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RESUMO

As ligas da série 7XXX, da classe AA7050, a base de Al-Zn-Mg-Cu, sdo muito utilizadas na
indUstria aeroespacial, em estruturas de fuselagem e componentes sob alta tensdo de
carregamento, devido a sua alta relagdo entre resisténcia mecénica e densidade, além de sua
resisténcia a corrosdo. O aumento da resisténcia destas ligas € obtido por tratamento térmico
de solubilizacdo e envelhecimento, através da precipitacdo de uma fase fina e homogénea,
proveniente da propria composicdo quimica. Neste contexto, o presente trabalho teve como
objetivo principal realizar a caracterizacdo microestrutural de uma liga de aluminio AA7050,
submetida a diferentes tratamentos térmicos de envelhecimento nas condi¢des T7451, T6 e
T614-65. Desse modo, fez-se o uso de diferentes técnicas de caracterizacdo entre elas
Microscopia Otica (MO), Microscopia Eletronica de Varredura (MEV), Microscopia de Forca
Atémica (AFM), Extracdo de Particulas de segunda fase, Difracdo de Raios X (DRX) e
Microscopia Eletronica de Transmissdo. Consequentemente, avaliou-se qual condicdo
apresenta maior precipitacdo de fases endurecedoras que sdo responsaveis pelo aumento de
resisténcia da liga. Os resultados mais significativos foram obtidos por MET onde foi possivel
determinar a morfologia das zonas GPII presentes na forma acicular (needles) com tamanho
aproximado de 30nm na condicdo T6 e 10nm na condi¢do T614-65. A fase metaestavel n° foi
identificada na forma de plaquetas finas (platelets) nas condi¢des T7451, T6 e T614-65 com
tamanho aproximado de 50nm, 20nm e 10nm respectivamente. A rugosidade superficial
obtida por AFM revelou que a condicdo T614-65 apresenta maior rugosidade superficial
(Ra=14,87nm) quando comparado as condi¢cdes T7451(Ra=7,65nm) e T6 (Ra=8,35nm),
indicando maior densidade de particulas de pequena dimensdo distribuida homogeneamente
na matriz da liga de aluminio.

Palavras-chave: Aluminio AA7050, Precipitacdo Secundaria, Envelhecimento Interrompido.



ABSTRACT

The AA7050 class from the 7XXX series alloys based on Al-Zn-Mg-Cu are widely used in
aerospace structures and fuselage components, when the same are subjected to high stress
loading due to its high ratio mechanical strength to density, in addition, to its corrosion
resistance. The increased resistance of these alloys is obtained by heat treatment that involves
solution treatment and ageing followed precipitation of a fine and homogeneous phase from
the own chemical composition. In this, the present study aimed to perform the of AA7050
aluminum alloy microstructural characterization with different ageing heat treatment from the
T7451, T6 and T614-65 conditions. Thus, different characterization techniques from the
Optical Microscopy (OM), Scanning Electron Microscopy (SEM), Atomic Force Microscopy
(AFM), Extraction of second phase particles, X-ray Diffraction (XRD) and Transmission
Electron Microscopy (TEM) were used. It was evaluated which condition results is higher
precipitation hardening phases that are responsible for the increased resistance of the alloy.
The most significant results were obtained by TEM where it was possible to determine the
morphology of the GPII zones in needles form with approximate size of 30nm and 10nm for
both T6 and T614-65 conditions, respectively. Moreover, the metastable n' phase was
identified in platelets form in the T7451, T6 and T614-65 conditions with approximate size of
50nm, 20nm and 10nm, respectively. The surface roughness analyses obtained by AFM have
revealed that the T614-65 condition has higher surface roughness (Ra=14,87nm) when
compared to the T7451 (Ra=7,65nm) and T6 (Ra=8,35nm) conditions. Indicating in this case,
a higher density of small particles homogeneously distributed in the T614-65 aluminum alloy
matrix.

Key-words: AA7050 aluminum alloy, Secondary precipitation, Interrupted ageing.
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1 INTRODUCAO

O aluminio é o metal mais jovem usado em escala industrial, sua producdo atual
supera a soma de todos 0s outros metais ndo ferrosos. Suas caracteristicas permitem que ele
tenha uma diversa gama de aplicacGes. Tais como no segmento de embalagens, transportes,
eletricidade, construgdo civil, bens de consumo, méquinas e equipamentos entre outros. [1]

As ligas da série 7XXX, a base de Al-Zn-Mg-Cu, largamente utilizadas na industria
aeroespacial. O aumento de resisténcia nessas ligas se da por meio da precipitacdo de uma
fase fina e homogénea, proveniente da prépria composicdo, em um processo de tratamento
térmico chamado envelhecimento. Assim, as zonas Guinier Preston (GP) que sdo um
aglomerado pequeno de 4tomos de soluto coerentes com matriz e os precipitados n° (MgZny)
semicoerente e 1 (MgZny) incoerente com a matriz, sdo as principais fases presentes nas ligas
da série 7XXX e a fase 1’ € a principal responsavel pelo aumento de resisténcia. [1, 25, 43]

Dessa maneira condi¢Ges de nucleagédo, temperatura e tempo de envelhecimento séo os
responsaveis pela variagdo na formacdo final dos precipitados, podendo ser realizado em
varias etapas como um meio para modificar tamanho, morfologia, distribuicdo, quantidade,
composicdo quimica das particulas de precipitados, podendo resultar em melhoras nas
propriedades mecanicas. [1-7]

O tratamento na condicdo T7451, de uso corrente na industria aeronautica € um
tratamento térmico artificial com primeira etapa a 110°C, seguido de um tratamento
secundario em temperatura mais elevada, a 175°C. Esse tratamento apresenta um aumento de
resisténcia a corrosao sob tensdo, embora apresente um déficit em propriedades de tracdo em
relacdo as obtidas pelo tratamento de envelhecimento em Unica etapa a 130°C, tratamento
térmico de envelhecimento na condicdo T6. [31]

Além disso, a precipitacdo secundaria pode ser utilizada para melhorar propriedades
mecanicas, através da utilizacdo dos chamados procedimentos de envelhecimento
interrompidos. Tais processos envolvem a interrup¢do de um tratamento padrdo T6 a 130°C
por um envelhecimento em baixa temperatura, nesse caso 65°C, chamado tratamento T614-65.
[31, 57, 67]

O envelhecimento simples a 130°C tem o objetivo de promover a formacdo de zonas GP,
e o duplo envelhecimento a 65°C ocorre a formacdo de particulas 1’ provenientes das zonas
GP. O tratamento térmico de duplo envelhecimento ajuda a promover a precipitacdo da fase
n’, responsavel pelo endurecimento dessa liga. Resultando em melhorias significativas em

propriedades de tracdo e tenacidade a fratura. [31,57, 67]
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1.1 OBJETIVO GERAL

O objetivo do presente trabalho foi identificar as fases presentes e caracterizar a
microestrutura de trés tratamentos térmicos de envelhecimento nas condigdes: T7451 “como
recebido”, T6 tratamento térmico de envelhecimento simples e T614-65 com tratamento

térmico de envelhecimento interrompido.

1.1.1 Objetivos Especificos

A caracterizagdo microestrutural foi realizada com base na morfologia, tamanho,
distribuicdo, quantidade e composicdo quimica das particulas de segunda fase presentes.
Utilizando as seguintes técnicas de caracterizagao:

- Microscopia Otica (MO) — primeira avaliagio microestrutural;

- Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) - investigar alteragdes, distribuicéo,
identificacdo e quantificacdo das fases.

- Microscopia de Forca Atdmica (AFM) — determinar rugosidade superficial;

- Extracdo de particulas de segunda fase - determinar a morfologia e composi¢do quimica das
particulas de segunda fase.

- Difracdo de Raios X (DRX) - identificacdo das fases presentes.

- Microscopia Eletrénica de Transmissdo (MET) - caracterizar 0s precipitados nanométricos.

- Testes de dureza — Determinar tempo e temperatura de envelhecimento para obter condi¢cdes
T6 e T14-65 subenvelhecidas.

Desse modo, avaliar qual condicdo de envelhecimento promove maior distribuicdo de
precipitados endurecedores. Como aplicacdo estrutural sugere-se que este tratamento possa

ser utilizado em ligas de uso aeronautico.
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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 e um dos metais nao
ferrosos mais produzidos no mundo e sua utilizacdo tornou-se possivel e viavel gragas a sua
disponibilidade, a evolugdo dos processos de fabricagdo e tratamentos térmicos. [1]

Atualmente, toda a producdo de aluminio baseia-se na técnica desenvolvida
independentemente por Charles Hall, em Ohio e Paul Heroult, na Franca, em 1886. Esse
processo, conhecido por Hall-Heroult, consiste na reducdo de alumina (6xido de aluminio,
Al,O3) encontrada no mineral bauxita, através da sua dissolugdo em um banho de criolita
(hexafluoraluminato de sodio, NasAlFs), pelo qual uma corrente elétrica passa para eletrolisar
a alumina dissolvida, liberando oxigénio que reage no eletrodo de carbono (anodo), enquanto
aluminio metalico é depositado e removido no outro eletrodo (catodo). [1, 2]

O aluminio e suas ligas sdo caracterizados por sua densidade relativamente baixa
(2,7g/cm®), condutividades elétrica e térmica elevadas, e alta resisténcia a corroso em alguns
ambientes comuns, incluindo a atmosfera ambiente. Muitas dessas ligas sdo conformadas com
facilidade em virtude das suas elevadas ductilidades. Resistente & corrosdo atmosférica,
corrosdo em meio aquoso (inclusive agua salgada), 6leos e diversos produtos solventes. N&o é
ferromagnético (caracteristica importante para aplicacGes eletroeletronicas). A resisténcia
mecanica do aluminio puro é baixa (~90MPa), entretanto, sdo empregados alguns
mecanismos de endurecimento. A principal limitacdo do aluminio é a sua baixa temperatura
de fusdo (660°C), o que, limita a temperatura de trabalho destas ligas. [1, 2]

As ligas de aluminio respondem efetivamente aos mecanismos de endurecimento,
podendo atingir até 30 vezes a resisténcia mecanica do metal em sua forma pura. Aliada ao
baixo peso especifico, a boa usinabilidade e a alta resisténcia a corroséo, estas propriedades o

tornam um material atraente para a inddstria aeronautica. [3]
2.1.1 Designacdo de Tratamento Térmico para as Ligas de Aluminio
O sistema de designacdo € alfa numérico e recebe a seguinte designacdo: as letras

usadas séo F, O, H, We T. [4-6]

Classificacao de tipos de tratamentos, adotada pela Aluminium Association (AA):
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F = como fabricado: aplica-se aos produtos resultantes de conformagdo mecénica (laminacao,
extrusao e outros).
O = recozido: aplica-se aos produtos inicialmente trabalhados e depois recozidos para obter a
resisténcia mecanica mais baixa, e aos produtos fundidos que sdo recozidos com o objetivo de
aumentar a ductilidade e a estabilidade dimensional.
W = solubilizado: témpera instavel aplicavel somente as ligas que envelhecem
espontaneamente na temperatura ambiente (envelhecimento natural) ap6s solubilizacdo. Esta
designacdo é especificamente usada quando o periodo de envelhecimento natural é indicado,
como por exemplo, no caso de W lhora.
T = termicamente tratado para produzir témperas estaveis diferentes de F, O ou H: aplica-se
aos produtos que sdo termicamente tratados, com ou sem deformacdo suplementar, para
produzir témperas estaveis.

A letra T é sempre seguida por um ou mais digitos. Um periodo de envelhecimento
natural pode ocorrer entre as operagdes relacionadas para as témperas T. [6-8]
T1 — resfriado bruscamente ap0s um processo de conformacdo a quente e envelhecido
naturalmente;
T2 — resfriado bruscamente apds um processo de conformacdo a quente, encruado e
envelhecido naturalmente;
T3 —solubilizado, encruado e envelhecido naturalmente;
T4 — solubilizado e envelhecido naturalmente;
T5 — resfriado bruscamente apOs processo de conformacdo a quente e envelhecido
artificialmente;
T6 — solubilizado e envelhecido artificialmente;
T7 —solubilizado e superenvelhecido;
T8 — solubilizado, encruado e envelhecido artificialmente;
T9 — solubilizado, envelhecido artificialmente e encruado;
T10 - resfriado bruscamente apds um processo de conformacdo a quente, encruado e

envelhecido artificialmente.
2.1.2 Classificacao das Ligas de Aluminio
As ligas de aluminio sdo classificadas, basicamente, em dois grandes grupos que

compreendem as ligas trabalhaveis e as ligas fundidas. Cada uma dessas categorias possui

subclassificacbes baseadas em mecanismos priméarios de desenvolvimento de propriedades,
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tais como resposta a diferentes tratamentos térmicos e mecénicos. A AA determinou um
sistema de classificagdo amplamente aceito para ligas de aluminio, empregando diferentes
nomenclaturas para ligas fundidas e trabalhaveis. [1, 8]

O sistema de designacdo, apresentado pela AA, para 0s materiais trabalhados é
composto de quatro digitos. O primeiro classifica a liga pela série de acordo com o principal
elemento adicionado; o segundo, se diferente de zero, indica a modificacdo na liga béasica; e o
terceiro e o quarto indicam para o aluminio o teor minimo deste metal, e, para as ligas,
identificam as de composicdo especifica. A Tabela 1 mostra a designa¢do do aluminio quando
trabalhado:

Tabela 1 — Sistema de designacédo do aluminio e ligas de aluminio trabalhado.

ALUMINIO E SUAS LIGAS TRABALHAVEIS

Designacéo da série Indicacdo da composicao
IXXX Minimo 99,00% de aluminio
2XXX Cobre
3XXX Manganés
4AXXX Silicio
5XXX Magnésio
BXXX Magnésio e silicio
TXXX Zinco
8XXX Outros elementos
OXXX Série ndo utilizada

Fonte: AA - “Alloy and temper Designation System for Aluminum — AA H35.1” — Aluminum Association,
E.U.A., 2000.

Os materiais para fundicdo sdo designados com trés digitos separados de um quarto
digito por um ponto. O primeiro digito indica a liga pela série de acordo com o elemento
principal adicionado; o segundo e o terceiro digitos caracterizam as ligas de composicao
especifica; e o quarto, que segue o ponto, indica: se for digito 0, peca fundida em moldes, se
for digito 1, material na forma de lingote [1, 8]. A Tabela 2 mostra a designacao do aluminio e

suas ligas quando fundido:
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Tabela 2 — Sistema de designacao do aluminio e ligas de aluminio fundido.

ALUMINIO E SUAS LIGAS FUNDIDAS

Designacao da série Indicacdo da composicao
1XX.X Minimo 99,00% de aluminio
2XX.X Cobre
3XX.X Silicio com adi¢6es de Cobre e/ou Magnésio
4XX.X Silicio
5XX.X Magnesio
BXX.X Série ndo utilizada
TXX.X Zinco
8XX.X Estanho
9XX.X Outros elementos

Fonte: AA - “Alloy and temper Designation System for Aluminum — AA H35.1” — Aluminum Association,
E.U.A., 2000.

De acordo com ASTM Handbook (1990a) as ligas de aluminio podem ser classificadas
da seguinte maneira:

Série 1XXX - Composta por aluminio puro, ndo ligado. Os materiais desta familia
caracterizam-se por possuirem as menores propriedades mecanicas, porem possuem maior
condutividade térmica e elétrica, e também maior conformabilidade plastica. [1, 9]

Série 2XXX - Esta serie de ligas de aluminio tem como principal elemento de liga o
cobre, e as principais caracteristicas desta familia sdo: maior resisténcia (na condi¢do T6),
reduzida taxa de propagacdo de Trincas (na condicdo T4), resisténcia térmica e facilidade de
usinagem. [1, 9]

O cobre se apresenta sob a forma de Al,CuMg (se houver adi¢cGes de magnésio) ou
Al,Cu. Os precipitados Al;Cu,Fe e (Mn,Fe)sSiAlj, ricos em ferro sdo geralmente as Unicas
fases nas quais este elemento aparece, sendo que a forma Al;Cu,Fe é a mais comum. [10]

Série 3XXX - Contém como elemento béasico de liga 0 manganés. A liga 3003 ¢ a liga
de aluminio mais representativa desta série, pois a adi¢do de cobre aumenta um pouco o limite
de resisténcia, e juntamente com a adi¢do de ferro possibilita a obtencdo de uma estrutura
granular mais fina. [1, 9]

Se o teor deste elemento for suficientemente alto para promover supersaturacdo, entao
a precipitacdo de manganés ocorre sob a forma de dispersdides (Mn,Fe)Als. Dependendo do
teor dos elementos de liga, outra fase pode ser formada: (Mn,Fe)3SiAl;, . [10]

Série 4AXXX - As ligas de aluminio desta série se subdividem em duas categorias:
baixo teor de silicio (abaixo de 2% com ou sem manganés) e alto teor de silicio (5 a 13%,

com uma grande variedade de elementos adicionais de liga). As de baixo teor sdo utilizadas
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na confeccdo de utensilios domésticos e as de alto teor sdo utilizadas na fabricacdo de
trocadores de calor. [1, 9]

Série 5XXX - As ligas de aluminio industriais desta série raramente contém mais do
que 5% de Magnésio, pois além deste limite a estabilidade destas ligas decresce,
particularmente sob influéncia da temperatura. Possuem como propriedades mecanicas de
destaque: excelente soldabilidade, alta resisténcia a corrosdo, mesmo nas regides soldadas e
boa conformabilidade a frio. [1, 9]. Quando seu teor é superior a 3,5%, 0 excedente precipita
na forma MgsAlg. [10]

Série 6XXX - Contém como elementos de liga silicio e Magnésio. Sdo caracterizadas
pelas seguintes propriedades mecénicas: grande aptiddo para trabalho a quente (extrusao,
laminacdo, forjamento), boa resisténcia a corrosdo atmosférica (nivel de propriedades
mecanicas que pode ser incrementado pela adicdo de silicio), boa soldabilidade (arco e
brazagem), boa conformabilidade a frio e para tratamento de superficies (anodizacao). [1, 9]

A fase precipitada é a Mg.Si, as fases ricas em ferro nesta série sdo Fe;SiAli; ou
Fe,SiAlg. Se manganés e cromo estiverem presentes entdo a fase estavel € Fes;SiAl, [10].

Série 7XXX — As ligas de aluminio desta serie sdo aquelas que possuem maiores
resisténcias mecanicas, e sdo subdivididas em duas categorias: com ou sem adic¢ao de cobre.
[1, 9]

Entre as ligas de aluminio da série 7XXX (Al-Zn) destacam-se os subgrupos Al-Zn-
Mg e Al-Zn-Mg-Cu. Assim como as ligas Al-Cu e Al-Mg-Si, sdo ligas endureciveis por
precipitacdo, ou seja, mediante tratamento térmico controlado em condicGes especificas,
geralmente de solubilizacdo e envelhecimento, apresentam ganhos significativos de dureza.
Encontram sua principal aplicacdo na fabricacdo de avifes, uma vez que essas ligas de
aluminio da série 7XXX sdo aquelas que atingem os niveis mais elevados de resisténcia
mecanica entre as ligas de aluminio. [11]

Para as ligas de aluminio da série 7XXX, diversos tipos de precipitados podem ser
formados de acordo com a composi¢do quimica e o tratamento térmico adotado, como mostra
a Tabela 3. [12]
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Tabela 3 - Principais fases constituintes presentes nas ligas de Aluminio da série 7XXX.

Possiveis fases constituintes

Liga Bruto de fusdo Estado Tratado
TXXX a-Al(FeCrSi), Al,CuMgZzn, Al,CuMg, Mg,Si, Al;Cu,Fe,
A|7CU2FG Mang, (X-A'(FGCI’Si), A|18Mggcr2

Fonte: ASM Metals Handbook. Metallography And Microstructures. v. 9. ASM International Handbook
Committee, 2004.

As fases correspondentes a situacdo de equilibrio nessas ligas de aluminio sdo MgZn,
(M), MgsZnsAl, (T) e AlLCuMg (S). O zinco esta presente em teores entre 1 e 8% e
geralmente é o elemento presente em maior quantidade na composicdo quimica das ligas de
aluminio desta série. [7, 10, 13]

Quando o teor de zinco é superior ao de magnésio, a sequéncia de precipitacdo tende a
formacdo da fase estavel MgZn, (n). Por outro lado, se o teor de magnésio for superior ao teor
de zinco a sequéncia levara a formacdo da fase MgsZnsAl, (T). Se cobre for adicionado, o
teor de elementos de liga geralmente segue a seguinte sequéncia: Zn>Mg>Cu. Se o teor de
cobre for superior a0 de magnésio a sequéncia de precipitacdo tende a formacdo da fase
Al,CuMg (S). [10, 13]

As ligas de aluminio com adicdo de cobre sdo as mais resistentes que podem ser
produzidas, em termos de resisténcia mecénica, na condicdo T6, ou seja, Unica etapa de
envelhecimento. S8o largamente utilizadas na inddstria aeroespacial, na fabricacdo de moldes
para conformacdo de termoplasticos e em estruturas onde se necessita de leveza e alta
resisténcia mecanica. [14]

Série 8XXX - A adicdo simultanea de ferro, silicio e litio proporcionam graos mais
refinados e limites de resisténcia melhorados. Com a estrutura granular refinada e boa
isotropia, estas ligas apresentam boa conformabilidade, especialmente em condi¢bes de

grande dificuldade (produtos muito finos, com espessuras entre 50-200 p). [1, 9, 14]

2.2 ENDURECIMENTO POR PRECIPITACAO

A resisténcia mecanica das ligas endurecidas por precipitacdo € governada pelas
interacdes das discordancias com os precipitados de segunda fase formados durante o
tratamento térmico de envelhecimento. Os obstaculos para 0 movimento das discordancias
nessas ligas sdo os campos de tensdo gerados ao redor dos precipitados e dos aglomerados

atbmicos que antecedem a formacdo dos mesmos, conhecidos como zonas Guinier-Preston,
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ou simplesmente zonas GP, em homenagem aos pesquisadores André Guinier e George
Dawson Preston responsaveis pela descoberta dessas estruturas [15, 16].

Quando uma discordancia encontra um precipitado, esta podera apresentar diferentes
comportamentos dependendo das propriedades do mesmo. Se o precipitado for coerente com
a matriz, a discordancia consumira energia para cisalha-lo e continuar sua trajetéria, como

apresentado pela Figura 2.1.

Figura 2.1 — Particulas da fase y* (NizAl) cisalhadas por inimeras discordancias, na liga NiygCreAl, envelhecida
a 750°C por 540 horas com 2% de deformacéo. Imagem obtida por MET.

Fonte: MEYERS, M.; CHAWLA, K. Mechanical Behavior of Materials, 2° ed., New York: Cambridge
University Press, 2009.

Em contrapartida, se o precipitado for incoerente com a matriz a discordancia ira
consumir energia para transp6-lo de acordo com o mecanismo proposto por Orowan, onde as
discordancias que interagem com os precipitados de interface incoerente podem ser curvadas
a ponto de envolverem as particulas de precipitados, formando anéis de discordancias (16,
17), propde-se que a tensdo cisalhante necessaria para curvar a discordancia seja proporcional
a distancia entre as particulas. A Figura 2.2 mostra uma imagem obtida por MET, do
mecanismo de interacdo entre discordancias e particulas de precipitados incoerentes,

sugeridas por Orowan.
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Figura 2.2 — Imagem obtida por MET mostrando o mecanismo de interacdo entre discordancias e particulas e
precipitados incoerentes, sugerida por Orowan.
N -y ' -

-" LA

-~ sy —

Fonte: MEYERS, M.; CHAWLA, K. Mechanical Behavior of Materials, 2° ed., New York: Cambridge
University Press, 2009.

Nos estagios iniciais dos processos de precipitacdo as particulas sdo pequenas,
coerentes com a matriz e deformaveis, deste modo, as discordancias sdo capazes de cisalha-
las. Posteriormente, em estagios mais avancados da precipitacdo, as particulas sdo maiores,
incoerentes com a matriz e ndo deformaveis. Nestes estagios o endurecimento deixa de ser
devido ao cisalhamento de precipitados e ocorre devido a interacdo entre precipitado e
discordancia sugerida por Orowan [15-16, 18].

A maior resisténcia ao movimento de discordancias, e consequentemente, a maior
resisténcia mecanica, é adquirida quando uma liga contém precipitados grandes o suficiente
para resistirem ao cisalhamento por discordancias e ainda finos e dispersos para ndo serem
facilmente transpostos pelo mecanismo de Orowan [15-16, 18].

O requisito geral para o endurecimento por precipitacdo da solucdo sélida
supersaturada é a formacdo de precipitados finamente dispersos, formados tanto no
envelhecimento natural como no artificial. O tratamento deve ser feito ndo somente abaixo da
temperatura de equilibrio solvus, mas também abaixo de uma regido de miscibilidade
metaestavel, caracterizada pela presenca de zonas GP [19], como apresentado na Figura 2.3
[20]. Dessa forma tem-se uma solucdo soOlida metaestavel em respeito as zonas GP, ndo
existindo essa formacdo acima dessa temperatura critica. Essa temperatura pode ser movida

para temperaturas maiores quando a concentracdo de vacancias aumenta, pois estas aceleram
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a formacdo dos aglomerados de soluto durante o resfriamento rapido e/ou atua como agregado

para nuclear nova fase.

Figura 2.3 — Diagrama de fase hipotético mostrando a linha de equilibrios solvus e a linha solvus da zona GP. A
faixa de AT, representa a regido de solubilizagdo, enquanto a faixa AT, é a regido de formacédo de precipitados
com zonas GP, para uma composicao dada pela linha vertical pontilhada.

Temperatura

Composigéao

Fonte: VASUDEVAN, A. K.; DOHERTY, R.D. Aluminum Alloys — Contemporary Research and
applications. [S.1]; Academic Press, 1989.

A nucleacdo dos precipitados pode ocorrer tanto homogeneamente (uniforme e nédo
preferencial) quanto heterogeneamente (preferencialmente) em lugares especificos como
contorno de grao, discordancias e vacancias. Muitos precipitados exigem sitios preferenciais
para nucleacdo heterogénea, todavia zonas GP e outros precipitados totalmente coerentes
nucleiam de maneira homogénea. [19]

Além do tamanho, distribuicdo e da quantidade de fase dispersa, a interface também é
um fator importante a ser considerado no aumento de resisténcia mecanica. A Figura 2.4

exemplifica esquematicamente as possiveis configuracdes de interfaces. [16]
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Figura 2.4 — Representagfo esquematica das possiveis interfaces entre o reticulado da matriz e da particula de
precipitado. Em (a) coerente; (b) semicoerente e (d) incoerente.

(a) (b) (c)

Fonte: MEYERS, M.; CHAWLA, K. Mechanical Behavior of Materials, 2° ed., New York: Cambridge
University Press, 2009.

Em geral, a interface dos precipitados é incoerente, ou seja, nenhum plano atémico da
particula possui correspondéncia com os planos da matriz (Figura 2.4c). Entretanto, a
interface pode ser do tipo coerente (Figura 2.4a) em algumas ligas e nos estagios iniciais de
nucleacdo, na qual todos os planos atdmicos possuem algum tipo de correspondéncia com a
matriz ou, ainda, semicoerente (Figura 2.4b). [7, 13, 16]

Frequentemente, na sequéncia do processo de envelhecimento ocorre um efeito de
“Zona Livre de Precipitacdo” (ZLP) no qual ndo ocorre precipitagdo em areas adjacentes aos
contornos de gréo de alto angulo. Esse efeito pode ser causado por dois fendmenos diferentes.
O primeiro ocorre quando a temperatura de envelhecimento esta acima da temperatura de
envelhecimento determinada pelo equilibrio de vacancias, porém abaixo de uma temperatura
em que haja excesso destas, fazendo com que as vacancias migrem para o grdo. Por
consequéncia a regido nao terd vacancias suficientes para promover a precipitacdo, gerando a
chamada ZLP livre de vacancias. [20- 21]

A segunda maneira ocorre quando a nucleacdo e o crescimento de fases em equilibrio
ocorrem nos contornos de grao, empobrecendo a regido adjacente de soluto, formando a ZLP
livre de soluto. Ambos os tipos de ZLP sdo minimizados com a diminui¢do da temperatura de
envelhecimento, que aumenta a supersaturacdo e a forca motriz para a decomposicdo
homogénea, enquanto diminui a taxa de difusdo, diminuindo a nucleacdo heterogénea e o
crescimento de fases em equilibrio. Essa é a razdo de existir tratamentos de envelhecimento
em duas temperaturas diferentes, uma mais baixa, que aumenta a densidade de precipitados e
minimiza a ZLP, seguida por uma mais alta que acelera o crescimento dos precipitados e sua
passagem para uma fase intermedidria de transicdo. [22]

As ZLP geram um efeito deletério nas propriedades mecanicas das ligas, pois

consistem em regies mais macias que matriz, gerando zonas de acimulo de deformacao,
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induzindo a uma fratura prematura do material. Pelo fato de o contorno de gréo ter um papel
importante na formagdo das ZLP, sdo empregadas baixas temperaturas de envelhecimento e
deformacbes prévias ao tratamento térmico a fim de minimizar seus efeitos prejudiciais.
Dessa maneira, as discordancias geradas servem de nucleo para a formagéo de precipitados,

competindo com o contorno de gréo. [22]

23 TRATAMENTO TERMICO

Os tratamentos térmicos tém por objetivo remover ou reduzir as segregacodes, produzir
estruturas estaveis e controlar certas caracteristicas metallrgicas tais como: propriedades
mecénicas, tamanho de grdo, estampabilidade, etc. [16]

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 [5, 12]. Controlando-se tempo e a temperatura dos tratamentos € possivel determinar
quais fases serdo formadas, quantidade, distribuicdo e influéncia nas propriedades da liga. [5,
16, 23, 24]

2.3.1 Tratamento de Solubilizagéo

Envolve o aquecimento da liga para a regido monofasica e manté-la ai durante um
tempo suficientemente para dissolver os precipitados existentes. [16] Nesta temperatura os
elementos de liga sdo solubilizados na matriz e os precipitados existentes, dissolvidos. [5, 16]
No entanto, os compostos intermetalicos oriundos da etapa de fundicdo do material
permanecem praticamente inalterados, uma vez que sdo, em grande parte, insollveis na
matriz. [25]

Na solubilizacdo, a temperatura € definida em funcdo da composicdo da liga,
temperaturas muito elevadas ( “overheating’) podem causar a formagao de liquido localizado,
como em interfaces e em contornos de grdo, devido as reacbes eutéticas. [5] Propriedades
mecanicas como limite de escoamento, ductilidade e tenacidade a fratura podem ser
comprometidas. Por outro lado, temperaturas mais baixas (“underheating”) podem ser
insuficientes para solubilizacdo das fases solUveis e nem sempre as propriedades mecéanicas
podem ser mantidas. [5]

O tempo deve ser suficiente para que ocorra toda dissolucdo das fases soliveis em

determinada temperatura, bem como a homogeneizagdo da solugdo solida supersaturada. [5,
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23-24]. O tempo adequado de solubilizagdo depende da microestrutura prévia do material a
ser solubilizado: quanto mais homogénea esta for, menor o tempo demandado. Placas finas
requerem apenas alguns minutos de tratamento de solubilizacdo ao passo que produtos
espessos obtidos por fundicdo requerem mais de vinte horas de tratamento. [26]

2.3.2 Resfriamento (Témpera)

Nesta etapa ocorre apds o tratamento de solubilizacdo e envolve o arrefecimento da
liga monofésica muito rapidamente a temperatura ambiente ou inferior de modo a que a
formacdo de precipitados estaveis é evitada. Assim, obtém-se uma solucdo sélida
supersaturada. [16]

Em temperaturas elevadas, o limite de solubilizacdo dos elementos de liga, bem como
a concentragdo de lacunas na estrutura cristalina, séo superiores ao limite de solubilizacéo e a
concentracdo de lacunas a temperatura ambiente. Ao submeter o material a um resfriamento
brusco suprime-se a difusdo atbmica e obtém-se uma solucdo solida supersaturada, e com
elevada concentracdo de lacunas a temperatura ambiente, que sdo essenciais para formacéo de
zonas GP. [5, 7, 16]

3.3.3 Envelhecimento Natural

Algumas ligas de aluminio apresentam consideravel aumento de resisténcia mecanica
devido ao envelhecimento natural que ocorre a temperatura ambiente, esse tipo de
precipitacdo ocorre em ligas da série 7XXX [5, 27], contendo cobre, algumas ligas da série
6XXX e todas as ligas da série 2XXX. As designacdes de tratamento térmico correspondentes
a este tipo de endurecimento sdo as T1, T2, T3 e T4. Essas ligas apresentam excelentes
propriedades de fadiga e tenacidade a fratura. [3]

O endurecimento devido ao envelhecimento natural ocorre em funcdo da rapida
formacdo de zonas GP a partir da solucdo sélida supersaturada e das lacunas retidas na
témpera. [3]

As propriedades adquiridas no envelhecimento natural para a liga da série 7XXX sao
menos estaveis que as adquiridas no envelhecimento artificial, e podem exibir alteracdes
significativas com o passar do tempo, podendo ser suprimido em temperaturas abaixo de -
40°C [3]. Apenas algumas zonas GPI conseguem adquirir um tamanho critico capaz de

continuar a crescer e se transformar em 1’, como mostra o fluxograma da Figura 2.5. [42]
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Para a liga AA7050 o maximo de endurecimento obtido no envelhecimento natural
estd associado com a interagdo de zonas GP e precipitados de fase n° e m com as

discordancias. [5, 13]

Figura 2.5 - Fluxograma ilustrando a sequéncia de precipitacdo de fases durante o envelhecimento artificial de
uma liga Al-Zn-Mg-Cu. A solugdo solida supersaturada (SSSS) obtida na témpera apds tratamento de
solubilizagdo da origem as zonas GPI e as zonas ricas em lacunas (ZRL). A maioria das zonas GPI ndo atinge
um tamanho critico para dar origem a fase 1’, ¢ acaba se dissolvendo na matriz. Algumas, porém, atingem o
tamanho de particula critico e se transformam em n’, que pode evoluir para 1.

GPI |¢ -| Dissolug&do

ssss |

ZRL|——|oPil ——" n ——| n

T = T

Fonte: HOWARD, R.; BOGH, N.; MACKENZIE, D.S. Heat Treating Processes and Equipment. In: TOTTEN,
G.E.; MACKENZIE, D.S. Handbook of Aluminum: Physical Metallurgy and Processes. v.1. Marcel Dekker,
New York, 2003. Cap. 19, pag. 888.

2.3.4 Envelhecimento Artificial

O envelhecimento artificial é geralmente realizado em temperaturas entre 100°C e
200°C, apresentando, portanto, maior cinética de reacdo e maior coeficiente de difusdo
atdbmica quando comparado ao envelhecimento natural [5, 26]. Este tipo de envelhecimento é
amplamente utilizado em ligas de aluminio [23, 24, 28]. Sendo um processo controlado de
formacdo de particulas de segunda fase a partir de uma solucdo solida supersaturada. A
solucdo solida supersaturada € obtida do tratamento térmico de solubilizacéo.

Nesta faixa de temperatura, a solucdo sélida supersaturada criada na témpera se
decompde a medida que os atomos de soluto se difundem, formando clusters proximo as
lacunas. Ap6s uma quantidade suficiente de &tomos se difundirem para essas regides, ocorre a
formacdo de precipitados coerentes com a matriz [26, 29].

Um campo de tensBes € entdo gerado ao redor dos precipitados devido a diferenca de
parametros de rede entre estes e a matriz. Conforme os precipitados crescem, as tensdes ao
redor dos mesmos intensificam e a matriz ndo consegue mais acomodar a diferenca de
parametros de rede: ocorre entdo perda parcial de coeréncia entre precipitado e matriz. A

medida que mais atomos de soluto migram para o precipitado e este atinge um determinado



33

tamanho, verifica-se perda total de coeréncia entre este e a matriz, e a fase de equilibrio é
formada [26, 29].

A determinacdo do tempo e da temperatura para se realizar o envelhecimento artificial
deve ser cautelosa. Precipitados grosseiros podem ser formados em tempos longos de
tratamentos em temperaturas elevadas, denominado superenvelhecimento. [5, 16, 29] Em
contra partida, um tratamento curto em temperatura elevada pode nuclear poucas particulas
pequenas, que ndao contribuem no aumento efetivo da resisténcia [5, 7]. Em outra situacdo
onde a temperatura € mais baixa, mas o tempo é relativamente longo, os precipitados
formados sdo pouco numerosos e grosseiros, ndo contribuindo para 0 aumento de resisténcia
[5, 16]. Para se obter um aumento significativo de resisténcia mecanica, a distribui¢éo e o
tamanho dos precipitados € um fator decisivo, dependente do tempo e temperatura de
tratamento. [16]

2.3.5 Envelhecimento Artificial em Duas Etapas

O modo mais utilizado de envelhecimento em ligas Al-Zn-Mg-Cu é o envelhecimento
em duas etapas, ou seja, 0 duplo envelhecimento. 1sso porque enquanto o interior dos gréos
pode desenvolver um tamanho e densidade de precipitados aceitavel, em regides proximas aos
contornos de grdo é formada uma zona livre de precipitados devido a aniquilacdo de lacunas
nos contornos dos grédos. Esta estrutura heterogénea possui baixa resisténcia mecanica e baixa
resisténcia a corroséo. [26]

O objetivo do primeiro envelhecimento (entre 100 °C e 110°C) é crescer zonas GP,
que sdo estaveis em temperaturas altas e que proporcionam locais favoraveis para a formacao
da fase meta estavel, n’, endurecedora. Durante o segundo envelhecimento (entre 150 °C e
160°C) a liga adquire as propriedades desejadas. [30-33]

Este tratamento térmico apresenta um déficit de aproximadamente 15% nas
propriedades mecanicas em relacdo as obtidas pelo tratamento T6, porém resulta em uma
melhor combinacdo entre resisténcia mecanica, resisténcia a corrosao e tenacidade a fratura
que a obtida quando se realiza o envelhecimento em apenas uma Unica etapa.

Dos varios efeitos do envelhecimento duplo estdo: (i) reduzir os efeitos do
envelhecimento natural, (ii) reduzir o tempo total de tratamento e (iii) melhorar as
propriedades de resisténcia a corrosdo. [30-33]

Por muitos anos, foi aceito que uma vez a liga de aluminio envelhecida artificialmente,

a microestrutura e as propriedades mecanicas permanecem estaveis, quando mantidos em
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baixas temperaturas por longos periodos. Nos ultimos 10 anos notou-se que a precipitacéo
secundaria pode ocorrer em temperaturas baixas, podendo resultar em perdas de ductilidade e
tenacidade fratura. [54, 57]

Atualmente tem sido mostrado que a precipitacdo secundaria pode ser utilizada para
melhorar as propriedades mecénicas, através da utilizacdo dos chamados procedimentos de
envelhecimento interrompidos. Tal processo envolve a interrupcdo do tratamento de
envelhecimento T6 seguido de um envelhecimento a temperatura inferior por longos periodos,
resultou em melhorias significativas em propriedades de tracdo e tenacidade a fratura. [57,67]

Desse modo, existe uma série de diferentes tratamentos de envelhecimento

interrompido que estdo sendo investigado como pode ser visto na Figura 2.6 e Tabela 4. [57]

Figura 2.6 - Representacdo esquematica dos tratamentos de envelhecimento interrompidos ou maltiplos estagios
de envelhecimento.
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Fonte: LUMLEY, R.N., POLMEAR, I. J. MORTON, A. J. Temper Developments Using Secondary Ageing.
Materials Science Forum, v. 28, 2004.

Tratamentos térmicos de multiplos estagios de envelhecimento fornecem um meio
para modificar o tamanho, composi¢do, morfologia e distribuicdo das particulas de
precipitado em ligas de aluminio envelhecidas. Estes mudancas podem resultar em melhorias
significativas em propriedades de tracdo e tenacidade a fratura. A Figura 2.7 mostra um
comparativo entre um tratamento térmico de envelhecimento simples, T6, e um tratamento
térmico de envelhecimento interrompido, T614, mostrando as alteragdes que ocorrem de um

tratamento para 0 outro e suas respectivas etapas.



Tabela 4: variantes do tratamento de envelhecimento interrompido ou multiplos estégios de envelhecimento.

Tratamento Processo

T616 Tratamento de solubilizacdo, témpera, envelhecimento em (Ta),
témpera, envelhecimento a 25°C-65°C (Tb), re-envelhecimento
artificial (Tc), onde Tc < Ta.

T6176 Tratamento de solubilizacdo, témpera, envelhecimento em (Ta),
témpera, envelhecimento a 25°C-65°C (Tb), re-envelhecimento
artificial (Tc), onde Tc> Ta.

T8I6 Tratamento de solubilizacéo, témpera, trabalho a frio, envelhecimento
em (Ta), témpera, envelhecimento a 25°C-65°C (Th), re-
envelhecimento artificial (Tc), onde Tc < Ta.

T916 Tratamento de solubilizacdo, témpera, envelhecimento em (Ta),
trabalho a frio, envelhecimento a 25°C-65°C (Tb), re-envelhecimento
artificial (Tc), onde Tc<Ta.

T614 Tratamento de solubilizagdo, témpera, envelhecimento em (Ta),
témpera, envelhecimento a 25°C-65°C (Th).

T6l17 Tratamento de solubilizacdo, témpera, envelhecimento em (Ta),
resfriar lentamente.

T7714 Tratamento de solubilizacdo, témpera, envelhecimento em (Tal),
envelhecimento a (Ta2), onde Ta2> Tal, témpera, envelhecimento a
25-65°C (Th).

T8I14 Tratamento de solubilizagdo, témpera, trabalho a frio, envelhecimento
em (Ta), ttmpera, envelhecimento a 25°C-65°C (Th).

T9l4 Tratamento de solubilizagdo, témpera, envelhecimento em (Ta),

trabalho a frio, envelhecimento a 25°C-65°C (Th).
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Fonte: LUMLEY, R.N., POLMEAR, I. J. MORTON, A. J. Temper Developments Using Secondary Ageing.
Materials Science Forum, v. 28, 2004.

Figura 2.7 - Diagrama esquematico mostrando os tratamentos térmicos T6 e T614-65.
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Fonte: Adaptado de BUHA, J., LUMLEY, R.N., CROSKY, A.G. Microstructural Development and
Mechanical Properties of Interrupted Aged Al-Mg-Si-Cu Alloy. Metallurgical and Materials Transactions A.

v. 372 p.3130, 2006.
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2.4 TRANSFORMACOES DE FASE DURANTE O ENVELHECIMENTO

2.4.1. Nucleacéo e Crescimento de Precipitados

Os tratamentos térmicos de envelhecimento realizados nas ligas de aluminio consistem
em produzir uma condicdo na qual ocorra nucleacdo estdvel de precipitados finos e
uniformemente distribuidos na matriz de aluminio. A precipitacdo ocorre pelos processos de
nucleacdo e crescimento dos precipitados através de flutuacdes na concentragcdo de solutos
providenciando pequenos aglomerados (“clusters”) de atomos na rede cristalina que atuardo
como nucleos para precipitagdo. [15]

A primeira etapa do envelhecimento é realizada em temperaturas mais baixas que as
utilizadas na segunda etapa. 1sso se deve ao fato de que no primeiro envelhecimento, que ¢
realizado em torno de 120°C, prioriza-se uma elevada taxa de nucleacdo, ao passo que a
segunda etapa de envelhecimento, realizada em torno de 180°C, prioriza a cinética da reacao
de crescimento dos precipitados. [15]

Na maioria das ligas, existe uma temperatura critica (Tc), acima da qual ocorre
nucleacdo heterogénea e abaixo da qual ocorre nucleacdo homogénea. Esta temperatura critica
é identificada como linha Solvus GP, como se pode visualizar na Figura 2.3.

Se o envelhecimento for realizado a uma temperatura acima de (Tc), haverd um
tamanho critico para as zonas GP, acima do qual as mesmas irdo atuar como nucleos para
precipitacdo, e abaixo do qual as mesmas irdo se dissolver na matriz. [15]

Em geral, as ligas Al-Zn-Mg podem ser divididas em trés classes, definidas pelo
alcance das temperaturas nas quais ocorrem as transformacdes. [15]

1) Ligas temperadas e envelhecidas acima da Zona Solvus GP, fazendo com que estas se
dissolvam, a aproximadamente 155°C. Como resultado, o material apresentara precipitados
grosseiros que sao nucleados principalmente nas discordancias. [15]

2) Ligas temperadas e envelhecidas abaixo da Zona Solvus GP, na qual as zonas sdo formadas
continuamente e crescem até a formacao dos precipitados. Esta reacdo é mais lenta em regifes
proximas aos contornos de grdo devido a baixa concentracdo de lacunas nessas regides. Ndo
sdo formadas Zonas Livres de Precipitados [15]

3) Ligas temperadas abaixo da Zona Solvus GP e envelhecidas acima desta zona. Para ligas
Al-Zn-Mg o material é temperado a temperatura ambiente e entdo envelhecido a 180°C. Esta
é a situacdo mais utilizada entre as trés, e a dispersdo dos precipitados e 0 tamanho das Zonas

Livres de Precipitados sdo controladas com tratamento de nucleacdo abaixo del55°C,
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temperatura na qual o tamanho das zonas GP é determinado. Um longo tratamento de
nucleacdo leva a uma dispersdo fina de precipitados e a uma estreita zona livre de
precipitados. [15]

A presenca de discordancias na estrutura de uma solugdo sdlida supersaturada,
geralmente, facilita a precipitagdo da fase semicoerente 1’°, porque as discordancias provém
superficie livre para interfaces semicoerentes e ainda diminuem a energia de sua formacéo.
Por exemplo, a fase semicoerente S’(Al,CuMg) em ligas Al-Cu-Mg tendem a se precipitar
nas discordancias em forma de anéis. [26]

A decomposicdo comeca com a formacdo de regides submicroscopicas ricas em
elementos de liga contendo a mesma estrutura da matriz. Durante este estagio inicial da
precipitacdo, a resistividade elétrica aumenta em dois momentos distintos, chamados de
reacao rapida e reacdo lenta. [26]

O primeiro estagio (reacdo rapida) € interpretado como a formacgéo de segregacdo de
atomos de soluto em planos cristalinos especificos. Essas zonas sdo muito pequenas e
uniformemente distribuidas. Acredita-se que este processo ocorre muito rapido em virtude do
mecanismo de decomposicdo espinodal, que ndo envolve nucleacdo e crescimento, ela
comeca com flutuacbes na composicdo quimica dos precipitados que se tornam gradualmente
mais pronunciadas sem que haja formacao de nucleos. 1sso eventualmente conduz a separagéo
de fases. A decomposicdo espinodal ndo é tdo comum como a precipitacdo. [16, 26]

As regides onde podem se formar locais preferenciais para a nucleacdo de particulas
de segunda fase em ligas de aluminio, quando coerentes s@o nucleadas predominantemente
por nucleacdo homogénea, se sua formacdo ndo induzir altas deformacGes na rede cristalina.
No caso de grandes alteracdes na rede cristalina devido as diferencas de parametros de rede
entre a fase formada e a matriz, a nucleacdo de fase coerente ocorrera nas lacunas dos
clusters. Precipitados semicoerentes tendem a se formar nas discordancias, que facilitam a
formacdo de contornos semicoerentes. No caso de particulas incoerentes, a nucleacdo ocorre

nos contornos dos gréaos. [26]

25 LIGA AA7050

No inicio da década de 70, surgiu a liga AA7050, que € hoje utilizada em
componentes estruturais e aeronaves como rebites, produtos extrudados e chapas laminadas a
quente. [35]
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A liga AA7050 é muito usada na industria aeronautica. S&o constituidas basicamente
dos elementos Al-Zn-Mg-Cu e desenvolvem alta resisténcia em se¢des espessas, boa
tenacidade a fratura, alta resisténcia a corrosao por esfoliacdo, sem perda de resisténcia em
fadiga, comparativamente as suas antecessoras mais proximas: as ligas 7079 e 7075. [35, 36]

A liga AA7050 é uma liga laminada a quente tratada termicamente por solubilizacdo
seguida por envelhecimento artificial (T6). [5]

A denominacdo T7451 refere-se ao tratamento térmico a que essa liga foi submetida, a
designacdo W51 refere-se ao tratamento térmico de solubilizacdo a 475°C, seguido por
témpera em &gua ou outro fluido a uma temperatura maxima de 43°C, e posterior deformacéo
plastica de 2% para redistribuicdo de tensdes. A Tabela 5 mostra os pardmetros dos
tratamentos térmicos para a liga de aluminio AA7050 submetida a uma sequéncia de
tratamentos de solubilizacdo e envelhecimento, com pardmetros bem estabelecidos e

relacionados. [5, 37]

Tabela 5 - ParAmetros dos tratamentos térmicos empregados industrialmente.

Solubilizacéo Envelhecimento
Temperatura Tratamento  Temperatura do Tempo na Tratamento
Liga  do Metal (°C) térmico Metal (°C) temperatura térmico
7050 470- 480 °C W51 1°) 115-125 °C 3 a6 horas T7451

2°) 160-170 °C 24 a 30 horas

Fonte: Norma técnica ASTM B918-01 “Standard Practice for Heat Treatment of Wrought Aluminum Alloys”.

A dissolucdo de solucgdes solidas supersaturadas nas ligas Al-Zn-Mg-Cu, pode levar a
formacdo de particulas complexas de diferentes fases durante os tratamentos de
envelhecimento [38].

As zonas GPI sdo coerentes com a matriz de aluminio e tratam-se de aglomerados de
zinco e aluminio/magnésio nos planos {001} de aluminio, e sdo formados sob uma larga
variedade de temperaturas, desde temperatura ambiente até 150°C, independentemente da
temperatura de témpera. As zonas GPIl sdo camadas ricas em zinco nos planos {111} e séo
formadas apos témperas acima de 450°C e envelhecimentos em temperaturas acima de 70°C
[39].

A principal estrutura que ocorre durante o envelhecimento natural é a GPl. A
estabilidade da zona GPI é menor do que a da zona GPII e tende a se dissolver na matriz de
aluminio. Apenas algumas zonas GPI conseguem adquirir um tamanho critico capaz de

continuar a crescer e se transformar emn’ [40].
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Juntamente com a zona GPIl, uma zona rica de lacunas também é formada a
temperatura ambiente, a qual é conhecida como Zona Rica em Lacunas, ZRL. Esta zona rica
em lacunas pode ser formada durante a témpera ou cerca de duas horas ap0s a témpera por
envelhecimento natural. Assume-se que estas zonas ricas em lacunas sdo as precursoras do
precipitado metaestavel semicoerente 1’, tendo as zonas GPII como fase intermedidria [40].

Com o crescimento da fase intermetélica n’, a coeréncia dos planos cristalinos decai
gradativamente até que haja formacao do precipitado binario, estavel e incoerente 1, MgZnsy,
[41]. Como mostra a curva de envelhecimento versus dureza Figura 2.8, da liga AA7050 e

suas respectivas fases formadas durante o tratamento de envelhecimento.

Figura 2.8 — Diagrama esquematico mostrando a curva de envelhecimento (dureza versus tempo de
envelhecimento), durante o tratamento térmico de precipitacdo para a liga AA7050.

% é’recipitados n’

envelhecimento maximo

é% Zona GP n

zonas GP
n
o 6‘ Precipitados 1
Superenvelhecimento ’
\Awnvelhecimento

Solugao Solida Tempo de envelhecimento
Supersaturada

Fonte: Adaptado para liga AA7050 - CALLISTER, William D. Jr. Ciéncia e Engenharia de Materiais: uma
introducéo. Rio de Janeiro: LTC, 2002.

Dureza

A precipitacdo das diferentes fases que podem ser formadas depende do tratamento
termomecanico pelo qual o material passou e também de sua composicao quimica. Conforme
a relacdo magnésio/zinco vai de 2:5 para 1:7, a sequéncia de precipitados evolui de zonas e
precipitados coerentes para fase incoerente 1. Para a relacdo magnésio/zinco = 0.5-6, a
dissolucédo termina com a formacéo do ternario intermetalico T (Al,MgsZnz ou (AlZn),9Mgsz)
[23, 24, 42] . Além disso, para composicdes contendo também cobre, sendo o teor de cobre
maior que a de zinco, pode ser encontrado alguns precipitados da fase ternaria S (Al,CuMg).
[12, 23, 24, 43]

Além do zinco, magnésio e cobre sdo encontrados nesta liga de aluminio aditivos

cromo, manganés, ferro, silicio e até mesmo zircénio. [44]
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A liga AA 7050 contém zirconio na forma de dispersoides AlsZr que, no caso,
retardam a recristalizagdo. O ferro e o silicio sdo tidos como impurezas, formando fases
intermetalicas com o aluminio e outros elementos ligantes. Ainda, fases remanescentes
interdendriticas contendo elementos ligantes, por exemplo, Al,CuMg e Mg,Si podem ser
encontrados na forma de particulas constituintes [5, 25]. A Tabela 6 apresenta os dados das

principais fases presentes na liga AA7050. [7, 12, 27, 45]

Tabela 6 - Dados das principais fases presentes na liga AA7050.

Fase Outra Tipo de Parametro de Morfologia
designacéo estrutura rede
a c
MgZn, n' Hexagonal 4,96 7,02  Redonda irregular;
placas ou discos.
MgZn, n Hexagonal 5,18 8,517 Redonda irregular;
Mg2Zn11 - Culbico 8,55 - Redonda irregular;
Al,MgsZn; T’ ®ccc 14,2 - Redonda irregular;
Al,MgsZns T ®ccc 14,15 - Irregular,  particulas
redondas;
Al,LCuMg S Ortorrébmbica 5,07 8,29  Particulas dispersas;
Al,Cu 0 Tetragonal 6,066 4,874 Redonda ou irregular,
particulas dispersas;
Mg.Si B ® CcFC 6,35 - Escrita chinesa,
Particulas dispersas;
Al,CuFe - Tetragonal 6,33 14,81  Agulhas/placas finas;
AlsZr - Tetragonal 4,01 17,32  Particulas compactas
AlsFe - Monoclinica 15,52 12,05 Agulhas ou rosetas

Fonte: Adaptado pela autora de [7, 12, 27, 45].
Notas: ® CCC = clibica de corpo centrado; ® CFC = clbica de fase centrada.

2.6  PARTICULAS DE SEGUNDA FASE

A microestrutura das ligas de aluminio da série 7XXX é formada por trés particulas de

segunda fase presentes na matriz de aluminio: constituintes, dispersoides e precipitados. [25]
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2.6.1 Particulas de Constituintes

Segundo Andreatta [25], as particulas constituintes estdo presentes na microestrutura
das ligas 7XXX devido a interacdo entre os elementos de liga e impurezas presentes na liga
durante a fundicdo. Impurezas como ferro e silicio tendem a segregar a célula ou limites
dendriticos durante a solidificacdo, devido a sua baixa solubilidade em aluminio. Nesses
locais, as impurezas participam das reagdes com os elementos de liga e aditivos para formar
0s compostos constituintes [25, 30]. Compostos intermetalicos sdo formados por dois ou mais
metais em proporcdes bem definidas e os quais tem caracteristicas de estrutura cristalina
ordenada, préximas ao ponto de fusdo. Geralmente estes apresentam elevado ponto de fuséo e
alta resisténcia a deformacdo. A capacidade de trabalho a altas temperaturas dos
intermetalicos é infelizmente acompanhada por suas baixas tenacidades e dureza a
temperatura ambiente. [72]

Os intermetalicos constituintes em ligas 7XXX séo geralmente de forma irregular. O
seu tamanho ¢ entre 1 e 20 pum. As particulas intermetdlicas nao sdo uniformemente
distribuidos na microestrutura das ligas. Apos a sua formagdo em células e limites dendriticos,
os intermetalicos sdo fraturados e alinhadas ao longo da direcdo de trabalho a quente e frio
das ligas. [25]

E possivel que os intermetélicos constituintes formem aglomerados de particulas de
elevada densidade de intermetalicos associado com elevado teor de Ferro e Silicio na liga.
[25, 30]

Nas ligas de aluminio AA7075 e AAT7475, os seguintes tipos de constituintes sao
observados, sendo 0s Al;Cu,Fe e (Al,Cu)s(Fe,Cu) os mais comuns [25]:

* Al;CusFe,

* (AL,Cu)s(Fe,Cu) ou AlysCuFey,
» Mg5Si,

* AlgFe,

* Aljo(Fe,Mn);Si,

* Al,CuMg, e

* AlsoCuisMg2sZnyo.

Nas ligas AA7050, AA7010 e AA7055, apenas o composto intermetélico Al;Cu,Fe
esta presente em grande quantidade. Os compostos intermetalicos sdo insollveis durante o

tratamento térmico e solubilizacéo e de envelhecimento subsequente. [25]
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2.6.2 Particulas de Dispersdides

Dispersoides sdo formados durante a homogeneizacdo da liga de aluminio 7XXX
devido a reacdo dos aditivos: cromo, zircbnio e manganés com os elementos de liga. Os
dispersoides controlam o tamanho de gréo e o grau de recristalizacdo da liga. O tamanho dos
dispersoides varia entre 10 nm e 2 um. Os dispersoides ndo estdo distribuidos uniformemente
na microestrutura porque eles precipitam diretamente da microestrutura fundida, a qual é
caracterizada por uma distribuicdo heterogénea dos elementos que formam os dispersodides .
[25, 49]

Em ligas com zircénio, como AA7050 e AA7055, os dispersdides tém composicdo
AlsZr. A composicdo dos dispersoides influencia fortemente a sensibilidade de témpera das
ligas de aluminio da série 7XXX. E relatado que as ligas contendo zircnio tém menor
sensibilidade a témpera do que as ligas contendo cromo. Em contraste com 0 comportamento
dos compostos intermetalicos, os dispersdides alteram um pouco a sua composi¢ao durante o

tratamento térmico. [25, 44]

2.6.3 Particulas de Precipitados

Particulas de precipitados sdo formadas durante o envelhecimento das ligas de
aluminio da série 7XXX. Seu tamanho varia entre 1nm e 100nm [25]. Trés tipos diferentes de
particulas sdo observados:

» Zonas GP,
* Precipitados Metaestaveis, €
* Precipitados Estaveis.

As zonas GP sdo aglomerados finos de atomos de soluto, os quais sdo completamente
coerentes com a matriz. Os precipitados metaestaveis sdo coerentes ou parcialmente coerentes
com a matriz. Os precipitados estaveis sdo maiores que as zonas GP e incoerentes com a
matriz. A resisténcia mecanica das ligas da série 7XXX é devida a precipitacdo de zonas GP e
precipitados metaestaveis. [12, 25]

A sequéncia de precipitacdo das particulas de precipitado em ligas da série 7XXX é
COMo Se segue:

ass — 01 + zonas GP — a + metaestavel | '— aeq equilibrio + n (1)
onde:

* a5 € a solucéo solida supersaturada inicial
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* 0eq € a solucéo sélida no equilibrio

* 04 € a2 sdo solugdes sdlidas com teores de solutos intermediario entre ass e aeq
* ' sdo precipitados metaestaveis

* 1 sdo precipitados estaveis

As zonas GP podem nuclear-se homogeneamente na matriz ou heterogénea em
lacunas e em discordancias. Os precipitados metaestaveis formam-se diretamente pela
transformacéo de zonas GP ou por nucleagdo heterogénea. [5, 25]

O teor maximo de &omos de soluto em solucdo sélida corresponde a condicéo
imediatamente ap0s a témpera a partir da temperatura de solubilizacdo (ass na sequéncia de
precipitacdo em 1). Esta condi¢do também exibe um alto teor de dtomos de soluto (magnésio
e zinco) segregados em contornos de gréo. O envelhecimento das ligas causa diminuigdo dos
atomos de soluto em solucdo sélida devido a precipitacdo das particulas endurecedoras (o €
ay na sequéncia de precipitacdo em 1). [5, 25]

A composicdo estequiométrica da fase de equilibrio n ¢ MgZn, com razdo Zn/Mg é
igual a 2. As zonas GP e o precipitado metaestavel ° possui menor razao Zn/Mg que a fase
de equilibrio, e depende da composicdo da liga. Em ligas como AA7449 e AA7050 as
particulas correspondentes a fase de equilibrio possuem cobre devido a substituicdo parcial de
Magnésio por Cobre durante etapas de superenvelhecimento. [25]

Imediatamente apds a témpera, a microestrutura das ligas da série 7XXX € uma
solucdo solida supersaturada. Na condicdo de pico de endurecimento, correspondente as
designacdes T6 e T651. [25, 31]

2.7  SOLUCAO SOLIDA SATURADA, ZONAS GP E FASES 1)’ — 1|

A sequéncia de precipitacdo a partir da solucdo supersaturada (SSSS) é geralmente

entendida como: [1, 25]

SSSS — ZRL — Zonas GPI e GPIIl - 1" — 1

O aglomerado de atomos de soluto ocorre em zonas ricas em lacunas (ZRL), que
precede a formacdo das zonas Guinier-Preston (GP), que sdo grupos de atomos de soluto
sobre certos planos cristalograficos da matriz. No caso aluminio-cobre, as zonas sdo um
aglomerado de atomos de cobre nos planos [100] do aluminio. As zonas sdo estruturas de

transicdo e séo referidos como zonas Guinier Preston, ou zonas GP, em homenagem a dois
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pesquisadores que os descobriu. Sdo chamados de zonas ao invés de precipitados para
enfatizar o fato de que as zonas representam um aglomerado pequeno de dtomos de soluto que
ainda ndo estdo sob a forma de precipitado. As zonas GP sdo muito pequenas e possuem
pouca incompatibilidade de reticulado com a matriz de aluminio. Assim, eles sdo coerentes
com a matriz, ou seja, os planos de rede atravessam a interface de uma maneira continua.
Estas interfaces coerentes tém baixas energias, mas existem pequenas tensdes elasticas na
coeréncia com a matriz. [46]

Dois tipos de zonas podem ser formados na liga de aluminio da série 7XXX, sendo
relatadas como GPI que sdo ordenadas quanto a forma e camada coerente de zinco e
magnésio/aluminio nos planos {100} do aluminio, geralmente exibem morfologia esférica.
Estes precipitados sdo formados sobre diferentes temperaturas desde a temperatura ambiente
até cerca 70°C e servem como o precursor para a fase n’. As zonas GPII formam varias
camadas atdmicas ricas em zinco nos planos {111} de aluminio e exibe morfologia tipo placa.
Tem sido proposto que as zonas GPII também pode se transformar em fase 1’ durante o
envelhecimento. S&o formadas apos témpera acima de 450°C e envelhecida acima de 70°C,
isto é, a sua formacdo é considerada altamente dependente do nivel de supersaturacdo de
lacunas elas também sdo mais estaveis termicamente do que as zonas de GPI. [30]

Com o crescimento da fase intermetélica n’, a coeréncia dos planos cristalinos decai
gradativamente até que haja formagdo do precipitado estavel e incoerente 1, MgZn, [47].
Existem diferentes orientagdes e morfologias da fase n com a matriz de aluminio, a formacao
destas variantes de precipitado depende da temperatura, tempo de envelhecimento e condi¢des
de nucleacéo.

A fase n pode apresentar uma série de relagcdes de orientagao dependendo do modo de
envelhecimento e da composicdo da liga. Essa caracteristica reflete na designacdo dos
precipitados 1 com um subindice. As fases 1 precipitam entre 100 e 200°C e podem nuclear
nas particulas n’ ou independentemente. A Tabela 7 mostra a relagdo de orientagdo das

microestruturas e 0s parametros de rede de possiveis fases em ligas Al-Zn-Mg [26].
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Tabela 7 - Estruturas cristalinas e relagdes de orientacdo das fases das ligas Al-Zn-Mg.

Fase Estrutura Parametro de Rede Relagdo de orientacéo
Cristalina Nm
a c

n’ (R)  Hexagonal 0,496 0,702 (001),1(110) 4;; (100),1(001) 4
1% (R2) 0,496 0,554

n Hexagonal ~ 0,515-0,523  0,848-0,862  (001),1(110) 4; (100),1{001) 4
n2 (001),I(111) 4; (100),1(110) ,
13 (001),1(111) 4; (100),1(110) 4,
4 (001),1(110) 4; (120) 1(11T) 4,
15 (302),1(110) 4; (120) 1(11T) 4,
16 (201) ,1(112) 45; (120),1(111) 4
n7 (104),1(110) 4; (120) ,1(11T) 4,
18 (001) ,1(311) 45; (120),1(112) 4
n9 (001),1(110) 45; (120),1(001) 4
n1o (ﬂﬂi}'p||(1II}A:; (11‘]}p||(1§4}.4:
nil (001),1(110) 4; (1‘35}?,"(5{{}.4:
T Cubica 1.42-1,44 2,75 (100),1(111) 4; [010],1[112] 4

1,39
Hexagonal B

T Cubica 1,416-1.429 (100) 51112} 4; [001] [110] 4

Fonte: ESKIN, L.D. AND D. Hardening, Annealing, and Aging. In: TOTTEN, G.E.; MACKENZIE, D.S.
Handbook of Aluminum: Physical Metallurgy and Processes. v.1. Marcel Dekker, New York, 2003. cap. 5,
pag 259 — 301.

Dentro desse contexto, o objetivo deste trabalho foi estudar e caracterizar as fases
presentes na liga de aluminio AA7050, submetida a diferentes tratamentos térmicos de
envelhecimento artificial nas condi¢bes T7451, T6 e T614-65. Para tanto foram conduzidos
ensaios de dureza para determinar tempo e temperatura de envelhecimento para obter
tratamentos nos estagios subenvelhecidos para as condicdes T6 e T614-65. Desse modo,
varias técnicas de caracterizacdo microestrutural foram utilizadas para determinar morfologia,
tamanho, distribuicdo, quantidade e composicdo quimica das particulas de segunda fase
presentes. Assim, este trabalho teve como meta definir qual condicdo promove maior e
melhor distribuicdo de precipitados endurecedores sendo estes zonas GP, fase n’ e 1,
contribuindo para o aumento de resisténcia e ductilidade em relacdo a condicdo como
recebido T7451.
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3 MATERIAIS E METODOS

Uma pesquisa concomitante foi realizada por Lima et al [73], sob o titulo: Estudo
sobre o tratamento térmico de envelhecimento interrompido T614-65 e influéncia na
propagacdo de trinca por fadiga em uma liga de aluminio AA7050. Onde, foram realizadas
analises de DSC que identificam a presenca de fases atraveés de picos exotérmicos em
temperaturas caracteristicas nas trés condicGes investigadas foram fundamentados na pesquisa

referida.

3.1 MATERIAL

O material utilizado na presente dissertagcdo foi retirado de uma placa de 12” x 6” x 3”
(comprimento x largura x espessura) da liga de aluminio aerondutico AA7050 — T7451,
obtido através de processo de laminacdo a quente, acabamento a frio e processo de
relaxamento de tensdo, estiramento nominal permanente até 2% em relacdo as dimensdes
originais, resfriamento rapido, e posterior duplo envelhecimento artificial, como mostrado na
Tabela 5 [37], fornecida pela Empresa Brasileira de Aeronautica — EMBRAER S.A. As
amostras utilizadas no presente trabalho foram extraidos na direcdo de laminagédo da placa,
retiradas ao longo da espessura e das extremidades. O tamanho da amostra foi de acordo com
a técnica de caracterizacdo utilizada. A composicdo quimica da liga tedrica e experimental é

apresentada na Tabela 8.

Tabela 8 - Composicdo teorica e experimental da liga AA7050 — T7451, em espectrmetro de emisséo Gtica.

Elementos Cu Mg Zn Si Fe Cr Zr Mn

(Wt%)

Ponto 1 199 18 580 0,034 0,072 0,0001 0,11 0,023
Ponto 2 199 187 566 0,033 0,076 00003 013 0,014
Ponto 3 201 189 561 0,028 0,0/5 0,0002 0,15 0,013
Ponto 4 201 18 550 0,023 0,075 00006 014 0,013
Ponto 5 198 184 541 0,021 0,083 00008 0,16 0,013
Ponto 6 204 191 554 0,025 0,0/4 00005 0,12 0,012

Média/desvio 2,01+ 1,87+ 559+ 0,03+ 0,07+ 0,0004+ 0,13+ 0,015+

padrao 0,018 0,023 0,124 0,005 0,003 0,0003 0,019 0,004
Especificacdo 2 - 19- 57- Ate Ate Até 0,08 - Até
[53] 2,6 2,6 6,7 0,12 0,15 0,04 0,15 0,1

Fonte: A autora.
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A Tabela 8 apresenta a composicdo da liga no estado como recebido (T7451) em
forma de placa analisado pela técnica de Espectroscopia de Emissdo Optica. A composicao
obtida encontra-se dentro das faixas composicionais especificadas para cada elemento,
segundo especificacdo da liga [53].

Elementos como ferro, silicio, cromo e manganés tidos como impurezas encontram-se
abaixo das faixas composicionais especificadas, o que neste caso é bom, pois esses elementos
formam constituintes intermetalicos sdo indesejaveis para o processo de envelhecimento, pois

impedem a nucleacdo homogénea e refinada dos precipitados endurecedores. [5, 25]

3.2 METODOS EXPERIMENTAIS

Os tratamentos térmicos de solubilizacdo e envelhecimento artificial analisados na
presente dissertacdo sao descritos nos itens a seguir. Lembrando que se tomou cuidado com o
envelhecimento natural, evitando deixar as amostras expostas em temperatura ambiente, dessa
maneira os procedimentos citados foram realizados de maneira a evitar o envelhecimento

natural.

3. 2. 1. Tratamento Térmico de Solubilizagédo

O tratamento de solubilizacdo consistiu em aquecer o forno tipo mufla até a
temperatura de 485°C +5°C e colocar as amostras que estavam em temperatura ambiente, o
tempo de permanéncia nesta temperatura foi de 4 horas, tempo suficiente para promover a
dissolucdo dos precipitados sollveis, em seguida foi realizado a témpera em agua em
temperatura ambiente com agitacdo. O tratamento térmico de solubilizacdo foi realizado
apenas nas condicdes T6 e T614-65, sendo que a condi¢do T7451 foi utilizada no estado como

recebido.

3.2.2 Tratamento Térmico de Envelhecimento Artificial

Foram determinados trés tempos de envelhecimento artificial, que serdo apresentados
na Tabela 9 a seguir, que foram utilizados para analise das amostras: a condicdo como
recebido T7451, envelhecida em uma Unica etapa T6 e o tratamento interrompido T614-65.
[31, 50]
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O tratamento T7451 ¢é a condigdo como recebido pela EMBRAER, este tratamento
consiste em trés etapas, solubilizacdo e envelhecimento duplo. [37]

O tratamento de envelhecimento na condicdo T6 foi realizado em Unica etapa, ou seja,
solubilizado e envelhecido e foi realizado em uma estufa com circulacdo interna de ar em
temperatura de 130°C por 2 horas, como mostra a Tabela 9.

O tratamento de envelhecimento interrompido na condigdo T614-65 foi realizado em
duas etapas, ou seja, envelhecimento duplo. A primeira etapa de envelhecimento foi realizada
em estufa com circulacgdo interna de ar em temperatura de 130°C por 30 min. A segunda etapa
do envelhecimento foi realizada na mesma estufa, em temperatura de 65°C por 24 horas. O
tratamento T614-65 utiliza o principio do tratamento tradicional T6, iniciando se com uma
etapa em 130°C e entdo é interrompido durante o subenvelhecimento e passa a envelhecer em
uma temperatura mais baixa, em sua segunda etapa a 65°C, seguindo o procedimento proposto
por Buha et al. [31, 56]

A primeira etapa possui 0 objetivo de gerar zonas GPI e GPII, que servirdo como
precursores para a nucleagdo de particulas da fase n’. A segunda etapa prioriza a nucleagao e
0 crescimento desta fase.

A Tabela 9 mostra a descricdo realizada durante os tratamentos de envelhecimento nas
condicdes T6 e T614-65. O tempo e a temperatura de envelhecimento tiveram como base 0s
artigos de Buha et al [31, 56, 67] e Lumley et al [57].

Tabela 9 - Descri¢do das amostras escolhidas para caracterizagdo microestrutural.

Condicao Tratamento de Envelhecimento Envelhecimento
solubilizacéo Primario Secundario
T7451 - Como recebido Como recebido
T6 485°C por 4h 130°C por 2 h -
T614-65 130°C por 30 min. 65°C por 24h

Fonte: A autora.

3.2.3 Caracterizacdo Microestrutural

A caracterizacdo microestrutural das condicdes T7451, T6 e T614-65 foram realizadas
por microscopia oOtica (MO), microscopia eletrénica de varredura (MEV), microscopia de
forca atdmica (AFM), extracdo de particulas de segunda fase, difracdo de raios X (DRX),

microscopia eletrbnica de transmissdo (MET). As analises quimicas foram feitas por
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espectroscopia de energia dispersiva (EDS) e espectrometro de emissdo ética. A dureza foi

determinada através de ensaio de dureza Vickers.

3.2.3.1 Preparacdo Metalogréafica

Na preparacdo metalografica as amostras da liga de aluminio T7451 foram removidas
da secdo longitudinal, secdo transversal e espessura em relagédo a direcao de laminagédo.

As amostras foram embutidas em resina poliéster para facilitar o processo de
preparacdo das amostras. Em seguida, procedeu-se a etapa de lixamento, com lixas d’agua a
base de carbeto de silicio (SiC) com as seguintes granulometrias 240, 320, 400, 600, 1000,
1200 e 1500 mesh. A etapa seguinte foi 0 polimento mecanico realizada manualmente com
alumina 1 e 0,3um em uma politriz semiautomatica (Arotec Ind. Com.., Brasil), instalado no
Departamento de Engenharia de Materiais da Universidade Estadual de Ponta Grossa.

Na revelacdo da microestrutura foi utilizado reagente de Keller, a composic¢do quimica
desse reagente € 2 mL de acido fluoridrico (HF), 3mL de &cido cloridrico (HCI), 5 mL de
acido nitrico (HNO3) e 190 mL de agua destilada [12]. O ataque constitui na imersdo das
amostras durante 30 segundos, seguido de lavagem em agua corrente e alcool isopropilico
para a remocao do reagente e interrup¢do do ataque. Um segundo tipo de ataque foi realizado
nas amostras para revelacdo no Microscopio Otico, esse ataque foi realizado em duas etapas.
A primeira etapa consistiu na imersao das amostras durante 1 segundo em solucéo de 40mL
de &cido fluoridrico (HF) 40% e 40 mL de agua destilada. A segunda etapa as amostras
submersas durante 15 segundos em solucdo de 10mL de &cido nitrico (HNO3), 5 mL de acido
acetico glacial (CH3COOH) 60% e 45mL de agua destilada.

3.2.4 Dureza

Os testes de dureza Vickers foram realizados seguindo norma ASTM E 92 -82 [51],
em durdmetro da marca LEICA modelo VMHT MOT, instalado no Departamento de
Engenharia de Materiais da Universidade Estadual de Ponta Grossa, com carga de 1 kgf e
tempo de penetracdo de 15 segundos. Cada amostra foi testada 10 vezes e sua média e desvio

padrdo foram calculados.
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3.2.5 Microscopia OTICA (MO)

As amostras preparadas por metalografia nas condigdes T7451, T6 e T614-65, nas
diregdes: longitudinal a laminacdo, transversal e de espessura, foram observadas no
microscopio optico Olympus BX-51 instalado no Departamento de Engenharia de Materiais
da Universidade Estadual de Ponta Grossa, sendo um método pratico e versatil, pois permite
analise instantdnea da amostra e uma primeira avaliacdo para 0s outros métodos de

caracterizagao.

3.2.6 Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

A utilizacdo do MEV se deu em varias etapas do processo, devido a sua alta resolucao,
grande profundidade de foco e Microanalise por Dispersdo de Energia (EDS) acoplado ao
equipamento.

As condicdes T7451, T6 e T614-65 foram analisados por MEV afim de investigar
alteracbes durante o tratamento de envelhecimento na microestrutura, distribuicdo de
particulas de segunda fase, identificar e quantificar as fases encontradas através da
microanalise por EDS em regides de interesse.

O equipamento utilizado foi o microscopio eletrénico SSX-500 da Shimadzu,
instalado no laboratorio de Departamento de Engenharia de Materiais, da Universidade

Estadual de Ponta Grossa.

3.2.7 Microscopia de Forca Atbmica (AFM)

O AFM permite estudar a morfologia de superficies com resolugdo nanomeétrica.
Dessa maneira a técnica foi utilizada para determinar a rugosidade média da superficie das
trés amostras investigadas nas condigdes T7451, T6 e T614-65. Assim obter uma estimativa
do tamanho das particulas de segunda fase observadas.

A anélise de AFM foi realizado em um Shimadzu SPM-9600-microscopio com 400
nm resolucdo minima, equipado com um scanner de 125 microns operacional no modo néo-
contato, instalado no complexo de laboratorios multiusuarios C-LABMU, da Universidade

Estadual de Ponta Grossa. As amostras foram preparadas segundo item 4.2.4.1.
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3.2.8 Extracdo de Particulas de Segunda Fase

A extracdo de particulas de segunda fase é um método em que a matriz é
seletivamente dissolvida, de modo que o residuo da fase intermetélica possa ser analisada por
uma série de métodos de caracterizacdo entre eles difracdo de raios X, quando a matriz é
removida, é possivel determinar a morfologia, distribuicdo, tamanho e composicdo quimica
das particulas de segunda fase.

Dois tipos de reagentes quimicos foram escolhidos segundo as literaturas [12, 52]
sendo realizadas a extracdo com NaOH (hidréxido de sddio) e o fenol, indicados para a liga
AAT7050.

O NaOH dissolve a matriz de aluminio e ndo ataca particulas de MgZn, e Al,MgsZn;
e AlsZr, que sdo importantes particulas de segunda fase da liga AA7050. O fenol apresenta
bons resultados em separar as fases: AlsFe, Mg,Si, Al,Cu, MgZn,, CuMgAl, presente na liga
AAT7050. [12, 52]

Esses reagentes foram escolhidos em especial porque permitem separar e identificar a
fase n° ¢ n (MgZn,), precipitados responsaveis pelo endurecimento da liga e que possui
tamanho namométrico (10 a 100 nm), outras técnicas, alem do MET, ndo permitem sua

identificacdo devido ao seu tamanho nanométrico.

3.28.1 Extracdo com NaOH

O procedimento adotado para o processo de extracdo com NaOH foi a seguinte: cerca
de 1,0 grama de amostra de cada condicdo T7451, T6 e T614-65 em forma de cavacos foi
dissolvida em cerca de 100mL de solucdo aquosa de NaOH com concentracdo de 5% em peso
a 50°C, sob agitacdo constante, durante 15-20 minutos, até completa dissolu¢do do aluminio.
A solucdo resultante foi centrifugada cinco vezes com agua morna durante 10 minutos,
sempre separando o sélido do liquido. O residuo foi seco em estufa por uma hora a 50°C, e
em seguida foi pesado para a determinacdo da massa resultante da extracédo de precipitados da
liga AA7050. O residuo foi analisado por MEV, sendo feito analise quantitativa e qualitativa
por EDS e por difracdo de raios X, buscando a identificacdo das fases precipitadas. O
procedimento experimental e a caracterizacdo foram realizados no laboratério multiusuario da

Universidade Estadual de Ponta Grossa.
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3.2.8.2 Extragdo com Fenol

O procedimento adotado para extracdo com fenol foi a seguinte: cerca de 3,0 gramas
de amostra de cada condicdo T7451, T6, T614-65 na forma de cavacos foi dissolvida em 120
mL de fenol em ebulicdo, sob agitacdo constante, durante 15-20 minutos até completa
dissolucdo do aluminio. Apos esse tempo foi adicionado 80 mL de alcool benzilico, bem
lentamente. Quando a solucdo atingiu temperatura ambiente centrifugou-se 5 vezes com
alcool benzilico durante 10 minutos cada centrifugacdo sempre separando o sélido do liquido
e mais 2 vezes utilizando metanol. Apds a centrifugacdo o residuo foi seco em estufa por uma
hora a 50°C, o residuo resultante foi pesado para determinar a massa final.

O residuo foi analisado por MEV, sendo feito analise por EDS, e por Difracdo de
Raios X buscando a identificacdo das fases precipitadas. O procedimento experimental foi
realizado em laboratorio da Universidade Técnologia Federal do Parana, campus Ponta
Grossa, € a caracterizagéo foi realizada no laboratério multiusuario da Universidade Estadual
de Ponta Grossa.

Com relacédo a toxicidade de cada regente, 0 NaOH se mostra menos toxico, apesar e
necessitar cuidados durante sua manipulacéo, pois durante seu preparo libera vapores que
podem causar irritacdo devido a reacdo bastante exotérmica, que em contato com pele pode
causar queimaduras. O uso do fenol requer maiores cuidados devido a sua alta toxicidade,
pois quando aquecido libera vapores tdxicos de odor bastante desagradavel por isso, durante
sua manipulacdo é indispensavel o uso de méascara, aléem de cuidados com a pele, pois pode

causar queimaduras. [74]

3.2.9 Difracdo de Raios X

Esta técnica permite a identificacdo das fases presentes em uma amostra atraves da
difracdo de um feixe de Raios X incidente em planos especificos de cada fase. A técnica de
difracdo de Raios X foi utilizada para identificar as particulas do p6 obtidas apds o processo
de extracdo de precipitados. A analise foi realizada utilizando um difratdmetro da marca
Rigaku, modelo Ultima 1V com radiagdo Cu-Ka, instalado no complexo de laboratérios
multiusuarios C-LABMU, da Universidade Estadual de Ponta Grossa. Como parametros
foram utilizados: passo de 260 inicial = 18° e 20 final = 46°, passo de 0,02° e tempo de
exposicéo de 10 segundos. A indexagédo dos difratogramas foi feito com a utilizacdo de base

de dados contendo as fichas catalogréficas, através dos pardmetros de rede, composi¢do
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quimica e comparacdo dos angulos dos picos difratados. O software Pcpdfwin, auxiliou no

processo de identificacdo das fases precipitadas.

3.2.10 Microscopia Eletronica de Transmissao (MET)

O MET é um microscépio de alta resolugdo no qual um feixe de elétrons é emitido em
direcdo a uma amostra ultrafina, interagindo com a amostra enquanto a atravessa, formando a
imagem desejada.

Esta técnica foi utilizada para caracterizar os precipitados nanométricos apds
tratamento de envelhecimento nas condigdes T7451, T6 e T614-65 dificilmente observados
por outras técnicas de microscopia. As amostras foram preparadas pelos técnicos da
Universidade Federal de Séo Carlos — UFSCar.

O equipamento utilizado foi da marca TECNAI G2F20, acoplado com microanalise
EDAX instalado no Laboratério de Caracterizagdo Estrutural (LCE), Departamento de
Engenharia de Materiais (DEMa) — Universidade Federal de Sdo Carlos — UFSCar.

3.2.11 Espectrometro de Emissdo Optica

A analise quimica da composicdo da placa de aluminio na forma como recebido
(T7451) foi realizada através da queima da amostra, em espectrémetro de emissao Optica, no
equipamento Shimadzu PDA-700, instalado no laboratério da Universidade Tecnologica
Federal do Parana, campus Ponta Grossa. A amostra foi queimada por 6 vezes em pontos
diferentes e sua média e desvio padrdo foram calculados. O objetivo foi determinar a
verdadeira composicdo da placa utilizada nas técnicas de caracterizacdo microestrutural e

observar a variagcdo no teor dos elementos teérico e experimental.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

41 DUREZA

Um estudo da cinética de envelhecimento das condigcdes T6 e T614-65 para obtencéo
de condigdes subenvelhecidas foi realizado por medidas de dureza Vickers por micro-
impressdo, logo apds o termino de envelhecimento, em diversos tempos e temperaturas. Dessa
maneira optou-se por tempos e temperaturas de envelhecimento com durezas parecidas, para
enfatizar as diferencas resultantes do tratamento térmico de envelhecimento interrompido
T614-65. O que indica variacdo na microestrutura e consequentemente das propriedades
mecanicas, no escopo desse trabalho sera apresentado apenas o resultado de dureza que
mostra a obtengdo da condic¢do T6 e T614-65 no estado subenvelhecido. Em outro trabalho do
grupo de pesquisa os resultados desse estudo séo apresentados em detalhes. [73]

Os tempos que resultaram nos melhores resultados de dureza, para obtencdo da
condicdo subenvelhecido, sdo apresentados na Tabela 9. A Figura 4.1 mostra a curva de
dureza das amostras nas condicdes T6 e T614-65, realizadas logo apds o termino do tempo de

envelhecimento.

Figura 4.1 — Curva de endurecimento com os melhores resultados de dureza da liga AA7050, para as condi¢des
de tratamento de envelhecimento T6 e T614-65.
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Para a condi¢do T6, Figura 4.1, ocorre um rapido aumento seguido de um pico de
dureza e sua queda gradual. Isto indica que a fragdo volumétrica da fase 1’ ¢ elevada no
estagio de pico de dureza, em seguida a queda na dureza representa a diminui¢cdo na
quantidade de particulas endurecedoras m’ que foi transformada na fase de equilibrio m
(Mgzn,). [5, 7]

Para a condicdo T614-65, subenvelhecido, observa-se que a dureza aumenta
gradativamente e depois de 24 horas nota-se que ela atinge o patamar de dureza, em torno de
200HV, isto pode estar atribuido a grande quantidade de zonas GP e precipitados
metaestaveis da fase n’, que se formam rapidamente apds a témpera, devido as Zonas Ricas
em Lacunas (ZRL) [7, 54]. Nota-se que apds 24 horas de envelhecimento artificial ocorre a
estabilizacdo nos valores de dureza isto pode estar associado a grande densidade zonas GP.

Os dados obtidos de dureza justificam os resultados obtidos através da microscopia
eletrbnica, uma vez que a dureza esta relacionada a densidade e morfologia das particulas

presentes nas condigdes analisadas e que serdo discutidas nos itens seguintes desse trabalho.

42  MICROESTRUTURAS

Apos, Lima et al [73] determinar tempo e temperatura de envelhecimento para o
tratamento térmico de envelhecimento T6 e interrompido T614-65 através de testes de dureza.
Procedeu-se 0s ensaios de caracterizacdo metalografica das amostras nas condicdes T7451,
T6 e T614-65. Nas Figuras 4.2, 4.3 e 4.4 sdo apresentadas a morfologia tridimensional das trés
condicdes investigadas que foram atacadas quimicamente em duas etapas, como citado no
item 3.2.4.1 de materiais e métodos.

A direcdo de laminacao (DL), direcdo transversal (DT) e a direcdo normal ao plano de
laminacdo (DN), sdo apresentadas nas imagens a abaixo.

Observa-se na Figura 4.2, que a microestrutura da condicdo no estado como recebido
T7451, contém uma morfologia de grdos equiaxiais ao redor de grdos parcialmente
recristalizados. Segundo Deshpande [44], a recristalizacdo é resultado do tratamento de
solubilizacdo da liga, e os locais de inicio do processo de recristalizacdo sdo as interfaces
entre matriz e particulas intermetalicas constituintes. Estas regides ao redor das particulas
acumulam mais energia de deformacdo e sdo responsaveis pela distribuicdo final dos gréos,

heterogénea e orientada. [44]
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Figura 4.2 — Microestrutura da liga AA7050 solubilizada e envelhecida artificialmente na condicdo T7451.
Ataque: 1° etapa: solucdo de 40mL de &cido fluoridrico (HF) 40% e 40mL de agua destilada - 2° etapa: 10mL de
acido nitrico (HNQ3), 5mL de acido acético glacial (CH;COOH) 60% e 45mL de &gua destilada.

Fonte: A autora.

Figura 4.3 — Microestrutura da liga AA7050 solubilizada e envelhecida artificialmente na condigdo T6. Ataque:
1° etapa: solugdo de 40mL de &acido fluoridrico (HF) 40% e 40mL de agua destilada, 2° etapa: 10mL de &cido
nitrico (HNO3), 5mL de acido acético glacial (CH;COOH) 60% e 45mL de agua destilada.

DN

Fonte: A autora.
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Figura 4.4 — Microestrutura da liga AA7050 solubilizada e envelhecida artificialmente na condi¢do T614-65.
Ataque: 1° etapa: solugdo de 40mL de acido fluoridrico (HF) 40% e 40mL de agua destilada, 2° etapa: 10mL de
acido nitrico (HNQ3), 5mL de acido acético glacial (CH;COOH) 60% e 45mL de agua destilada.
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Fonte: A autora.

E possivel observar varios pontos escuros na microestrutura, que podem ser particulas
de segunda fase, possivelmente particulas intermetalicas ndo dissolvidas como Al;CusFe,
Al,CuMg ou Al,Zn3Mgs, ou decorrentes da preparacdo metalografica e do ataque quimico [5,
7, 12]. Como particulas de precipitados de fase n’ e m (MgZny) possuem tamanho
nanométrico [25], os mesmos estdo distribuidos homogeneamente pela matriz, tanto no
interior dos grdos como nos contornos indicando nucleacao do tipo heterogénea. [5, 29]

Para a condicdo T6, a microestrutura apresenta grdos equiaxiais maiores em relacdo a
condicdo T7451, devido a uma distribuicdo heterogénea de tamanho de grdos, com grdos
pequenos e graos grandes resultantes do crescimento anormal, ou seja, observa-se uma
recristalizagdo secundaria dos gréos. Observa-se uma pequena quantidade de pontos escuros,
que podem ser tanto particulas de segunda fase ou decorrentes da preparagdo metalogréafica
deixando cavidades, ou pontos de ataque quimico localizado [7, 12].

Sugere-se que a quantidade de particulas de precipitado existente nessa condicao seja
maior que na T7451, pois para envelhecimento em (nica etapa a maior nucleacdo de

particulas secundérias, e possivelmente a uma maior fracdo volumétrica de particulas de fase
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metaestavel e de menor dimensdo 1’°, desses dados foram confirmados através de analise de
MET. [5]

A condicdo T614-65 apresenta microestrutura com grdos equiaxiais. Observa-se
grande quantidade de pontos escuros de tamanho reduzido que podem ser particulas de
segunda fase ou provenientes da preparacdo metalografica ou do ataque quimico corrosivo [7,
12]. Esse tratamento duplo interrompido tem como objetivo promover a precipitacdo da fase
n’, com primeira etapa a 130°C para promover a formacao das zonas GP e a segunda a 65°C
para a formagdo de particulas )’ [31, 56, 57].

Considerando que certa quantidade desses pontos sejam particulas intermetalica, os
mesmos estdo distribuidos homogeneamente por toda microestrutura, tanto no interior dos
gréos quanto nos contornos, indicando nucleacao do tipo heterogénea. [5]

Dessa maneira, sugere-se a presenca de fases insoliveis advindas de processo como
Al;CuzFe, Al,CuMg ou Al,ZnsMgs. [7, 12]

Através dos resultados de dureza e microscopia Otico a condicdo T614-65 mostrou
possuir maior densidade de zonas GP e particulas n’. Isto €, foi possivel observar através da
microestrutura que sua superficie € mais reativa, pois apareceram mais pontos escuros quando
comparado a condicdo T7451 e T6. Uma analise mais precisa para diferenciar os pontos
escuros de particulas de segunda fase seria por meio de outras técnicas de microscopia de alta
resolucdo (MEV e MET) e extracdo de particulas de segunda fase, que serdo apresentados e

discutidos nos itens seguintes dessa dissertacao. [12]

4.3  ANALISE MICROESTRUTURAL POR MEV

A liga de aluminio AA7050 contém particulas de segunda fase provenientes do
processo que sao insollveis durante o tratamento térmico de solubilizacdo e de envelhecimento
subsequente, essas particulas sdo intermetalicos constituintes com composicdo quimica:
Al,CuMg, Mg,Si, Al;Cu,Fe, seu tamanho ¢é entre 1 e 20um. Por outro lado, as particulas que
sofrem alteragdes com o tratamento térmico imposto sdo chamados precipitados com
tamanhos entre 1 e 100nm, esta alteracdo ocorre no seu tamanho, morfologia, quantidade e
distribuicdo, esses precipitados possuem composicdo quimica: Mg.Zn (1’ e 1), Mgs2(Zn,Al)4g
(T’ e T). Dessa maneira, ¢ possivel prever quais particulas sofreram modificacbes em suas
estruturas provenientes do envelhecimento, com essa concepg¢éo a analise por MEV nos ajuda
caracterizar os compostos intermetalicos constituintes e prever a presenca de particulas de

precipitados através da analise de EDS.
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4.3.1 Condigdo T7541

As imagens obtidas por MEV da condicdo T7451 séo apresentadas nas Figuras 4.5, 4.6
e 4.7. E possivel observar na Figura 4.5 fases secundarias, ou seja, particulas de intermetélicos
constituintes, advindas de processo que ndo podem ser solubilizadas devido a grande
quantidade de elementos de liga, que a liga AA7050 apresenta. Essas particulas foram
observadas adjacentes e no contorno de grdo. A condicdo T7451 apresentou dois tipos de
morfologia para as particulas intermetalicas constituintes na matriz de aluminio, como pode
ser visto na Figura 4.6, a particula intermetalica constituinte 1 apresentou formato
arredondado, enquanto a particula intermetalica constituinte 2 apresentou formato de bastéo.

Figura 4.5 — Microestrutura da liga AA7050 envelhecida artificialmente na condicdo T7451, visdo geral da
amostra. Imagem obtida por elétrons secundarios. Reagente Keller.

AccV Probe Mag WD Det
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Fonte: A autora.

A Figura 4.7, mostra o espectro de dispersdo de energia de raios X e 0 mapa
composicional da regido observada, em uma tentativa de identificar aproximadamente a
composicao quimica dessas particulas. Na Figura 4.7, notam-se picos relativos aos elementos
zinco, magnésio, cobre além de aluminio. Conforme literatura essas particulas de segunda
fase podem ser Al,ZnsMgs, Al;Cu,Fe, MgZn, e AlZnMgCu. [1, 2, 5, 12]. De acordo com o
mapa composicional da regido observada foi possivel correlacionar com o elemento que
aparece em maior porcentagem, neste caso o cobre (4,496%), indicando a formacao de fases
como Al,Cu e Al,CuMg e até mesmo do intermetalico insoltvel Al;Cu,Fe. [12, 23]
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Como a composi¢cdo quimica das particulas de segunda fase é a mesma em toda sua
estrutura, supde-se que as particulas intermetalicas arredondadas formaram-se a partir da

fragmentacgdo de particulas maiores em forma de bastdes [58].

Figura 4.6 - Microestrutura da liga AA7050 envelhecida artificialmente na condi¢do T7451, indicando as
particulas intermetalicas incoerentes e sua respectiva morfologia. Imagem obtida por elétrons secundarios.
Reagente Keller.
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Fonte: A autora.

Figura 4.7 - Microestrutura da liga AA7050 envelhecida artificialmente na condicdo T7451, espectro da
microanalise de EDS, da regido observada em e seu respectivo mapa composicional.
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A fase n (MgZny) presente em maior fragdo volumétrica possui dimensGes
manometricas, como foram identificados teores de zinco (4,08%) e magnésio (2,38%),
possivelmente esta fase estd dissolvida na regido observada [25]. Os precipitados

nanométricos (zonas GP, n’ e ) serdo identificados por MET no item 4.6 dessa dissertagdo.

4.3.2 Condicdo T6

As imagens da microestrutura obtidas por MEV da condi¢cdo T6 sdo apresentadas nas
Figuras 4.8, 4.9 e 4.10. E possivel notar na Figura 4.8 trés tipos de particulas de segunda fase
na matriz de aluminio oriundas de processo, adjacentes ao contorno de gréo e no contorno de
grdo. Ou seja, a condicdo T6 apresentou particulas intermetélicas constituintes com
morfologia de bastbes, arredondadas e em forma de placas finas com formato irregular, na sua
maioria insolivel na matriz de aluminio [12, 58]. A Figura 4.10 mostra a microanalise por
EDS de uma particula de segunda fase isolada da matriz, em uma tentativa de identificar
morfologia e composic¢do da mesma. De acordo com a andlise de EDS a particula contém alto
teor de zinco (6,08%), seqguido de cobre (4,04%) e magnésio (2,86%), indicando a formacéo
de fases como AlLCu, AlLCuMg, MgZn,;, Al,ZnsMgs e AlIZnMgCu, devido a alta

concentracdo destes elementos e a presenca dessas fases na liga AA7050 [5, 12].

Figura 4.8 — Microestrutura da liga AA7050 envelhecida artificialmente na condicdo T6, visdo geral da amostra.
Imagem obtida por elétrons retroespalhados, indicando particulas intermetalicas incoerentes e sua respectiva
morfologia. Reagente de Keller.

f Particulas em forma de placas finas
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Fonte: A autora.



62

Figura 4.9 — Microestrutura da liga AA7050 envelhecida artificialmente na condigéo T6, particula intermetalica
de fase incoerente. Imagem obtida por elétrons secundarios. Reagente de Keller.
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Fonte: A autora.

Observa-se na Figura 4.10 pelo mapa composicional que a particula observada possui
maior teor de cobre (azul), porém a uma maior concentracdo de zinco disperso em toda a
regido analisada, sugerindo que precipitados como MgZn; (1) podem estar ao redor ou abaixo

da regido analisada, ou até mesmo dissolvidos na matriz.

Figura 4.10 — Microestrutura da liga AA7050 envelhecida artificialmente na condicdo T6, espectro da
microanalise de EDS, da regido observada e seu respectivo mapa composicional.
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4.3.3 Condicéo T614-65

As imagens obtidas por MEV, da condicdo T614-65, sdo apresentadas na Figura 4.11,
4.12 e 4.13. Esta condigdo tida como alternativa de tratamento interrompido apresentou varias
particulas de intermetélicos constituintes de interface incoerente dispersas na matriz de
aluminio, adjacentes ao contorno de gréo, e no contorno de gréo. E possivel se observar nas
Figuras 4.11 e 4.12 particulas de segunda fase com morfologia em forma de bastdes e
arredondadas irregulares. Na microandlise de EDS mostrada na Figura 4.13 indica a presenca
dos elementos, zinco (6,53%), cobre (4,78%) e magnésio (2,74%).

De acordo com o mapa composicional a particula observada é constituida pelo
elemento cobre, evidenciando a presenca de uma particula intermetalica podendo a mesma ter
composicdo Al,Cu, onde segundo a literatura possui morfologia arredondada ou irregular,
como a observada na Figura 4.13[12]. Os altos teores de zinco e magnésio podem ser das
particulas de segunda fase identificadas como precipitados MgZn,(m) Al.ZnsMgs (T) e
AlZnMgCu [1, 2, 5, 12], que podem estar presentes na regido analisada, como ao redor ou
abaixo da mesma, ou de elementos dissolvidos na matriz de aluminio, devido a interacdo do

volume do feixe de elétrons com o material.

Figura 4.11 — Microestrutura da liga AA7050 envelhecida artificialmente na condi¢do T614-65, visdo geral da
amostra. Imagem obtida por elétrons retroespalhados, indicando as particulas de intermetalicos incoerentes e sua
respectiva morfologia. Reagente de Keller.
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Figura 4.12 — Microestrutura da liga AA7050 envelhecida artificialmente na condicdo T614-65 — Particula
intermetalico de fase incoerente com a matriz. Imagem obtida por elétrons secundarios. Reagente de Keller.
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150kV 40 x 3500 20 SE 1

Fonte: A autora.

Figura 4.13 — Microestrutura da liga AA7050 envelhecida artificialmente na condi¢do T614-65, espectro da
microanalise de EDS, da regido observada e seu respectivo mapa composicional.

o
-+
-x
2000 ------
£
@
o
s ]
<
O
O
1000 o ------
L]
-
=
~
R
B o
g
-
=
o l"“\ - ' :
0 DR AT R Ll ] Ll | Ll 1 I | Il TR Fad i) BT felbRatih |
z 4 6 8 10 12 14

Energia (KeV)

Fonte: A autora.

Como dito inicialmente a técnica caracterizacdo por MEV ndo nos permite observar
particulas de tamanho nanométrico, apenas prever sua presenca através da microanalise de

EDS, de maneira geral as particulas afetadas pelo tratamento térmico de envelhecimento sdo
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as chamadas de particulas de precipitados, ou seja, que possuem tamanho entre 1e 100nm, seu
tamanho, morfologia, quantidade e distribuicdo afetam drasticamente as propriedades
mecénicas da liga AA7050. Dessa maneira, fez-se um resumo com os resultados obtidos por
MEV e apresentadas na Tabela 10, onde se observa a presenca de particulas intermetalicas
constituintes caracterizadas e possivel presenca de particulas de precipitados.

Tabela 10 - Resumo dos resultados obtidos por MEV, para as condi¢Bes T7451, T6 e T614-65.

Condigao Composicdo Quimica Morfologia

Intermetéalicos Precipitados
T7451 Al;CuyFe, Al,CuMg, MgZn,; (n) e Arredondado, formato de bastdes.
AlZnMgCu e ALCu  AlZnzMgs (T)

T6 Al,Cu, Al,CuMg e MgZn,(m) e Arredondado, formato de bastéo e

AlZnMgCu Al,ZnzMgs (T)  placas finas com formato irregular.

T614-65 Al,Cu e AlZnMgCu MgZn, (n) e Morfologia em forma de bastdes e
Al,ZnzMgs (T) arredondadas irregulares.

Fonte: A autora.

Sendo assim a caracterizacdo por MEV nos mostrou uma visdo da geral da
microestrutura e das fases presentes, lembrando que foi realizada uma tentativa de
identificacdo aproximada da composic¢ao quimica dessas fases. Assim 0 uso de outras técnicas
vem complementar os resultados obtidos por MEV, sendo a analise por MET um diferencial
para caracterizar as particulas nanomeétricas. Da mesma maneira a extracdo de particulas de
segunda fase nos traz uma tentativa de identificar e quantificar as particulas de precipitados
formados nessa liga ap0s os tratamentos térmicos de envelhecimento imposto para as trés

condicdes.

4.4  EXTRACAO DE PARTICULAS DE SEGUNDA FASE

Precipitados ou particulas das diferentes fases presentes nas microestruturas de ligas de
aluminio podem ser extraidos e estudados para melhor compreenséo da forma e constituicdo
dos mesmos [59]. A extracdo de particulas de segunda fase em ligas de aluminio é
especialmente problematica, pois a maioria das particulas presentes dissolve-se tdo facilmente
quanto a matriz de aluminio [52]. Para o desenvolvimento deste trabalho a técnica se mostrou
mais complexa, pois ap6s o envelhecimento artificial as particulas se tornam mais finas e sdo
mais dificil de serem isolada, isso levando em consideracdo que o objetivo do trabalho foi

qualificar e quantificar as particulas responsaveis pelo endurecimento da liga que possuem
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tamanhos manometricos [25]. As seguintes solu¢des quimicas para a dissolugdo da matriz
foram utilizadas:

a) Dissolucdo quimica em solucdo de Hidroxido de Sddio (NaOH), possibilita identificar

fases como MgZn; e Al;MgsZnsz e AlsZr. [12, 52]
b) Dissolucdo quimica em solucdo fenol, possibilita identificar fases como AlsFe, Mg,Si,
Al,Cu, MgZn,, Al,CuMg fases presentes na liga AA7050. [12, 52]

As massas obtidas para cada condi¢do através dos dois processos de dissolugdo quimica
foram analisadas por MEV e Difracdo de Raios X (DRX). Na Figura 4.14 é mostrado o
difratograma da liga AA7050, feito na amostra laminada, uma superficie plana, ou seja, antes
de se realizar a extracdo, como uma forma de mostrar 0s picos relativos a presenca de
aluminio na forma metélica. Dessa maneira, ndo confundir os picos relativos a presenca de

particulas de segunda fase.

Figura 4.14 — Difratograma da amostra da liga AA7050 na forma metalica.
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Fonte: A autora.
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4.4.1 Dissolugdo Quimica em Solu¢do de NaOH

Inicialmente foram pesadas 1g de amostra de cada condicdo, apds a extracdo e
centrifugacdo a massa obtida foi pesada e esta apresentada na Tabela 11.

Tabela 11 — Porcentagem em peso (%) da massa obtida através da técnica de extragdo de particulas de segunda
fase com dissolucdo quimica em solucdo de NaOH para os tratamentos T7451, T6 e T614-65.

Amostra T7451 T6 T614-65

(% peso) 20,1 20,5 14,5

Fonte: A autora.

4411 Condicéo T7451

As imagens de MEV obtidas da extracdo de particulas de segunda fase da condicao
T7451 sdo apresentadas nas Figuras 4.15 e 4.16. E possivel notar na Figura 4.15 o espectro da
microanalise por EDS e a respectiva regido observada, nota-se que aléem de aluminio, existem
picos intensos de magnésio, cobre e zinco. Isto indica a presenca real de precipitados e
intermetalicos, provavelmente das fases MgZn; (), ALCuMg (S) e Al,ZnsMgs(T) [1, 5, 12].
O ferro também foi identificado, indicando a presenca da fase insoluvel Al;Cu,Fe. Outro
elemento identificado foi o zirconio, que forma o dispersdide AlsZr que atua controlando o
tamanho de grdo ancorando contorno de grao [60, 62]. Alem desses elementos, apareceram
picos relativos ao sddio e ao oxigénio. O sddio provavelmente provem da dissolucéo, que foi
realizada com NaOH, bem como o oxigénio. O oxigénio, pode também estar ligado com o
aluminio formando hidréxido de aluminio (AI(OH)3) ou alumina (Al,O3).

A concentracdo dos elementos em peso (%) é mostrada na Tabela 12 nota-se que a
extracdo foi efetiva, pois quase toda matriz de aluminio foi dissolvida. Zinco, magnésio e
cobre aparecem em altas concentracGes mostrando maior fracdo volumétrica de fases
formadas por esses elementos. Do mesmo modo ferro e zirconio aparecem em baixas fracoes
volumétricas, visto que o teor desses elementos na liga € baixo, e a presenca de altos teores de

ferro é indesejada. [61]
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Figura 4.15 — Espectro da microanalise de EDS para a condigdo T7451 e a respectiva regido analisada (elétrons

secundarios).
Fonte: A autora.
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Fonte: A autora.

Tabela 12 — Concentracdo dos elementos na liga AA7050 para a condicdo T7451, identificados nas
microanalises por EDS (% peso e %atémico).
Elemento O Na Al Mg Zn Cu Fe Zr
%opeso 43,84 11,97 6,61 11,54 17,47 8,00 0,60 0,55

%atomico 62.56 11.89 5.59 10.84 6.10 2.87 0.46 0.14
Fonte: A autora.

A Figura 4.16, obtida através do MEV é possivel observar a morfologia das particulas
obtidas apds a extracdo, nota-se a morfologia de aglomerados arredondados irregulares
coincidindo com a morfologia relatada na literatura para a fase n [7, 12, 31]. Porém como a
fase m possui nove orientacdes diferentes em relagdo a matriz de aluminio [26, 62], faz se
necessario o uso de outras técnicas que validem os resultados obtidos através da extracdo,
neste caso a DRX, que € mostrada na Figura 4.17.

Na Figura 4.17 € possivel observar o difratograma obtido do residuo apds a
dissolucdo, nota-se que ndo foi observado picos relativos a presenca de aluminio em sua

forma metalica, mostrando que sua presenca esta associada aos elementos de liga formando

particulas de segunda fase.



69

Figura 4.16 — Micrografia de MEV mostrando a morfologia das particulas obtidas através da técnica de extracdo
de particulas de segunda fase da condlgao T7451. Imagem obtida por eletrons secundarios.
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Fonte: A autora.

Figura 4.17 — Difratograma do residuo extraido da amostra na condi¢cdo T7451 pela dissolugdo quimica com
solucdo de NaOH.

® Mg>Znyy
] V Al,CuMg
STl B Mgs2(Al,Zn)40
g - »»j\ J

L} hd T v T o4 1

26 (graus)
Fonte: A autora.

E possivel notar na Figura 4.17 que os picos de maior intensidade se aproximam das
fases Mg,Zn;1 (equilibrio com a fase Mgzn, (n)) [63, 64], ALCuMg (S) e Al,Mgs;Zn; ou
Mgs2(Al,Zn)49 (T) e estdo no intervalo de 20 - 23° a 43°,

Os picos das fases de maior intensidade foram identificados com o auxilio das fichas
JCPDS 06-0664, 28-0014 e 19-0029, respectivamente, salvas no programa PCPDFWIN v.
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2.1. Estas fichas foram escolhidas pela concordancia dos pardmetros de rede e estruturas
cristalinas com as informagdes encontradas na literatura, conforme mostrado na Tabela 6.

O difratograma identificou a presenca da fase Mg,Zn;; que é uma fase em equilibrio
com a fase MgZn,. A fase Mg.Zn;; possui estrutura cristalina cubica, enquanto a MgzZn, é
hexagonal, o teor de zinco € maior na fase Mg,Zn;1, porém a morfologia € igual para as duas
sendo particulas arredondadas irregulares [12]. A Figura 4.18 mostra o diagrama da entalpia
de formacdo das fases em equilibrio MgZn;, (n) e Mg,Zn;; [63], podemos considerar dessa
maneira a presenca que as particulas analisadas sdo particulas de precipitado, indicando maior

fracdo volumétrica dessa fase no intervalo de 26 de 23° a 36°.

Figura 4.18 — Diagrama da entalpia de formagéo das fases em equilibrio MgZn, (1) e Mg,Zn,;, solugéo sélida e
Zonas GP.
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Fonte: WOLVERTON, C. Crystal Structure and Stability of Complex Precipitate Phases in Al-Cu-Mg—(Si)
and Al-Zn-Mg Alloys. Acta mater. v.49, p.3129-3142, 2001.

4.4.1.2 Condicédo T6

As imagens de MEV obtidas da extracao de particulas de segunda fase da condi¢do T6
sdo apresentadas nas Figuras 4.19 e 4.20. E possivel notar na Figura 4.19 o espectro da
microanalise por EDS e a respectiva regido observada, assim como a condi¢do T7451, a picos
intensos para os elementos magnésio, cobre, zinco e aluminio, possivelmente formando as
fase Mgzn; (n), ALCuMg (S) e Al,ZnzMgs (T) e picos menos intensos para ferro e zircénio
formando as fases Al;Cu,Fe e AlzZr, respectivamente [1, 5, 12]. Do mesmo modo oxigénio e
sodio foram identificados, oriundos do processo de dissolucdo formando possivelmente
hidroxido de aluminio (Al(OH)3) ou alumina (Al,O3).

A concentracdo dos elementos em peso (%) é mostrada na Tabela 13, nota-se que

neste tratamento o resultado tambeém foi satisfatoério como na condicdo T7451 praticamente
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toda matriz de aluminio foi dissolvida, deixando expostas particulas contendo magnésio,
cobre e zinco. O elemento zinco apareceu em concentraces inferiores ao magnésio e ao
cobre, segundo a literatura [23, 24, 42] quando o teor de Mg>Zn tende a formar a fase estavel
Al,MgsZn; (T), com morfologia irregular, que confere com a morfologia da particula
analisada por EDS. Os elementos ferro e zircénio aparecem em baixas fracbes volumétricas,
formando o dispersdide AlsZr e possivelmente as particulas intermetélicas Al;Cu,Fe e/ou
AlsFe.

Figura 4.19 — Espectro da microanalise de EDS para a condi¢cdo T6 e a respectiva regido analisada (elétrons
secundarios).
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Fonte: A autora.

Tabela 13 - Concentragdo dos elementos na liga AA7050 para a condigdo T6, identificados nas microanalises por
EDS (% peso e %atdmico).

Elemento 0] Na Al Mg Zn Cu Fe Zr

%peso 53,09 9,12 8,13 13,04 5,90 9,89 0,69 0,12

%atomico 68,95 8,24 6,26 11,14 1,87 3,23 0,25 0,02

Fonte: A autora.

A Figura 4.20, mostra o residuo extraido apos dissolu¢cdo em NaOH, onde € possivel
observar a morfologia das particulas, nota-se a morfologia de aglomerados arredondadas
irregulares coincidindo com a morfologia da fase em equilibrio MgZn, [12]. E possivel
observar também particulas com estruturas alongadas, indicadas pelas setas amarelas, que nao
se encaixam com a morfologia de nenhuma das fases presentes na liga da série 7XXX,

supdem-se que possivelmente essa estrutura seja de algum composto que contenha sodio, ou
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oxigénio como Al(OH); ou Al,O3, ou até mesmo tenha se formado durante a centrifugacao,
porém esta estrutura ndo foi observada nos outros tratamentos.
Figura 4.20 — Micrografia de MEV mostrando a morfologia das particulas obtidas através da técnica de extracdo

de particulas de segunda fase da condicdo T6. Obtidas por elétronssecundérios.
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Fonte: A autora.

Figura 4.21 — Difratograma do residuo extraido da amostra na condicdo T6 pela dissolu¢do quimica com solucao
de NaOH.
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Fonte: A autora.
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Para andlise mais detalhada o residuo foi analisado por DRX, o difratograma é
apresentado na Figura 4.21 os picos de maior intensidade se aproximam das fases Mg2Zn;;
(equilibrio com a fase MgZn; (1)), AlLCuMg (S) e Al,MgsZn; ou Mgsz(Al,Zn)4e (T). Dessa
maneira as fases encontradas sdo as mesmas da condicdo T7451 e as fichas catalogréficas
utilizadas para a identificacdo das fases também foram as mesmas, porém a intensidade dos
picos diferem de uma fase para outra. O difratograma indicou a presenca da fase Mg.Zn;;,
indicando maior densidade de particulas de precipitado no intervalo que foi realizado a

varredura.

4.4.1.3 Condicdo T614-65

As imagens de MEV obtidas da extracdo de precipitados da condicdo T614-65 séo
apresentadas nas Figuras 4.22 e 4.23. E possivel notar na Figura 4.22 o espectro da
microanalise por EDS e a respectiva regido observada, a picos intensos para os elementos
magnesio, cobre, zinco e aluminio e picos menos intensos para ferro e zirconio possivelmente
as fases formadas sdo: MgZn; (), Al,CuMg e Al,Zn,Mgs, AlzZr Al;Cu,Fe e/ou AlsFe [1, 5,
12], além dos elementos oxigénio e sodio oriundos do processo de dissolucdo formando
possivelmente hidroxido de aluminio (AI(OH)3) ou alumina (Al03). Os elementos
encontrados nos condicdes T7451 e T6 estdo presentes na condicdo T614-65, porém em
concentracdes diferentes, mostradas na Tabela 14. Nota-se que devido a centrifugacdo as
particulas ficaram aglomeradas acreditasse que por esse motivo o teor de cobre, ficou superior

aos outros elementos.

Tabela 14 - Concentracdo dos elementos na liga AA7050 para a condicdo T614-65, identificados nas
microanalises por EDS (% peso e %atémico).

Elemento 0] Na Al Mg Zn Cu Fe Zr

%peso 45,29 6,35 6,84 12,66 7,99 19,63 0,67 0,54
%atomico 65,36 6,38 5,85 12,03 2,82 7,13 0,28 0,13

Fonte: A autora.



74

Figura 4.22 — Espectro da microanalise de EDS para a condicdo T614-65 e a respectiva regido analisada (elétrons
secundarios).
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Fonte: A autora.

Figura 4.23 — Micrografia de MEV mostrando a morfologia das particulas obtidas através da técnica de extragdo
de particulas de segunda fase da condi¢do T614-65. Obtidas por elétrons secundarios.
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Fonte: A autora.

A Figura 4.23 mostra a imagem de MEV onde € possivel observar a morfologia como
um aglomerado de particulas arredondadas irregular, nota-se que os precipitados apresentam

dimensdes menores do que as observadas nas condicGes T7451 e T6, coincidindo com a
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morfologia da fase MgZn, (1) que possivelmente estdo em maior fracdo volumétrica nesta
condigéo.

O residuo obtido pela dissolu¢do quimica com NaOH, também foi analisado por DRX,
o difratograma € mostrado na Figura 4.24 notam-se picos intensos que foram identificados
com o auxilio das fichas catalograficas JCPDS 06-0664, 34-0457 e 19-0029, que se
aproximam das fases Mg2Zn;; e AlMgsZng ou Mgsz(Al,Zn)4g (T).

Figura 4.24 — Difratograma do residuo extraido da amostra na condicdo T614-65 pela dissolugdo quimica com
solucdo de NaOH.
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Fonte: A autora.

Segundo Wolverton [63] a fase Mg,Zn;1 € uma fase em equilibrio com MgZn,, a
Figura 4.18 mostra o diagrama de fase Mg-Zn indicando a temperatura de formacao das fases
e a concentracdo dos elementos, nesse caso a fase Mg,Zn;; € rica em zinco, porém as duas
fases possuem a mesma morfologia de particulas arredondada irregular [12, 64], isso indica a

presenca da fase incoerente MgZn, mesmo que seja transformada em fase Mg,Zn;;.
4.4.2 Dissolucdo Quimica em Solucédo de Fenol

Na primeira tentativa de extracdo em solucdo de fenol foi pesado 1g de amostra,
porém a quantidade obtida de precipitados foi muito pequena o que inviabilizou a analise dos
mesmos. Na segunda tentativa foram utilizados 3 g de amostra de cada condi¢do e apds a
extracdo e centrifugacdo a massa obtida foi pesada os resultados sdo apresentados na Tabela
15.
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Tabela 15 — Massa obtida através da técnica de extracdo de precipitados com dissolucdo quimica em solugao de
fenol para os tratamentos T7451, T6 e T614-65.

Amostra T7451 T6 T614-65

% peso 16 15,4 13,4

Fonte: A autora.

4421 Condicdo T7451

A imagem de MEV obtida da extracdo de precipitados da condi¢do T7451 é mostrada
na Figura 4.25 o espectro da microanalise por EDS e a respectiva regido observada. Nota-se
que além de aluminio, existem picos intensos de magnésio, cobre, zinco. Isto indica
provavelmente a presenca das fases MgZn; (), Al,CuMg e Al,ZnsMgs. O ferro também foi
identificado, indicando a presenca da fase insolivel Al;Cu,Fe. Outro elemento identificado
foi o zirconio, que forma o dispersoide AlsZr e o silicio elemento residual que forma a fase
Mg.Si [1, 5, 12]. O pico intenso ndo identificado é referente ao ouro, utilizada para recobrir a

amostra e torna-la condutora.

Tabela 16 - Concentracdo dos elementos na liga AA7050 para a condi¢do T7451, identificados nas microanalises
por EDS (% peso e Y%atémico).

Elemento Al Mg Zn Cu Fe Zr Si
%peso 20,2 1,42 15,34 14,71 1,86 0,52 1.16
%atdmico 34,56 1,72 19,39 6,97 0,99 0,34 1,23

Fonte: A autora.

A Tabela 16 mostra a porcentagem dos elementos, ap0s a extracdo, que a matriz nao
foi totalmente dissolvida e que o teor de ferro e silicio ndo sdo alto por serem elementos
residuais. Observa-se que a morfologia das particulas € como um aglomerado com formas
arredondadas irregulares e de placas, as particulas com formato arredondado irregular podem
ser de precipitados e os em forma de placa podem corresponder a cavacos de aluminio que
ndo foram totalmente dissolvidos. Para analise mais detalhada o residuo obtido da extracéo

foi analisado por DRX, o difratograma € apresentado na Figura 4.26.
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Figura 4.25 — Espectro da microanalise de EDS para a condigdo T7451 e a respectiva regido analisada (elétrons
secundarios).
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Figura 4.26 — Difratograma do residuo extraido da amostra na condi¢cdo T7451 pela dissolugdo quimica com
solucéo de fenol.
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A extracdo com fenol permitiu identificar a fase Mg,Zn;; com pico de maior
intensidade, mostrado na Figura 4.26. O pico foi identificado com o auxilio de fichas
catalogréficas salvas no programa PCPDFWIN v. 2.1. Esta ficha foi escolhida pela
concordancia dos parametros de rede e estruturas cristalinas com as informacdes encontradas
na literatura, conforme mostrado na Tabela 6.

O difratograma identificou a presenca da fase Mg,Zn;1 que é uma fase em equilibrio
com a fase MgZn, (n) [12, 25]. O tempo de exposicao utilizado, 10s a cada 0,02°, talvez néo
tenha sido suficiente para que todas as fases fossem identificadas na DRX. Isto pode ser visto
pelas baixas intensidades apresentada no difratograma da Figura 4.26.

4.4.2.2 Condicédo T6

A imagem de MEV obtida da extracdo de particulas de segunda fase da condicdo T6 é
apresentada na Figura 4.27 o espectro da microanalise por EDS e a respectiva regido
observada, a picos intensos para 0s elementos cobre e zinco e menos intensos para 0 aluminio
e magnésio, possivelmente as fases formadas sdéo MgZn; (n), ALCuMg (S) e Al,ZnzMgs (T).
Observam-se picos dos elementos ferro, zirconio e silicio formando as fases Al;Cu,Fe, AlsZr
e Mg,Si, respectivamente. [1, 5, 12]

A concentracdo dos elementos em peso (%) é mostrada na Tabela 17, nota-se que
neste tratamento o resultado foi satisfatorio se comparado com a condicdo T7451
praticamente toda matriz de aluminio foi dissolvida restando apenas 3,3% de aluminio,
deixando expostas particulas contendo cobre e zinco. Os elementos magnésio, ferro, zirconio
e silicio aparecem em baixa concentracdo. As particulas aparecem em forma de aglomerados
ndo podendo ser determinado morfologia devido ao processo de centrifugacdo utilizado para

separar a matriz dos precipitados.

Tabela 17 - Concentracgdo dos elementos na liga AA7050 para a condigdo T6, identificados nas microanalises por
EDS (% peso e % atdémico).

Elemento Al Mg Zn Cu Fe Zr Si
%peso 3,34 0,17 54,61 40,54 0,56 0,20 0,76
%atdmico 7,55 0,42 50,88 38,86 0,61 0,08 1,65

Fonte: A autora.
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Figura 4.27 — Espectro da microanalise de EDS para a condi¢do T6 e a respectiva regido analisada (elétrons
secundarios).
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Figura 4.28 — Difratograma do residuo extraido da amostra na condicdo T6 pela dissolu¢do quimica com solucao
de fenol.
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O residuo foi analisado por DRX, o difratograma é apresentado na Figura 4.28, o pico
de maior intensidade se aproxima da fase Mg,Zni; (equilibrio com a fase Mgzn, (m)) [1, 5,
12]. Devido a baixa intensidade apresentada no difratograma os picos se confundem com o0s

ruidos.

4423 Condicéo T614-65

A imagem de MEV obtida da extracdo de particulas de segunda fase da condigdo
T615-65 é apresentada na Figura 4.29 o espectro da microanalise por EDS e a respectiva
regido observada. Os picos correspondem aos elementos aluminio, zinco, magnésio e cobre
possivelmente as fases formadas sdo MgZn; (), Al,CuMg (S) e Al,ZnzMgs(T). Observam-se
picos dos elementos ferro, zircénio e silicio formando as fases Al;CuyFe, AlsZr e Mg,Si,
respectivamente. [1, 5, 12]

A concentracdo dos elementos em peso (%) é mostrada na Tabela 18, nota-se que a
porcentagem de aluminio foi 11,63 onde quase toda matriz foi dissolvida pela extracdo, o teor
de ferro e silicio aparece bastante alto nesta condi¢do indicando elevados teores das fases
Al;Cu,Fe e Mg,Si. Dessa maneira, dois tipos de morfologia sdo observados na imagem,
Figura 4.29, arredondada irregular que provavelmente corresponde a fase Mg,Zn;; e em
forma de placa que pode corresponder a cavacos de aluminio que ndo foram totalmente
dissolvidos durante a extracéo.

Tabela 18 - Concentracdo dos elementos na liga AA7050 para a condicdo T614-65, identificados nas
microanalises por EDS (% peso e %atémico).

Elemento Al Mg Zn Cu Fe Zr Si
%peso 11,64 0,76 67,98 16,62 0,94 0,45 2,04
%atdmico 23,26 1,70 56,08 14,11 0,90 0,34 3,92

Fonte: A autora.

O difratograma do residuo analisado por DRX é apresentado na Figura 4.30, o pico de
maior intensidade se aproxima da fase Mg,Zn;;, 0s de menor intensidade se assemelham as
fases Mgs2(Al,ZNn)se (T), AlZr. A técnica de extracdo quimica com fenol apresentou
resultados significativos apenas na condicdo T614-65, onde foram obtidos picos intensos

sendo possivel identificar a fase presente.
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Figura 4.29 — Espectro da microanalise de EDS para a condicdo T614-65 e a respectiva regido analisada (elétrons

secundarios).

Fonte: A autora.
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Figura 4.30 — Difratograma do residuo extraido da amostra na condi¢do T614-65 pela dissolu¢do quimica com

solucéo de fenol.
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O uso de dois reagentes quimicos diferentes para extracdo de precipitados e a analise
do residuo por DXR permitiu identificar qual técnica produz melhores resultados, visto que na
dissolugdo quimica com NaOH quase toda matriz de aluminio foi dissolvida restando apenas
7% apds a extracdo. Além disso, o numero de fases reveladas foi significativo, pois o0s picos
formados foram de grande intensidade ndo sendo confundida com ruidos, com isso a
morfologia das particulas observadas no MEV foi de facil identificagdo em comparacdo com a
morfologia das fases presentes na liga. Os difratogramas apresentaram os picos referentes aos
mesmos elementos para a condi¢do T7451 e T6 variando apenas a intensidade de cada um dos
precipitados Mg,Zn1;, Al,CuMg (S) e Mgs2(Al,Zn)4 (T). No entanto, a condigdo T614-65 ndo
apresentou pico referente a fase Al,CuMg (S).

Por outro lado a dissolugdo quimica com fenol mostrou ser um reagente ndo efetivo
para as condicOes analisadas, constatou-se que aléem da matriz o reagente dissolve também as
particulas de segunda fase presente. De maneira geral notou-se que nem toda a matriz foi
dissolvida, pois foram observadas morfologias em forma de placas que provavelmente séo
cavacos de aluminio ndo dissolvidos durante o processo de extracdo. Além disso, a
morfologia das particulas ndo ficou muito visivel em MEV, acreditasse que isso se deve a
etapa de centrifugacdo para obtencéo do residuo.

O numero de fases identificadas com fenol e NaOH foram praticamente as mesmas
Mg.Zny1, Al,MgsZng (T), Al,CuMg (S), apenas o dispersoide de fase AlsZr foi identificado
com reagente fenol na condicdo T614-65. O pico de maior intensidade tanto com o reagente
quimico fenol ou NaOH foi identificado como sendo do precipitado Mg,Zn;; em equilibrio
com a fase estavel MgZn,, portanto observa-se predominancia de fases endurecedoras para as
trés condicoes.

De maneira geral a dissolucdo quimica com NaOH apresentou picos mais intensos
com morfologia de facil identificacdo, em suma os resultados obtidos com NaOH foram mais

eficientes quando comparados ao do fenol.
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4.5 CARACTERIZACAO DAS PARTICULAS DE SEGUNDA FASE POR MET

As analises microestruturais por Microscopia Eletrénica de Transmissdo (MET) tiveram
como objetivo observar tamanho, morfologia, distribuicdo e composi¢do quimica das fases
presentes nas condi¢cbes T7451, T6 e T614-65, dessa maneira determinar quais fases
precipitam no contorno de gréo e no interior da matriz e avaliar qual condig&o apresenta maior

densidade de fases endurecedoras.

45.1 Condigdo T7451

A Figura 4.31 mostra a microestrutura com tratamento térmico de envelhecimento
artificial na condicdo T7451. E vista uma estrutura geral da amostra onde se observa
precipitacdo de particulas de segunda fase no contorno de gréo e no interior da matriz e uma
regido onde nao sdao observadas particulas ao longo do contorno de grdo, sendo identificada
como uma ZLP (Zonas Livres de Precipitados).

Figura 4.31 - Micrografia de MET em campo claro (BF), mostrando a microestrutura geral da liga AA7050
envelhecida artificialmente na condigdo T7451, com precipitacdo de particulas de segunda fase nos contornos de
gréo e no interior da matriz.

Fonte: A autora.
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A Figura 4.32 mostra uma imagem em campo claro (BF) nota-se a presenca de
precipitados  no contorno de grao, precipitados 1 € n’ no interior da matriz indicado pelas
setas brancas. Além disso, observa-se a presenca de uma fase com morfologia arredondada
com tamanho aproximado de 700nm no interior da matriz, indicada pela seta branca,
provavelmente essa particula ndo foi solubilizada no tratamento térmico e ndo é originaria do
processo de envelhecimento. Essa particula pode estar abaixo da regido analisada, pois se

observa a presenca de precipitados sobre mesma.

Figura 4.32 - Micrografia de MET em campo claro (BF) as setas brancas indicam que no contorno de grdo a
precipitagdo de fase 1 e intermetalicos. No interior da matriz & precipitados 0’ e n e a presenga de subgréo.
- ci“

Fonte: A autora.

Na Figura 4.32, sugere-se a area selecionada (em vermelho) para analise de EDS e na
Figura 4.33 o espectro da microanalise e a concentracdo dos elementos em % peso e %
atdbmico é mostrada na Tabela 19, onde se observa que o teor de cobre é superior aos
elementos zinco e magnésio, além disso, é notada uma pequena concentragdo de silicio.
Segundo, Jiang, et al [27] esta € uma particula intermetélica constituinte, com duas
possibilidades de composi¢do sendo a primeira Al,Cu, que possui morfologia arredondada
onde a presenca de magnesio e zinco pode ser explicada devido ao volume de interagdo do
feixe de elétrons com o material, pois se observa a presenca de precipitados manométricos

sobre a particula intermetalica. E a segunda possibilidade é de ser a fase S com composicdo
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Al,CuMg, que possui morfologia de particulas arredondadas irregular, a presenca de zinco
também se justifica devido a presenga de precipitados nanométricos sobre a particula. A
determinacdo exata da composicao por EDS é impossibilitada, pois sinais de outras fases sdo
captados junto com o sinal da particula analisada, sendo quantificados em conjunto com o0s

elementos contidos na matriz.

Tabela 19 - Concentragdo dos elementos na area selecionada para a condicdo T7451, identificados nas
microanalises por EDS (% peso e %atémico).

Elemento Al Zn Mg Cu Si
%peso 41,21 2,75 17,43 38,21 0,37
%atdémico 52,63 1,45 24,72 20,72 0,45

Fonte: A autora.

Figura 4.33 - Microanalise em EDS da particula intermetalica arredondada observada na Figura 4.32.
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Fonte: A autora.

E possivel notar na Figura 4.34 a precipitacdo nanométrica no contorno de gréo e no
interior da matriz. Observa-se a presenca de finos precipitados no interior dos graos, e no
contorno de grdo com dimensdo aproximada de 50nm com morfologia de placas finas
(platelets), referente a fase m (MgZny) [12, 25, 65]. Observa-se a presenga particulas no
contorno de grdo com morfologia alongada e arredondada com tamanho aproximado de
200nm provavelmente particulas intermetalicas constituinte. Nessa imagem observa-se uma
grande particula alongada, com comprimento aproximado de 1,2um, possivelmente uma
particula intermetalica de fase insolivel Al;Cu,Fe, caracterizada na literatura [12, 27] pelo
formato de agulha com tamanho aproximado de 1um. Nesta regido observa-se uma regido de
ZLP de aproximadamente 80nm, segundo Vasudevan [20] a ZLP ocorre, frequentemente, na
sequéncia do processo de envelhecimento no qual ndo ocorre precipitacdo em areas adjacentes

aos contornos de grdo de alto angulo, caracterizada pela falta de precipitados.
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Figura 4.34 - Micrografia de MET (a) em campo claro (BF) as setas brancas indicam contorno de grdo com
precipitacdo de fase 1 e particulas intermetalicas, ZLP e no interior da matriz precipitados nen’.

Al;CuzFe

Fonte: A autora.

Figura 4.35 - Micrografia de MET (a) em campo claro (BF) e (b) em campo escuro (DF) indicando a area
selecionada para analise em EDS, (c) espectro da microanalise de EDS da area selecionada no contorno de grao e
(d) espectro da microanalise de EDS da area selecionada na matriz.
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Fonte: A autora.
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Anélise de EDS foi realizada em duas &reas distintas Figura 4.35 (b), (indicado em
vermelho), tanto na matriz, como no contorno de grdo, a concentracdo dos elementos em
%peso e %atdmico é mostrado na Tabela 20. E possivel notar nas Figuras 4.35 (c), (d) e
Tabela 20 que a composicdo é a mesma para ambos, ou seja, é constituido de aluminio, zinco,

magnésio e cobre, confirmando a presencga da fase metaestavel )’ e a fase em equilibrio 7.

Tabela 20 - Concentracdo dos elementos na area selecionada na Figura 4.35 (c) e (d) para a condi¢do T7451,
identificados nas microanalises por EDS (% peso e %atémico).

Area 1 — Figura 4.35 (c)

Elemento Al Zn Mg Cu

%peso 72,41 13,43 8,25 5,90

%atomico 80,79 6,18 10,22 2,79
Area 2 — Figura 4.35 (d)

Elemento Al Zn Mg Cu

%peso 88,55 3,57 4,77 3,09

%atomico 91,62 1,52 5,48 1,36

Fonte: A autora.

Figura 4.36 — Micrografia de MET em (a) campo escuro (DF) e (b) campo claro (BF) mostrando a distribuicdo
fina de precipitados no interior da matriz de aluminio.

Fonte: A autora.

Por outro lado, nas Figuras 4.36 e 4.37 (a) e (b) com alta magnificacdo observa-se
elevada distribuicdo de precipitados nanométricos. As fases n sdo formadas primeiramente
nas regides de defeitos, como contorno de grdo, gerando evidéncias para sua identificacdo. As
estruturas formadas no interior do grédo sdo predominantemente a fase metaestavel m’ que
possui diferentes morfologias de arredondada irregular, placas e em forma de disco e a fase
em equilibrio 1, com morfologia arredondada irregular [12, 13, 65]. Desse modo, pode ser

notado que as particulas estdo alinhadas e bastante espagadas mostrando baixa densidade de
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precipitados, com média de tamanho dos precipitados em forma de placa fina em torno de

40nm e as aciculares (needles) entre 50nm para a condicdo T7451.

Figura 4.37 — Micrografia de MET mostrando a distribuicdo fina de precipitados no interior da matriz de
aluminio, (a) imagem em campo claro (BF) e (b) aumento de ampliacdo da imagem em (a).

Fonte: A autora.

Além disso, foi realizado microandlise em linha para identificar quais elementos estdo
presentes em maior concentracdo, como pode ser observado na Figura 4.38. Nesta
microanalise foi quantificado um precipitado com alto teor de zinco, magnésio e cobre,

portanto o precipitado é de fase MgZn; (n).

Figura 4.38 — Microanalise em linha de particula de precipitado para determinar a composi¢do quimica,
indicando alto teor de zinco e magnésio.
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Fonte: A autora.
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45.2 Condicdo T6

A figura 4.39 mostra uma micrografia obtida por MET em campo escuro (DF) da
amostra envelhecida na condigdo T6. S&o observados gréos de tamanhos variados, presencga
de grande quantidade de precipitados tanto no contorno de grdo como no interior da matriz.
Observa-se a presenca de finos precipitados no interior dos grdos e os precipitados do
contorno de grédo possuem praticamente a mesma dimensdo. Esta condicdo apresenta uma
regidao de ZLP de aproximadamente 60nm formada nas adjacéncias do contorno de gréo,
caracterizada pela falta de precipitados.

Figura 4.39 — Micrografia de MET em mostrando a variagdo no tamanho de grédo e a precipitacdo nanométrica
nos contornos de grdo e no interior da matriz.

Fonte: A autora.

Na Figura 4.40 observa-se o alinhamento de particulas com dimensdo ligeiramente
superior aos precipitados presente no interior do gréo, observa-se que 0 espagamento entre as
particulas é pequeno e a maior densidade de precipitados quando comparado com a condigédo
T7451. Também é possivel observar particulas com morfologia acicular e arredondada
irregular evidenciando ser uma d4rea rica em zonas GPII e precipitados de fase n1’,

respectivamente. [12]
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As zonas GP observadas no MET foram identificadas como zonas GPIl que possuem
morfologia acicular. As zonas GPI possuem morfologia esférica e sdo estruturas que ocorrem
principalmente durante o envelhecimento natural, sua estabilidade é menor do que a zonas
GPII. Desse modo a maioria das zonas GPI ndo atinge um tamanho critico para dar origem a
fase n’, e acaba se dissolvendo na matriz. Por outro lado, algumas atingem o tamanho de

particula critico e se transformam emn’. [31, 71]

Figura 4.40 — Microestrutura de MET em campo escuro (DF), revelando a presenca de um subgréo na condi¢éo
T6.

100 nm

Fonte: A autora.

Na Figura 4.41, observa-se grande quantidade de fases coerente com a matriz, zonas
GPII, e semicoerente m’, como esses precipitados sdo precursoras da fase MgZn, (1),
pressupde-se que essa fase, 1’, compde majoritariamente a fragdo volumétrica de precipitados
na condi¢do T6. Desse modo, a dimensdo aproximada das particulas acicular (zonas GPII) €
de 30nm e das placas finas € de aproximadamente 20nm, indicando que ocorre a transicdo de
fase zonas GPII — 1’, essa transicdo ocorre devido cinética da reagdo que prioriza a
nucleacdo e crescimento dos precipitados e consequente transformacdo de fase. [15]

A distribuicdo das particulas de precipitados e zonas GPIl é apresentada na Figura
4.42, onde é possivel notar grande densidade dessas particulas no interior da matriz de

aluminio.
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Figura 4.41 — Micrografia de MET em (a) campo escuro (DF) e (b) campo claro (BF) mostrando a distribuicdo
fina de precipitados e zonas GPII no interior da matriz de aluminio

Fonte: A autora.

Figura 4.42— Micrografia de MET mostrando a distribuicdo fina de precipitados e zonas GPII no interior da
matriz de aluminio, (a) imagem em campo escuro (DF) e (b) aumento de ampliacdo da imagem em (a).

Fonte: A autora.

Nas Figuras 4.43 (a) e 4.44 (a) observa-se a particula e a regido onde foi realizado a
microanalise composicional por EDS em duas areas distintas, assim como, na Tabela 21 (area
1 — Figura 4.43 (c)) é apresentada a concentragdo em % peso e % atbmica dos elementos
aluminio, zinco, magnésio e cobre. Observa-se na Figura 4.43 (b), area 1, a presenca de uma
particula com morfologia arredondada irregular, tamanho aproximado de 100nm e alto teor
dos elementos aluminio, zinco e magnésio a microanalise de EDS mostrado na Figura 4.43

(c), identificou esta particula como sendo provavelmente uma particula de precipitado de fase
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MgZn,. Segundo a literatura [12] essa fase é arredondada irregular e possui tamanho de 1 a
100nm o que corresponde com os resultados obtidos.

Da mesma maneira foi realizado microandlise apenas no interior da matriz, a Figura
4.43 (b) mostra a area selecionada 2, indicada em vermelho. Com os dados da Tabela 21 (area
2— Figura 4.43 (d)) e o espectro de microanalise de EDS, mostrado a Figura 4.43 (d), nota-se
picos relativos aos elementos aluminio, magnésio e zinco, gerando evidéncias da formacao da

fase metaestavel ).

Tabela 21 - Concentragdo dos elementos na érea selecionada na Figura 4.43 (c) e (d) para a condi¢do T6,
identificados nas microanélises por EDS (% peso e %atémico).

Area 1 — Figura 4.43 (c)

Elemento Al Zn Mg Cu Si

%opeso 53.19 24.78 12.25 8.97 0.78

%atdémico 65.19 12.53 16.67 4.67 0.92
Area 2 — Figura 4.43 (d)

Elemento Al Zn Mg Cu Si

%opeso 90.65 3.78 2.99 0.08 2.47

%atdmico 92.53 1.59 3.39 0.03 2.42

Fonte: A autora.

Figura 4.43 — Microestrutura de MET em (a) campo claro (BF), (b) campo escuro (DF) indicando a &rea
selecionada para microanalises de EDS, em (c) espectro da microanéalise de EDS da area selecionada na particula
de segunda fase e (d) espectro da microanéalise de EDS da &rea selecionada no interior da matriz.
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Fonte: A autora.
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Semelhantemente ao processo realizado anteriormente, outra particula encontrada,
mostrada na Figura 4.44 (b), com morfologia de particula compacta, tamanho aproximado de
200nm, foi analisada por EDS, o espectro da microanalise é mostrado na Figura 4.44 (c), com
picos intensos para aluminio e zircénio, a Tabela 22 traz a concentragdo dos elementos
indicando também que os elementos aluminio e zirconio também estdo em maior
concentragcdo e possivelmente a fase identificada é uma particula de dispersdide com
composicdo AlsZr. [12, 31]

Tabela 22 - Concentracdo dos elementos na area selecionada para a condicdo T6, identificados nas microanalises
por EDS (% peso e %atémico).

Elemento Al Zn Mg Zr Ti
%0peso 53,57 15,63 1,87 28,81 0,09
%atomico 60,03 21,36 0,98 17,56 0,04

Fonte: A autora.

Figura 4.44 — Microestrutura de MET em (a) campo claro (BF), (b) campo escuro (DF) indicando a area
selecionada para microanalises de EDS, em (c) espectro da microanalise de EDS da area selecionada na particula
de segunda fase.
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Fonte: A autora.

A Figura 4.45, mostra a microandlise em linha de um precipitado com alto teor de

zinco, magnésio e cobre. Evidenciando de formacéo da fase de equilibrio MgZn; (n).
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Figura 4.45 — Analise em linha de particula de precipitado para determinar a composi¢do quimica, indicando alto
teor de zinco e magnésio.
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Fonte: A autora.

4.5.3 Condicao T614-65

Figura 4.46 — Micrografia de MET em campo escuro (DF), mostrando a microestrutura geral da liga AA7050
envelhecida artificialmente na condicdo T614-65 com precipitacdo de particulas de segunda fase nos contornos

Fonte: A autora.
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Na Figura 4.46, observa-se uma visdo geral da microestrutura envelhecida artificialmente
na condicdo de duplo envelhecimento T614-65, notam-se grdos de igual tamanho, grande
densidade de zonas GPII e precipitados no interior e no contorno de grao.

Os precipitados observados na Figura 4.47, presentes no contorno de grdo
possivelmente sdo da fase de equilibrio 1, evidenciado pela sua dimensdo em torno de 40nm e
morfologia arredondada irregular. Observa-se uma regido de ZLP de aproximadamente 25nm,
préxima ao contorno de gréo, caracterizada pela falta de precipitados [20, 21].

Figura 4.47 - Micrografia de MET em campo escuro (DF) mostrando a distribui¢cdo fina de precipitados e a
presenca de estrutura de ZLP.

Z

Fonte: A autora.

No interior do gréo, Figura 4.48, subentende-se uma predominancia de zonas GPII. Ou
seja, € possivel observar uma presenca significativa de aglomerados coerentes identificados
como zonas GPII percursor da fase metaestavel n’ que estd presente com tamanho
aproximado de 10nm. Dessa maneira, a condicdo T614-65 apresenta maior quantidade de
precipitados, densamente distribuido aproximando de um aglomerado de a&tomos de soluto
[57, 67]. Ou seja, no interior da matriz de aluminio existe a predominancia de uma fina
distribuicdo homogénea de particulas de precipitado com dimens6es manométricas, como esta
condigdo é subenvelhecida supfe-se que ocorra a transicdo de fases zonas GPII — 1°, como
pode ser visto na Figura 4.49.
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Figura 4.48 - Micrografia de MET em (a) campo escuro (DF) e (b) campo claro (BF) mostrando a distribui¢do

Fonte: A autora

Figura 4.49 — Micrografia de MET mostrando a distribuigdo fina de precipitados e zonas GP no interior da
matriz de aluminio, (a) imagem em campo escuro (DF) e (b) aumento de ampliacdo da imagem em (a).

Fonte: A autora.

A Tabela 23 mostra a porcentagem dos elementos em peso e atbmico, tambem foram
realizados microanalises de EDS em trés areas distintas. Como pode ser visto na Figura 4.50
(b), a microanalise da area 1 e 2, Figura 4.50 (c), (d) e Tabela 23 (area 1-2 — Figura 4.50 (c) e
(d)), indicou a presenca de um composto rico em ferro, ndo solubilizada no tratamento
térmico imposto, com tamanho aproximado de 1.6pm, tendo composicdo aproximada da fase
intermetalica Al;Cu,Fe, com morfologia de agulhas finas [12]. A microanalise da area 3
realizada no interior da matriz é rica em zinco, magnésio e cobre, sugerindo a presenca fase
semicoerente 1’ dissolvida por toda matriz, confirmada pela concentra¢do desses elementos

mostrada na Tabela 23 (area 3 — Figura 4.40 (g)).
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Figura 4.50 — Microestrutura de MET em (a) campo claro (BF), (b) campo escuro (DF) indicando a area
selecionada para microanalises de EDS, em (c) espectro da microanalise de EDS da area 1, (d) espectro da
microandlise de EDS da area 2 e (e) espectro da microanalise de EDS da &rea 3.
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Fonte: A autora.

Tabela 23 - Concentracdo dos elementos na area selecionada na Figura 4.50 (c), (d) e (e) para a condigdo T614-
65, identificados nas microanalises por EDS (% peso e %atémico).

Area 1 — Figura 4.50 (c)

Elemento
%peso
%atdmico

Elemento
%opeso
%atdmico

Elemento
%peso
%atdmico

Al Fe
54,31 21,23
59,04 18.34
Area 2 — Figura 4.50 (d)
Al Fe
58,76 19,08
63,56 15,67
Area 3 — Figura 4.50 (e)
Al Zn Mg
87,18 5,56 4,78
91,12 2,45 5,32

Cu
24,43
22,59

Cu
22,13
20,74

Cu
2,45
1.08

Fonte: A autora.

Como ja discutido, no contorno de grao ocorre a precipitagdo da fase n e na matriz de

aluminio da fase metaestavel n° e também da fase n. A Figura 4.51 mostra a microanalise de

EDS em um precipitado nanométrico no contorno de grdo, area 1 da Figura 4.51 (b) e no

interior da matriz, area 2 da Figura 4.51 (b). A Tabela 24 traz a concentracdo dos elementos
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na area selecionada na Figura 4.51 (c) e (d). E possivel notar que a um baixo teor de soluto,
indicando praticamente a mesma composicao para as duas areas. Conforme dito o precipitado
do contorno de grdo ¢ fase a incoerente 1 e na matriz a fase pode ser identificada como a
semicoerente 1.

Figura 4.51 — Microestrutura de MET em (a) campo claro (BF), (b) campo escuro (DF) indicando a area

selecionada para microandlises de EDS, em (c) espectro da microanalise de EDS em um precipitado
nanométrico, (d) espectro da microanalise de EDS diretamente na matriz de aluminio.
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Fonte: A autora.

Tabela 24 - Concentragdo dos elementos na area selecionada na Figura 4.51 (c) e (d) para a condicdo T614-65,
identificados nas microanalises por EDS (% peso e %atdmico).

Area 1 — Figura 4.51 (c)

Elemento Al Zn Mg Cu Si
%peso 79.27 8.89 5.72 3.35 2.74
%atdmico 84.90 3.92 6.80 1.52 2.82
Area 2 — Figura 4.51 (d)
Elemento Al Zn Mg Cu Si
%peso 87.17 3.94 4.49 1.96 2.41
%atdmico 89.91 1.67 5.15 0.86 2.39

Fonte: A autora.

A técnica de MET mostrou para as trés condigbes que, embora o tipo de precipitado
permanecesse inalterado nas trés condicées, a densidade e tamanho destes precipitados foram
significativamente modificados pelo envelhecimento interrompido. Através da analise por
MET, foi possivel observar as caracteristicas microestruturais e a presenca de zonas GPII,

fase endurecedora i’ e equilibrio 1. [7, 12]
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Os resultados das analises realizadas na condi¢cdo T7451 mostraram predominancia da
transicdo de fase n’—m, ou seja, a fase metaestavel 1’ esta se transformando na fase em
equilibrio m, a presenga de zonas GP nao foi identificada devido ao superenvelhecimento que
ocorre nessa condigdo, como mostrado na Figura 2.7.

Dessa maneira a condicdo T6 mostra-se como sendo subenvelhecida, pois acusou a
presenca de zonas GPIl com tamanho aproximado de 30nm e morfologia acicular e particulas
com morfologia de placas finas com tamanho aproximado de 20nm identificadas como 1’
desse modo supde-se que ocorra a transi¢ao de fase zonas GPII— 1’, ou seja, as zonas GPII
estdo se transformando na fase metaestavel n’.

Por outro lado as analises realizadas na condicdo T614-65 mostraram a predominancia de
finas zonas identificadas como zonas GPII distribuidas homogeneamente na matriz e com
tamanho aproximado de 10nm, desta maneira considerou-se essa condicdo como
subenvelhecida, pois ainda ndo atingiu os patamares de dureza maxima.

A fase metaestavel n| estava presente nas trés condigdes e precipitou preferencialmente nos
contornos de grdo com dimens@es maiores do que as da matriz.

O tratamento interrompido T614-65 apresentou finos precipitados distribuidos
homogeneamente na matriz de aluminio, do que os observados na microestrutura T7451 e T6,
como pode ser visto na Figura 4.52. Isto sugere que a microestrutura da condicdo T614-65
pode proporciona uma maior resisténcia ao movimento das discordancias do que precipitados
maiores e mais espagados como nas condicdes T7451 e T6, e este é considerado diretamente o
responsavel pela melhora nas propriedades mecanicas.

As observacOes das microestruturas em MET para as condicdes T7451, T6 e T614-65,
vem confirmar o que ficou apenas subentendido anteriormente pelas outras técnicas
utilizadas, pois elas apenas indicavam a presenca das particulas de precipitado que séo
aquelas que sofrem alteracdes em sua morfologia, tamanho, distribui¢do e quantidade através
do tratamento térmico de envelhecimento imposto. Esses precipitados séo identificados como
zonas GP, fase metaestavel 1’ e fase em que equilibrio 1, como seu tamanho ¢ nanométrico
sua observacdo foi possivel apenas com a utilizacdo da técnica de MET. Dessa maneira, a
MEV nos mostrou uma visdo geral da microestrutura e das fases presentes. Por outro lado, a
técnica de extracdo de particulas de segunda fase identificou por DRX a presenca da fase
Mg,Zn;1, fase em equilibrio com a fase MgZn,. 1sso mostra 0 quédo importante séo as técnicas

de caracterizagdo e como uma complementa a outra.



100

Figura 4.52 — Microestrutura de MET mostrando a variagao na fracdo volumétrica de precipitados nas condiges
(a) T7451, (b) T6 e (c) T614-65.

Fonte: A autora.
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+s CARACTERIZACAO DA SUPERFICIE POR AFM.

A anédlise microestrutural por AFM permitiu determinar a rugosidade superficial das
amostras nas condic¢des T7451, T6 e T614-65, correlacionando os resultados com a densidade
de precipitados presente em cada tratamento, onde os mesmos foram analisados por outras
técnicas de caracterizagdo ja mencionadas anteriormente.

A Figura 4.53 de (a) a (c) apresenta as imagem de AFM, obtida das amostras envelhecidas
artificialmente nas condi¢bes T7451 Figura 4.53 (a), T6 Figura 4.53 (b), e T614-65 Figura
4.53 (c). As trés amostras foram atacadas com reagente Keller, por tempo aproximado de
30segundos, para remover preferencialmente a matriz de aluminio ao redor dos precipitados
expostos. E possivel observar nas imagens uma diferenca de rugosidade superficial, ou seja, a
condicdo T7451 mostra baixa rugosidade quando comparado as condigdes T6 e T614-65.

Além disso, é possivel observar na Figura 4.54 e Tabela 25 o perfil topografico em
imagem 3D das rugosidades e os valores médios de rugosidades (Ra e Rqg) das amostras
analisadas, respectivamente. Desse modo, pode ser notado na Figura 4.54 e Tabela 19 que a
condicdo T7451, possui uma superficie menos rugosa (Ra= 7,65nm) quando comparado as
condicdes T6 (Ra= 8,35nm) e T614-65 (Ra= 14,87nm). Isto indica que quanto menor for a
rugosidade, consequentemente, menor € a densidade de precipitados no interior da matriz da
liga de aluminio. Por outro lado, a condicdo T614-65 com a rugosidade de Ra= 14,78nm,
indica que possui maior densidade de particulas de pequena dimensdo distribuida
homogeneamente na matriz da liga de aluminio em relacdo as demais condicGes, como foi
visto na Figura 4.52.

A tabela 25 os parametros de rugosidade média (Ra) e média quadratica (Rq) das
condic@es investigadas. Em cada caso, procedeu-se a medi¢cdo global de um campo de 10 x
10pum?. [69, 70]

Tabela 25 - Parametros de rugosidade medidos por AFM.

Condicao T7451 T6 T614-65
Ra [nm] 7,65 8,35 14,87
Rq [NM] 9,95 10,56 20,17

Fonte: A autora.
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Figura 4.53 - Analise topografica por AFM, imagem bidimensional em (a) condicdo T7451, (b) condicdo T6 e
(c) condigdo T614-65. Reagente de Keller.
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Fonte: A autora.
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Figura 4.54 - Analise topogréafica por AFM, imagem tridimensional em (a) condi¢do T7451, (b) condicdo T6 e
(c) condigdo T614-65. Reagente de Keller.
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Fonte: A autora.
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No entanto, a presenca de particulas de maior dimensdo pode aumentar o valor de
rugosidade, consequentemente, superestimar os valores de rugosidades. Dessa maneira as
analises por AFM foram realizadas preferencialmente em area livre de particulas grosseiras
para diminuir esse tipo de erros. Assim, a Figura 4.55 mostra um exemplo tipico de particula
intermetalica com tamanho aproximado de Sum na condicdo T7451, que nesse caso
apresentou rugosidade superior as outras condicdes, superestimando os valores de

rugosidades.

Figura 4.55 - Andlise topografica por AFM da condicdo T7451 em (a) imagem tridimensional e (b) imagem
bidimensional, mostrando uma particula intermetalica. Reagente de Keller.
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Fonte: A autora.

Portanto, as analises por microscopia de forca atbmica, AFM, permitiram realizar uma
analise qualitativa e quantitativa da superficie das condi¢Ges proposta nesse trabalho. Os
resultados de avaliacdo topografica mostraram que a rugosidade média (Ra) e média
quadratica (Rg) variaram de um tratamento para o outro. Indicando maior densidade de
particulas de pequena dimensdo distribuida homogeneamente na matriz da liga de aluminio
para condicdo T614-65.

Como a densidade de particulas na condigdo T614-65 foi bastante grande foi possivel
determinar aproximadamente o tamanho dos precipitados nanométricos para essa condicao.
Assim, pode ser visto na Figura 4.56, as particulas de menor dimensdo possuem tamanho
aproximado de 40nm e as maiores em torno de 100nm, tamanho compativel com os
resultados obtidos pelo MET. Desse modo conclui-se que a fragdo volumétrica de zonas GPII

e precipitados metaestaveis 1’ sdo dominantes nessa condi¢do. Enquanto nas condi¢cdes T7541
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e T6 ndo foi possivel determinar a dimensdo dos precipitados devido a baixa rugosidade e
pouca defini¢do das particulas.

Figura 4.56 - Analise topografica por AFM da condigdo T614-65 em (a) imagem tridimensional e (b) imagem
bidimensional, mostrando a distribuicdo dos precipitados na matriz de aluminio. Reagente de Keller.
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Fonte: A autora

AFM mostrou ser uma ferramenta qualitativa valida, sendo uma nova proposta para
analise exploratéria da microestrutura, indicando ser método novo e interessante para realizar
a avaliacdo da densidade de particulas nanométricas. Porém, faz se necessario um bom
procedimento de preparacdo de amostra e 0 uso de técnicas complementares.
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5 CONCLUSOES

As principais conclusdes deste trabalho séo:

De maneira geral, o uso de diferentes técnicas de caracterizacdo permitiu identificar e
caracterizar a presenca de diferentes particulas de segunda fase nas condicdes T7451, T6 e
T614-65 propostas para analise neste trabalho;

Observou que as particulas de precipitados, sendo zonas GP, fase metaestavel 1’
(MgZny) e de equilibrio n (MgZn,) sofrem alteragbes em sua morfologia, tamanho,
distribuicdo e quantidade atraves do tratamento térmico de envelhecimento imposto. As
particulas de intermetalicos constituintes sdo provenientes de processo e nao sofrem

alteraces com o tratamento térmico de envelhecimento;

A técnica mais relevante para a caracterizacdo dos precipitados foi o MET que
permitiu determinar a morfologia, tamanho, distribuicdo, quantidade e composi¢do dos

precipitados nanométricos dependentes do tratamento térmico de envelhecimento imposto.

Por outro lado MO permitiu realizar uma primeira avaliacdo microestrutural das
amostras. Do mesmo modo, MEV identificou a presenca de fases intermetalicas constituintes,
através da morfologia e composicdo quimica, e prognosticou a presenca de particulas de

precipitados, confirmadas atravées das analises de MET.

A técnica de extracdo de particulas de segunda fase identificou por DRX a presenca da
fase Mg,Zn;1, fase em equilibrio com a fase MgZn,. A técnica de AFM se mostrou importante
por ser um método novo de caracterizacdo e permitiu correlacionar a rugosidade superficial

com a densidade de precipitados presentes nas condicGes T7451, T6 e T614-65.

O trabalhou mostrou também a relevancia do uso de diferentes técnicas de
caracterizacdo e a colaboracédo individual de cada uma, e como um resultado complementa o

outro, tornando os dados obtidos confiaveis.
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6 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Realizar as andlises de difracdo de elétrons para determinar através do padrdo de difracdo as
possiveis zonas GP, fase )’ e a de equilibrio 1, assim como do uso da microscopia eletronica
de alta resolugdo (HRMET), que revela micrografias com estruturas manomeétricas vistas pelo

contraste apresentado na matriz.

Realizar as analises no decorrer do tempo de envelhecimento para determinar com exatiddo o

momento que ocorre as alteracbes na microestrutura da liga.

Variar o tempo do segundo envelhecimento, exemplo 25°C, e comparar com o0s resultados

obtidos com a temperatura de 65°C utilizada no presente trabalho.
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