a AA7050. Como as amostras
analisadas ja estavam envelhecidas naturalmente até a estabilizacdo (acima de
1000 horas), os picos marcados na area A s&o, provavelmente, referentes a
dissolucéo das zonas GP e/ou dos precipitados metaestaveis n’, visto que é uma
reacdo do tipo endotérmica, entre 100 °C e 150 °C (75, 76). A ocorréncia deste tipo
de reacdo em temperaturas relativamente baixas esta associada com a baixa
estabilidade das zonas GP em relacdo a fase n’ (10, 75, 76). Por outro lado, na

regido demarcada por B, os picos exotérmicos indicam a precipitacdo da fase n e n’,
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na faixa de 170 °C a 240 °C, a qual ocorre logo apés a dissolu¢do de precipitados
metaestaveis (75).

Nota-se, também, na Figura 4.35 que a deformacao resulta em alteracdes na
curva de DSC. Analisando-se a curva da amostra sem deformacéo, observa-se, em
relacdo as demais, que houve alteracdo na forma e na magnitude dos picos na
regido B, ou seja, faixa de temperatura em que ocorre a precipitacdo da fase n’. Nas
amostras deformadas, esse pico aparece em temperaturas mais baixas e sdo mais
bem definidos e intensos (75). Isso pode estar associado com a introducdo de
defeitos durante a deformacéo plastica (aumento da difusividade), o que conduz ao
aumento no numero de sitios para nucleacdo e crescimento de particulas de
segunda fase. Como nas amostras deformadas existem mais sitios, a transformacao
de fase é adiantada em relacdo ao material sem deformacéo.

Por outro lado, na regido C podem estar ocorrendo fendmenos de
crescimento de particulas da fase n’ que precipitaram na regido B. Além disso, com
o fornecimento de energia térmica, ocorre a dissolucdo desses precipitados
metaestaveis em temperaturas proximas de 400 °C (75, 76). Alguns autores indicam,
também, que pode ocorrer a formagdo da fase S (Al,CuMg) a partir de 400 °C,
aproximadamente, com sua posterior fusao préximo de 500 °C (75).

De um modo geral, como foi discutido anteriormente, a presenca tanto de
zonas GP, como da fase metaestavel n’, conduzem a um aumento na resisténcia
mecanica durante a deformacédo plastica, por reduzirem o livre caminho médio das
discordancias. Na liga AA7050, em especial, o aumento na densidade de
discordancias reduz a ocorréncia de eventos de aniquilagdo durante o seu
deslizamento, suprimindo parcialmente a recuperacdo dinadmica durante a
deformacdo plastica. Isto se reflete em aumento de resisténcia mecanica,
concomitantemente com a ductilidade. Associando-se esses fenG6menos com a
deformagé&o criogénica anterior ao envelhecimento natural, pode-se afirmar que uma
populacdo ainda maior de zonas GP e n’ estardo presentes, intensificando esses

efeitos.

4.8 DIFRACAO DE RAIOS X (DRX)

Foram conduzidas anélises por DRX, tanto das amostras deformadas

criogenicamente, como da amostra sem deformacéo, na secdo longitudinal. Nesta
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andlise, as amostras encontravam-se envelhecidas naturalmente por tempos
superiores a estabilizacdo (acima de 1000 horas). A Figura 4.36 mostra 0s
difratogramas obtidos para essas amostras.

Figura 4.36 — Difratogramas de DRX das amostras sem deformagdo e submetidas a laminacdo
criogénica, com envelhecimento natural (acima de 1000 horas). Secéo longitudinal.
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Fonte: A autora.

Nos difratogramas da Figura 4.36 foram identificados picos de aluminio (a-
Al). As particulas da fase MgZn, possuem dimensdes da ordem de nanémetros, ndo
sendo possivel identifica-las por picos no difratograma. As demais fases, tais como
Al,CuMg, Al,ZnsMgs e AlZnMgCu, também nado apareceram no difratograma em
funcdo do tamanho de particula pequeno e da baixa fracdo volumétrica. Nota-se
que, conforme o grau de deformacédo, os picos variaram de intensidade. Para a
amostra sem deformacgéo (¢ = 0), o pico referente ao plano (200) foi 0 mais intenso.
Além disso, observam-se dubletos em todos os picos, o que esta relacionado com
intensa recristalizacéo. Isto é verdadeiro para a liga AA7050, pois como mostrado na
Figura 3.1, sua microestrutura é composta de graos finos e alguns graos grosseiros,
sendo estes Ultimos oriundos de uma recristalizacdo secundaria na laminacdo a
guente (tratamento T7451).

Entretanto, para as demais amostras analisadas, o pico (111) foi o mais

intenso, principalmente para a amostra com € = 0,5. A liga AA7050 possui estrutura
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do tipo CFC, entdo durante a deformacao plastica as discordancias deslizam sobre
os planos de maxima densidade atémica, pertencentes a familia {111}. Isto indica
que para este grau de deformacado, provavelmente esses planos tenham sido os
mais solicitados, de forma que as subestruturas formadas também possuem planos
(111), intensificando o sinal obtido na difracdo. Em outras palavras, a subdivisdo dos
grdos no grau mais baixo de deformacao gerou textura cristalogréfica pela rotacéo
de grdos na direcdo da laminacao, ou seja, na direcdo [110] (textura em chapa). Em
contrapartida, a intensidade do plano (220) foi bastante reduzida, indicando que
possam ter ocorrido rotagbes dos cristais anteriormente orientados nessa dire¢éo,
para a direcdo [110], intensificando o plano (111). Considerando-se que a
microestrutura inicial da liga AA7050 possui uma distribuicdo bimodal de tamanho de
grdo, no grau mais baixo de deformacdo, os grdos mais grosseiros foram mais
solicitados do que os mais finos, por serem menos resistentes, facilitando os
deslizamentos de discordancias em planos e dire¢cdes especificas, obtendo-se a
textura cristalografica.

Para maiores graus de deformacéo, observa-se uma tendéncia semelhante,
apenas com a reducao da intensidade do pico (111) e um aumento da intensidade
do pico (200). Provavelmente, para maiores graus de reducdo, houve deformacao
mais intensa dos grdos mais finos, ao invés dos graos mais grosseiros presentes na
microestrutura inicial da liga AA7050 (ver Figura 3.1). A técnica de DRX é util para
determinacdo qualitativa de textura cristalografica, porém milhares de grdos sao
analisados simultaneamente. Para confirmar e quantificar a textura obtida nestas
amostras a técnica de difracdo de elétrons retroespalhados associada a MEV seria

mais adequada, permitindo a identificacdo individual de orientacéo dos graos.
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5 CONCLUSOES

As principais conclusdes deste trabalho séo:

1) A caracterizacdo microestrutural revelou um refino de grdo, o qual foi mais intenso
para maiores graus de reducdo na laminagdo criogénica. Além disso, notou-se um

alongamento dos gréos na dire¢ao de laminagéo;

2) O estudo da cinética de envelhecimento natural indicou a formacgédo de zonas GP
nas primeiras 10 horas de envelhecimento natural, pois a dureza do material sem
deformacéo aumentou em 30% neste periodo. O expoente de Avrami obtido foi igual
a 0,828, indicando que a precipitacdo ocorre em discordancias nos primordios do

envelhecimento natural.

3) A dureza do material processado atingiu um valor cerca de 80% maior apés 1000
horas do que o material inicial sem envelhecimento. Independentemente do grau de
deformacédo, todas as amostras convergiram para um valor préximo de dureza em
1000 horas. Notou-se, também, que para os dois maiores graus de reducao (¢ = 1,1
e € = 1,4), houve uma competicdo entre a recuperacao estatica e a precipitacdo, nas

10 horas iniciais de envelhecimento natural;

4) Para maiores graus de deformacdo na laminacdo criogénica, maior foi a
resisténcia mecanica atingida. Os resultados também indicam que para maiores
graus de deformacédo (¢ = 1,1 e € = 1,4) o envelhecimento natural ndo afetou as
propriedades mecéanicas sob tracao significativamente. Por outro lado, para menores
graus de reducéo, o aumento da resisténcia mecanica foi mais significativo. Para a
amostra inicial, o limite de escoamento aumentou em 153% com 1000 horas de
envelhecimento natural. A amostra com ¢ = 0,5 e 1000 horas de envelhecimento
apresentou um limite de escoamento 323% maior do o material inicial solubilizado.
Além disso, dentre todas as condi¢cfes estudadas, esta obteve o maior alongamento
total (15%). Dessa forma, esta combinacdo de deformacdo criogénica e tempo de
envelhecimento natural (¢ = 0,5 e 1000 horas) séo consideradas as melhores, pois

houve aumento simultdneo de resisténcia e ductilidade.
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5) Em relacdo ao material na condicdo encontrada comercialmente (T7451), a
amostra submetida a laminagdo criogénica (¢ = 0,5) e envelhecimento natural (1000
horas) apresentou maior limite de escoamento. Ja a amostra laminada a frio (¢ = 0,5)
sem envelhecimento natural, apresentou um limite de escoamento 10% menor do
que a amostra laminada criogenicamente e, também, um alongamento menor. De
um modo geral, a laminacdo criogénica mostrou-se vantajosa para aumentar
simultaneamente a resisténcia e a ductilidade, em funcdo da fina dispersdo de
particulas de segunda fase e do refino de grédo, suprimindo parcialmente a

recuperacdo dinamica.

6) A analise das superficies de fratura revelou que a fratura é tipicamente ductil,
devido a presenca de numerosos “dimples” formados ao redor das particulas e dos
aglomerados de particulas. Além disso, constatou-se pela analise por EDS que as
provaveis particulas sdo da fase insoluvel Al;Cu,Fe e das fases Al,ZnzMgs,
AlZnMgCu e Al,CuMg. A fase MgZn,, apesar de estar presente em maior fracdo
volumétrica, possui dimensdes na ordem de nandmetros, ndo sendo visualizadas na

superficie de fratura.

7) Na extracdo de precipitados ndo foi possivel determinar a fracdo volumétrica,
apenas fazer uma analise qualitativa dos precipitados presentes, confirmando o que

ja havia sido observado nas analises por EDS das superficies de fratura.

8) Nas andlises térmicas por DSC confirmou-se que ocorre a formacao de zonas GP
e da fase metaestavel n’ no envelhecimento natural, concordando com a literatura.
Além disso, a deformacédo plastica promove alterac6es na forma da curva de DSC,

indicando um aumento na quantidade de sitios para nucleacdo dessas fases.

9) As difracdes de raios X indicaram textura cristalogréfica na direcdo [110] para a
amostra com menor grau de deformacdo, pois o pico (111) intensificou-se em
relacdo as demais. Isto foi associado com a direcdo de laminacéo e a distribuicao

bimodal de tamanho de grao do material inicial.
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6 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

a) Comparar as variagdes de propriedades mecanicas obtidas entre a laminacéo a

frio e a laminacé&o criogénica, seguidas de envelhecimento natural,

b) Estudar a influéncia de diferentes tratamentos de solubilizacdo no posterior

envelhecimento natural, tais como tratamentos multi-etapas;

c) Apdbs a laminacdo criogénica submeter a liga ao envelhecimento artificial em
diferentes temperaturas e, com os dados obtidos de fracdo transformada, construir

um diagrama TTT;

d) Estudar a recuperacdo e recristalizacdo das amostras laminadas

criogenicamente e envelhecidas naturalmente.
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