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RESUMO

Ligas de Al da série 7000 sdao amplamente empregadas na fabricacdo de
componentes da industria aeronautica devido a sua alta resisténcia mecéanica e
baixa densidade. Todavia, o volume de sucata gerado nessa fabricacdo é
bastante alto, pois o0 processo principal utilizado é a usinagem, onde o
aproveitamento é de cerca de 10% da massa inicial. Com a reciclagem dessa
sucata, embora originada de uma liga de alta qualidade de alto custo, sao
produzidas pecas de aplicacBes ordinarias, de baixo custo. Isso se deve ao
fato das boas propriedades mecanicas da liga original ndo se manterem
guando reciclada por rotas convencionais de fundicdo, que gera alto teor de
segregacao dos elementos de liga e microestrutura grosseira. Nesse cenario, a
presente dissertacdo de mestrado objetivou a avaliacdo da possibilidade da
reciclagem dessa sucata de usinagem da liga AA7050 através da rota de
conformacao por spray, CS, seguida de extrusdo a quente. Com o primeiro
processo tem-se a vantagem da solidificacdo rapida, sendo assim possivel a
obtencdo de microestrutura refinada e com baixo nivel de segregacdo. O
segundo processo, realizado na sequéncia, tem como objetivo o fechamento
dos poros, intrinseco ao processo de CS, e aumentar a resisténcia mecanica
por reducdo do tamanho de grdo. Uma combinacdo de tratamentos térmicos
como homogeneizacédo, solubilizacdo e envelhecimento foram realizados na
rota de processamento visando otimizar as propriedades mecanicas. As
microestruturas foram caracterizadas com uma combinacdo de microscopia
eletrbnica de varredura (MEV) e transmissdo (MET), aliadas a difracdo de
raios-X (DRX) e a calorimetria diferencial de varredura (DSC). As propriedades
mecanicas foram avaliadas através de ensaio de tracdo. A analise dos
resultados mostra que a conformacgéo por spray, combinada com extrusao e
tratamentos térmicos, representa uma rota viavel na reciclagem da liga Al 7050,
podendo gerar microestrutura refinada e propriedades mecéanicas superiores as

do material original.
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MICROSTRUCTURAL AND MECHANICAL CHARACTERIZATION OF Al
AA7050 ALLOY RECYCLED BY SPRAY FORMING AND EXTRUSION

ABSTRACT

Aluminium alloys of the 7000 series are widely used in structural
components in the aircraft industries due to their high strength and low density.
However, a large amount of scraps is generated by the machining of the
components, which achieves almost 90% of the alloy’s initial mass. These
wastes are normally used in low performance application, despite of the high
quality of the AA7050 alloys. It occurs because is not possible to keep the good
mechanical properties of the alloy when it is recycled by conventional casting,
which generates high level of segregation of the alloy elements and a coarse
microstructure. In this sense, the present work aims the recycling of the
aluminium scraps by spray forming and hot extrusion. The spray forming
process provides a rapid solidification, making possible to obtain a refined
microstructure and a low level of segregation. The hot extrusion closes the
pores arising from the previous process and increases the strength by reducing
the grain size. After the spray forming the material was hot extruded in a
industrial scale equipment in order to close the pores arising from the previous
process and improve the strength. A combination of heat treatments concerning
homogenization, solution and aging heat treatments were imposed during the
process in order to optimize the mechanical properties. The microstructure
characterization was carried out in a scanning electronic microscope (SEM) and
in a transmission electronic microscope (TEM), combined with x-ray diffraction
(XRD) and differential scanning calorimetry (DSC) . The mechanical properties
were evaluated by tensile tests. By the analysis of the results we can conclude
that the spray forming is a viable route to recycle the Al AA7050 alloys because
it can generate refined microstructure and better mechanical properties than the

original material.
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1. INTRODUCAO E JUSTIFICATIVA

Ligas de aluminio da familia 7000 sdo amplamente utlizadas na
fabricagcdo de componentes da industria aerondutica. A alta resisténcia a
fadiga, alta resisténcia mecanica e a baixa densidade destes materiais 0s
tornam atraentes para aplicacdes em aeronaves, nas quais 0 peso do produto
final tem grande importancia em seu desempenho. Essas ligas possuem altos
teores de elemento de liga, sendo o zinco, magnésio, cobre e zircénio os
principais. Por sofrerem endurecimento por precipitacdo de fases contendo os
elementos citados, estdo aptas a serem processadas termomecanicamente
para atingir as propriedades requeridas.

O estéagio final de fabricacdo na industria aeronautica, que utiliza placas
dessa liga de Al, envolve o processo de usinagem, no qual ha baixo
aproveitamento destas ligas, em que cerca de 90 % da massa inicial é
descartada em forma de cavaco, gerando uma relacao buy-to-fly em torno de 9.
Estas sobras sdo vendidas a precos baixos (20 % do preco original) para
empresas de reciclagem, fazendo que o material seja usado em outras
finalidades, principalmente na industria de fundicdo para a producéo de pecas
de baixo valor agregado, perdendo seu potencial de aplicacdes possiveis.

Um grande problema na reutilizacdo dessas ligas para a fabricacédo de
outros produtos € o fato de que a rota de reciclagem através dos métodos de
fundicdo convencional ndo consegue manter as suas boas propriedades
mecanicas. Caracteristicas como exagerado crescimento de gréo, alto nivel de
segregacao dos elementos e oxidacdo possuem efeitos altamente deletérios
em suas propriedades.

Como uma rota de fundicdo alternativa para evitar esses problemas e
tentar manter as boas propriedades mecanicas da liga original tem-se a
conformacdo por spray, na qual o rapido resfriamento poderia evitar o
crescimento exagerado dos grdos e a alta segregacdo de fases durante o
processo de solidificacdo do metal fundido. Este processo para ligas de Al tem
sido muito estudado pelo grupo de pesquisa do Laboratorio de Fundigdo do

Dema/UFSCar, que ja possui conhecimentos consolidados no assunto.



Seguinte ao processo de conformagdo por spray vem O processo de
extrusdo, que € conveniente para quebrar a estrutura bruta de fusdo, melhorar
as propriedades mecanicas pelo encruamento, fechar os poros e dar uma
forma para que o material possa ser conformado posteriormente. No presente
trabalho, foi realizada extrusdo em equipamento de escala industrial,
promovendo maiores reducdes se comparado com a escala laboratorial.

Assim, uma possivel aplicacdo para essa liga reciclada seria na
fabricacdo de cabos de Al de transmissdo de energia elétrica, substituindo as
almas de aco utilizadas atualmente para suporte mecanico dos cabos, com
reducdo significativa do peso total do conjunto. Essas ligas tornam-se
interessantes para o0 setor energético que busca cada vez mais o
desenvolvimento de novos materiais, mais eficientes e com uma maior
confiabilidade. Essa necessidade é refletida nos altos investimentos no setor

nos ultimos anos[1].



2. OBJETIVOS

A presente dissertacdo de mestrado tem como objetivo a
caracterizacdo da microestrutura e das propriedades mecéanicas estaticas na
reciclagem de cavacos de usinagem de liga de Al aeronautica 7050 pela rota
de conformacdo por spray seguida de extrusdo e tratamentos térmicos. A
perspectiva € alcancar propriedades mecéanicas elevadas, compativeis com a
composicdo quimica disponivel, e com isso abrir perspectivas de aplicacao
com alto valor agregado da liga reciclada.






3. REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 Ligas de Aluminio

As ligas de aluminio sdo geralmente divididas em fundidas e forjadas.
Um sistema de nomenclaturas foi desenvolvida pela Aluminum Association com
a finalidade de diferenciar essas classes e subdividir os diferentes tipos de
ligas. Para as ligas forjadas, as familias sao divididas da seguinte maneira:

e 1XXX: aluminio puro, usado principalmente em indlstria elétrica e
guimica.

e 2XXX: ligas com o Cu como principal elemento de liga, contendo
outros elementos como o Mg. Usadas principalmente em industria
aeronautica.

e 3XXX: ligas com o Mn como principal elemento de liga. Usadas
em apliacdes arquitetdnicas.

e 4XXX: ligas com o Si como principal elemento de liga. Usadas em
varetas de solda e chapas de brasagem.

e 5XXX: ligas com o Mg como principal elemento de liga. Usadas
em materiais expostos ao ambiente marinho.

e 6XXX: ligas com o Mg e o Si como principais elementos de liga.
Usadas em produtos extrudados na construcao civil.

e 7XXX: ligas com o Zn como principal elemento de liga, podendo
conter outros elementos como o Cu, Mg, Cr e Zr. Usadas em
estruturas de aeronaves e outras aplicacdes de alta resisténcia
mecanica.

e 8XXX: Ligas com Sn e Li e aplicacfes diversas. [2]

Nas familias 2XXX a 8XXX o segundo digito representa uma mudanca
composicional da liga original. Os dois ultimos digitos representam apenas uma
diferenciacao das ligas existentes.

As ligas fundidas possuem uma classificagéo parecida, todavia com trés
digitos seguidos de uma divisdo decimal, como a 1XX.X. Essa divisao indica a

forma do material.



Tanto ligas forjadas como as fundidas sédo subclassificadas em ligas
trataveis termicamente e ndo trataveis termicamente. As familias 2XXX, 6XXX
e 7XXX sdo usualmente tratadas termicamente com solubilizacdo e rapido
resfriamento seguido de precipitacéo através de tratamento de envelhecimento.
Podem ser conformadas a frio durante o processamento, complementando as
propriedades mecéanicas adquiridas com os tratamentos térmicos. J4 as series
IXXX, 3XXX, 4XXX e 5XXX possuem resisténcia mecanica inicial dada pelos
elementos de liga presentes e é melhorada substancialmente através de
trabalho a frio. [2]

3.1.1 Precipitacédo em ligas de Al

As ligas de aluminio sdo divididas em trataveis termicamente e nao
trataveis termicamente. As ligas da primeira classe podem ser endurecidas por
precipitacdo, contendo elementos como o Cu, Mg, Zn e Li, cuja solubilidade na
matriz diminui com o decréscimo da temperatura e continuam presentes em
concentracfes que excedem o equilibrio de sua solucdo solida a temperatura
ambiente e mesmo a temperaturas moderadamente elevadas. Assim, um ciclo
usual de tratamento térmico inclui a solubilizacdo a alta temperatura,
maximizando a solubilidade, seguida de um resfriamento rapido a baixas
temperaturas, obtendo uma solucdo sdlida supersaturada de solutos e
vacancias. Posteriormente, durante o estagio de envelhecimento, os atomos de
soluto se agrupam formando precipitados coerentes com a matriz, mais
conhecidos como zonas de Guinier-Preston (zonas GP), e zonas incoerentes
se mantido o tratamento por tempos maiores. [3] O requisito geral para o
endurecimento por precipitacdo da solucéo sélida supersaturada € a formacao
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 [2], como
apresentado na Figura 3.1. Dessa forma tem-se uma solugdo solida
metaestavel em respeito as zonas GP abaixo da linha solvus GP, ndo existindo

essa formagdo acima dessa temperatura critica. Esta temperatura pode ser



movida para temperaturas maiores quando a concentracdo de vacancias
aumenta, pois estas aceleram a formagdo dos clusters de soluto durante o
resfriamento r4pido e/ou atua como agregado para nuclear a nova fase.
Portanto a decomposicdo das solugBes soélidas supersaturadas (SSS) ocorre
da seguinte maneira:

SSS —» Clusters —» estrutura de transicdo — estrutura final

A nucleacdo dos precipitados pode ocorrer tanto homogeneamente
(uniforme e n&o preferencial) quanto heterogeneamente (preferencialmente)
em lugares especificos como contorno de grdo, discordancias e vacancias.
Muitos precipitados exigem sitios preferenciais para a nucleagdo heterogénea,
todavia zonas GP e outros precipitados totalmente coerentes nucleiam de
maneira homogénea.

Os tipos de interface formados entre as segundas fases precipitadas e a
matriz podem ser coerentes, semicoerentes e incoerentes, como ilustrado na
Figura 3.2. O primeiro tipo acontece quando a interface dos atomos do
precipitado e da matriz da continuidade aos planos atdémicos do cristal (Figura
3.2a e 3.2b) . As interfaces incoerentes acontecem quando o precipitado e a
matriz possuem estruturas cristalinas diferentes, ndo ocorrendo continuacdo da
rede cristalina (Figura 3.2e e 3.2f). As regifes intermediarias sdo as
semicoerentes, ocorrendo uma conexdao perfeita na interface, porém
deslocadas pela introducéo de uma discordancia (Figura 3.2c e 3.2d). [4] .

As discordancias servem de nucleos de precipitacdo apenas para
precipitados semicoerentes [5]. A formacdo destes vem geralmente
acompanhada pela geracdo de discordancias devido a falta de
correspondéncia entre os reticulos cristalinos. As vacancias tém um papel
importante na nucleacdo, fazendo com que a taxa de difusdo seja razoavel
mesmo em temperaturas mais baixas. Como a concentracdo de vacancias é
funcdo da temperatura € necessario resfriamento rapido ndo s6 para manter a
supersaturacdo da liga, mas também para manter um numero elevado de
vacancias.

Frequentemente, no sequéncia do processo de envelhecimento ocorre

um efeito de “Zona Livre de Precipitacao” (Precipitation Free Zone - PFZ) no



qgual néo ocorre precipitacdo em areas adjacentes aos contornos de grédo de
alto angulo. Esse efeito pode ser causado por dois fendmenos diferentes. O
primeiro ocorre quando a temperatura de envelhecimento estd acima da
temperatura determinada pelo equilibrio de vacéancias, porém abaixo de uma
temperatura em que haja excesso destas, fazendo com que as vacancias
migrem para o contorno de grao. Por consequéncia a regido ndo tera vacancias
suficientes para promover a precipitacdo, gerando a chamada PFZ livre de
vacancias [3-4]. A segunda maneira ocorre quando a nucleacdo e o
crescimento de fases em equilibrio ocorrem nos contornos de gréo,
empobrecendo a regido adjacente de soluto, formando a PFZ livre de soluto.
Ambos os tipos de PFZ sdo minimizados com a diminuicdo da temperatura de
envelhecimento, que aumenta a supersaturacdo e a forca motriz para a
decomposicdo homogénea, enquanto diminui a taxa de difusdo, diminuindo a
nucleacao heterogénea e o crescimento de fases em equilibrio. Essa é a razao
de existir tratamentos de envelhecimento em duas temperaturas diferentes,
uma mais baixa, que aumenta a densidade precipitados e minimiza a PFZ,
seguida por uma mais alta que acelera o crescimento dos precipitados e sua
passagem para uma fase intermediéaria de transicéo. [6]

As PFZs geram um efeito deletério nas propriedades mecéanicas das
ligas, pois consistem em regides mais macias que a matriz, gerando zonas de
acumulo de deformacéo, induzindo a uma fratura prematura no material. Pelo
fato de o contorno de gréo ter um papel importante na formacao das PFZ, sdo
empregadas baixas temperaturas de envelhecimento e deformacdes prévias ao
tratamento térmico a fim de minimizar seus efeitos prejudiciais. Dessa maneira,
as discordancias geradas servem de nucleo para a formacédo de precipitados,
competindo com o contorno de gréo.

Os elementos de ligas presentes em menor porcentagem também
influenciam no processo de precipitacéo influenciando sua cinética,mudando a
energia interfacial e os tipos de precipitados formados. Elementos que formam
precipitados finos na matriz podem retardar ou impedir a recristalizacéo

estética através do ancoramento dos contornos de gréo e subgrao.
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Figura 3.1: Diagrama de fase hipotético mostrando a linha de equilibrio solvus
e a linha solvus da zona GP. A faixa de AT; representa a regidao de
solubilizagcéo, enquanto a faixa AT, € a regido de formacao de precipitados com
zonas GP, para uma composi¢ao dada pela linha vertical pontilhada. [3]
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Figura 3.2: Diferentes tipos de interfaces: a) e b) coerentes; c) e d)
semicoerentes; e) e f) incoerentes. [4]

3.1.2 Precipitacdo em ligas de Aluminio contendo Zn-Mg-Cu

Ligas de Al da série 7XXX sdo empregadas largamente na induastria
aeroespacial, possuindo boa combinacao de resisténcia e tenacidade a fratura
aliados a uma alta razdo resisténcia/densidade [7-8]. Este grupo ¢é

caracterizado por ser endurecivel por precipitacdo, contendo principalmente
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como elementos de liga os metais Zn, Mg e Cu. A sequéncia usual simplificada
de precipitacao de ligas desse sistema pode ser resumida da seguinte maneira:

Solugdo solida —» Zonas GP (Guiner Preston) — 1’ metaestavel

— 1 estavel ( MgZn,),

em que fase n’ metaestavel é a responsavel pelo maximo endurecimento
dessa classe de ligas. [9]

As zonas GP sao formadas logo ap6s o resfriamento rapido e durante o
envelhecimento até uma temperatura de aproximadamente 162°C, com
tamanho numa faixa de 2-3 nm. [10] Sua formacdao esta ligada a uma interacao
entre vacancias e solutos, em que um valor critico de vacancias deve estar
presente para a nucleagdo dessas zonas, sendo este menor quanto menor for
a temperatura de envelhecimento. Quando defeitos como contornos de grao,
contornos de subgrdo e inclusbes estdo presentes, estes servem de
concentradores de vacancias, impedindo a formacdo das zonas, resultando em
uma PFZ.

L. Berg et al. [11] relatam a presenca de dois tipos de zonas GP com
estruturas diferentes em ligas envelhecidas artificialmente. A zona GP-l é
coerente com a matriz de Al, com ordenamento interno de Zn e Al/Mg nos
planos {001}sn e formada na faixa de temperatura que compreende a
temperatura ambiente até aproximadamente 150°C, independente da
temperatura de resfriamento na solubilizacdo. Zonas GP-1l sdo formadas por
camadas ricas em Zn nos planos {111} e formadas a partir de temperaturas de
solubilizacdo acima de 450°C, o que diz que essa zona depende da alta
concentragdo de vacancias, sendo denominada de “clusters com alta
concentragdo de vacancias”. Vale ressaltar que ambas zonas GP sao
precursoras da fase endurecedora metaestavel n’. [9, 11]

Nas primeiras estagios da decomposicdo da solucdo sélida super-
saturada, a zona GP-I é considerada como abundante em um envelhecimento
natural, enquanto as zonas GP-Il estdo relacionadas com as regides ricas em
vacancias (VRC) formadas no resfriamento rapido depois do tratamento de
solubilizagdo [12] sugerindo uma rota de envelhecimento que pode ser

resumida da seguinte maneira:
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Solugédo solida - VRC — 1’ metaestavel » n estavel ( MgzZny) [11]

O estudo da composicdo dessas zonas € dificultado pela sua pequena
dimenséo, todavia alguns valores quantitativos sdo achados na literatura.
Ortner et al. [13] relataram uma composi¢cao aproximada de AlseZnMg enquanto
Hono et. al [14] encontraram uma composi¢cdo de 20-25at% Zn, 10-15%Mg e
2% Cu.

A partir das zonas GP, sdo formadas as fases metastaveis n’. Essa
transformacdo ocorre quando, no tratamento térmico de envelhecimento, as
particulas esféricas se alongam como placas nos planos {111} da matriz. O
tamanho das particulas formadas € dependente da composi¢cdo do material;
todavia, estudos em microscopio eletrénico de transmissao sugerem que a fase
n’ tem um didmetro aproximado de 5 nm , visto através da técnica de campo
claro e campo escuro. A orientacdo desses finos precipitados com relagéo a
matriz é a seguinte:

(001) Il (111)a;  [100] || [110]a [10]

A caracterizacdo dessa fase metaestavel é dificil devido a complexa
estrutura formada no tratamento de caracterizacdo; todavia, varios modelos
tem sido propostos para entender sua estrutura. Um dos modelos propostos foi
elaborado por X. Z. Li et al. [12] e consiste em uma analise de imagens de
microscopia eletrbnica de transmisséo de alta resolucdo (HRTEM), ponderando
o fato da similaridade entre as fases ' e 1.

Para se entender melhor o modelo é conveniente descrever
sucintamente a estrutura da fase estavel n, bem definida em estudos anteriores
[15]. Esta fase possui estrutura hexagonal com parametros de rede a = 0,5221
nm e ¢ = 0,8567 nm e pode estar presente em inuUmeras orientacdes com
relacdo a matriz de Al. O poliedro de coordenacédo formado ao redor dos
atomos de Zn se caracteriza como um icosaedro, formando assim uma
estrutura de camadas icosaedrais interconectadas empilhadas nos planos

(00.1), como mostra a Figura 3.3.
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Figura 3.3: ProjecOes da estrutura da fase n ao longo da direcédo a) [00.1] e b)
[11.0], nas quais os poliedros de coordenagdo ao longo dos atomos de Zn
estdo destacados em linhas pontilhadas. [12]

O modelo da fase n’ considera as imagens obtidas em HREM e a
configuracdo da fase n—-MgZn,. Para sua construcéo, foi proposto um rearranjo
prévio da estrutura através da formacdo das camadas icosaedrais, como
mostrado na Figura 3.4. A introducédo de atomos de Mg (circulos grandes) faz
com que os atomos de Zn, que ocupam os lugares de atomos de Al nas
juncbes da rede do plano (111), sejam empurrados, fazendo-os sair de sua
posicdo original, resultando na distancia interplanar com d = 0,260 nm e
parametro de rede de a = 0,496 nm. Para esse modelo, a composicao da fase
n’ é de Mg2Zns.xAlzsx . Os parametros de rede de " sdoa = 0,496 nm e c =
1,402 nm. Nesse contexto, a formacdo da fase n pode ser interpretada de
maneira similar, sendo a = 0,522 nm, permitindo uma estrutura com alta

simetria. [10]
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Figura 3.4: Diagramas esqueméaticos das camadas de Zn: a) durante a
formacéo da fase n’, b) na estrutura da fase n’, ¢) na estrutura da fase n. [12]
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Uma visdo do plano [11.0] da fase n' segundo o modelo proposto € visto na

Figura 3.5, junto como uma viséao tridimensional de sua célula unitaria.
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Figura 3.5: a) Projecdo da fase ' na dire¢ao [11.0] [37] e b) representacao de
sua célula unitaria, em que esferas verde representam o elemento Zn, esferas
azuis o elemento Mg e esferas vermelhas o elemento Al.

A dependéncia da formacdo das estruturas mostradas dependem muito
da composigéo da liga principalmente da razdo entre os elementos Zn e Mg. A
formacéo da fase metaestavel n’ para ligas de maiores valores da razdo Zn/Mg,
acontece no decorrer do tratamento térmico. Os planos basais da estrutura
hexagonal da fase n’ sdo coerentes com o plano (111) da matriz, mas a

interface entre a matriz e a direcdo ¢ séo incoerentes, sendo denominada por
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tal fato de uma fase semi-coerente. J& para baixos valores de Zn/Mg a fase
AlzZnsMgs pode se formar, chamada de fase T. Nas ligas contendo Cu, as
fases MgzZn, e AIMgCu formam um sistema isomorfico, com o Al e o Cu
substituindo o Zn na fase MgZn.. [3]

3.1.3 Propriedades mecanicas advindas da precipitacao

Os valores 6timos das propriedades mecanicas de ligas endurecidas por
precipitacdo sdo atingidos através da imposicdo de tratamento térmico
adequado. A temperatura de solubilizacdo tem um papel importante nos
tratamentos dessas ligas; quando esta € baixa, ela se torna benéfica para a
recuperacdo e para a obtencdo de uma microestrutura com graos refinados;
guando é alta ha uma maior dissolucdo de fases residuais [7] Com isso, é
evidente que o mecanismo de endurecimento por precipitacdo ocorre com a
dissolucéo das fases secundarias na matriz durante a solubilizacéo oferecendo
0s solutos para o tratamento térmico de envelhecimento. Quando a
temperatura de solubilizacdo € aumentada, maior a quantidade de elementos
dissolvidos resultando em uma maior resisténcia mecanica; todavia, a fracao
de graos recristalizados e o0 tamanho dos subgrdos aumentam
substancialmente, levando a um maior tamanho médio de gréao, diminuindo a
contribuicdo na resisténcia mecanica que este fator poderia gerar, segundo a
equacao de Hall-Petch [16]. Assim, hd um balanco entre esses dois fendmenos
(crescimento de gréo e dissolugcéo) e a temperatura em que isto ocorre para a
liga 7050 é de 470°C ocorrendo o0 pico de resisténcia em um ensaio de
compressao, como mostrado por N. M. Han et al, ilustrado na Figura 3.6 [7]

No envelhecimento das ligas solubilizadas a temperatura e o tempo de
tratamento térmico sdo fatores que definem o tamanho das particulas
formadas. Estas possuem um tamanho 6timo para que se atinja a maxima
resisténcia do material. Para as ligas da familia 7XXX esse tamanho é um raio
da ordem de 3 nm, com particulas de zonas GP e n’ presentes na matriz. Um
possivel superenvelhecimento aumenta o tamanho das particulas, porém reduz

a fracdo volumétrica destas, fazendo com que a resisténcia mecéanica caia [17].
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Figura 3.6: Efeito da precipitacdo e do refino de grao no endurecimento da liga
7050, mostrando que o pico [31].

As propriedades mecanicas das ligas de matriz Al-a sdo intimamente
ligadas ao comportamento da precipitacdo de segundas fases que ocorre no
tratamento térmico de envelhecimento. A ductilidade e o LRT (limite de
resisténcia a tracdo) se associam com o0 tamanho, distribuicdo e fracao
volumétrica dos precipitados [18]. Estas fases precipitadas atrapalham o
movimento das discordancias, exigindo um maior esforco para que elas se
movam. Quando a particula possui um tamanho pequeno ela pode ser cortada
pelas discordancias, aumentando o valor do limite de escoamento conforme
aumenta-se o tamanho dos precipitados. Para as particulas maiores, que ndo
vale o mecanismo de corte das particulas, entra em vigor o mecanismo de
Orowan. Segundo esse mecanismo, as discordancias ao passarem por um
precipitado se dobram ao redor desta fase, formando anéis em volta das
particulas. Quando anéis de discordancias das particulas adjacentes se
interceptam, ocorre um cancelamento destes defeitos, formando um outro anel,
como uma fonte de Frank-Read. Com isso, é dificultado o movimento da
discordancia seguinte, que enfrentara um maior campo de forcas para se
locomover [19]. Com o crescimento exagerado das particulas e a perda de
coeréncia, ha um declinio da fragcdo volumétrica destas na matriz, ocasionando

uma diminuicdo da dureza, caracterizando o superenvelhecimento.
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3.2 Conformacéao por spray
3.2.1 Principios do processo

O processo de conformacgao por spray (CS) consiste na atomizagcéo de
um fluxo de metal liquido através da imposicdo de um gas inerte (geralmente
argonio ou nitrogénio) injetado a alta pressao. (Figura 3.7a ). O bocal de
atomizacao é composto por furos concéntricos, cujo direcionamento do fluxo de
gas coincide com o centro do tubo de conducdo do metal liquido. O contato
entre o metal e o gas inerte gera um feixe pulverizado de formato cénico,
composto por gotas de tamanhos diversos que sao impulsionadas para baixo
pelo gas a alta pressédo. Esse gas promove uma troca térmica com o metal
através fenbmenos de radiacdo e convecgdo, como visto na Figura 3.7b,
gerando uma alta taxa de resfriamento, e faz com que as gotas maiores se
dissociem até chegar a um tamanho minimo de equilibrio. Assim, ha nesta
etapa a coexisténcia de gotas do spray no estado liquido, parcialmente solido e
integralmente solido [20] , como mostrado na Figura 3.8. A trajetéria do voo
dessas gotas pode ser interrompida por um substrato ceramico ou metélico
posto abaixo do fluxo, gerando um depdsito coerente e quase totalmente denso
cujo formato dependera dos parametros do processo, que definirdo o estado
fisico das particulas, e do movimento relativo entre o fluxo de particulas e o
substrato [20-21]. Com isso, gotas solidas ndo tém seu formato alterado no
impacto com o substrato, enquanto gotas parcialmente solidificadas podem ser
refundidas adquirindo formato de placa. As gotas liquidas podem adquirir
formato de placa ao atingirem diretamente o substrato, assim como podem
preencher os poros quando a pré-forma ja esta consolidada. [22] O depdsito
formado pode adquirir variadas formas através do movimento do substrato com
relacdo ao atomizador, gerando perfis tubulares, tarugos e fitas. As gotas que
nao se depositarem no substrato formam pds, que também sédo utilizados em
outras aplicacfes e sdo denominados overspray.

As vantagens inerentes ao processo de conformagdo por spray se

comparado com outras rotas sdo: [22-23]
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e Obtencdo de microestrutura refinada, geralmente com graos equiaxiais
da ordem de 10-100 um, com baixa segregagcao, segundas fases
precipitadas, eutéticos e intermetalicos refinados. As ligas advindas do
spray podem possuir fases metaestaveis e uma solubilidade na fase
solida. Portanto tratamentos térmicos posteriores permitem um melhor
controle da precipitacdo na matriz para otimizacdo de propriedades
mecanicas.

e Possivel producdo de produtos near net shape, ou seja, com formatos
préximos a forma do produto final, como tubos, rolos, fitas, sendo mais
vantajoso que fundicdo convencional ou metalurgia do p6 por acomodar
em um so processo Vvarios passos requeridos.

e Processamento de ligas dificeis de se obter por outros métodos como

ligas a base de Al, Pb, Cu, Mg, Ni, Ti, Co e alguns agos.

A principal desvantagem inerente ao processo relaciona-se a formacao de
porosidade (que pode atingir um valor de até 10%), tendo que ser conformada
mecanicamente através de extrusdo, laminacdo a quente/frio ou prensagem
isostatica a quente para a consolidacdo completa do depdsito e a consequente

densificacdo do material.
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Figura 3.7: a) Modelo esquematico do funcionamento do equipamento de
conformacéao por spray [20] e b) modelo mostrando a troca térmica entre o gas
e as gotas atomizadas [24]
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Figura 3.8: Representacdo esquematica de deposicéo das particulas durante a
atomizacéao [22]

3.2.2 Parametros importantes do processo

Os principais parametros que podem ser controlados em um processo

de conformacdo por spray e que refletirdo em um refinamento da
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microestrutura através da taxa de resfriamento sdo: temperatura de vazamento
(superaquecimento), distancia do bocal de atomizacdo ao substrato, forma e
tamanho do bocal de atomizacao, tipo e presséo do gas . [20]

A temperatura de vazamento relaciona-se com a fragéo solidificada das
particulas entre o bocal atomizador e o depdésito. Quanto maior a temperatura
de superaquecimento aplicada na fusdo, menor sera a fracdo ja solidificada
gue atingira o substrato, como pode ser visto na Figura 3.9. [20-21, 23] A
Figura 3.10 mostra a evolucao da temperatura para particulas de diferentes
tamanhos em uma certa distancia axial. Observa-se que quanto menor for a

particula, maior sera a taxa de resfriamento.

0,8
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g

06}
05}
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0,0 0,1 0,2 0,3 04
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Figura 3.9: Evolucdo da fracdo solida das particulas durante o voo com o
aumento da temperatura de superaquecimento. [23]

A forma do bocal e seu tamanho tem um papel importante no processo
de CS pois estdao diretamente relacionados ao fluxo de metal fundido,
influenciando tanto na pressao do gas, como do diametro das gotas.

Outro parametro importante que determina o tamanho das particulas e,
por consequéncia, a taxa de resfriamento € a razao gas-metal (G/M). Esse fator
controla a perda de calor por convecgao das gotas durante o voo e quanto
maior for G/M, maior serd essa perda, obtendo-se uma maior taxa de

resfriamento. Como o emprego de uma alta G/M provoca a formacgéo de gotas
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de menores didmetros e maiores velocidades, verifica-se que h4 uma maior

fracdo de gotas completamente sélidas que atingem o substrato. A Figura 3.11

mostra a relacdo G/M com o tamanho das particulas formadas.
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Figura 3.10: Evolucdo da temperatura das gotas na distancia axial para
diferentes tamanhos de particulas. [23]
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Figura 3.11: Fracdo volumétrica em funcdo do diametro das gotas em
diferentes valores de G/M. [21,23]

A distancia de deposicdo durante a atomizagdo é um fator muito

importante na conformagdo por spray de materiais, jA que esta diretamente

relacionada com as condi¢cbes de solidificacdo das gotas durante o voo.
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Detalhando o fato, tem-se que no processo de sprayforming, o total da entalpia
contida nas gotas € dissipado em dois estdgios: voo das particulas e a
consequente deposi¢do do material. Na primeira etapa o mecanismo de troca
de calor se caracteriza pela troca de energia térmica entre as gotas e o gas de
atomizacdo. Como resultado da alta velocidade relativa do gas com relacao ao
material atomizado e a alta razdo da superficie pelo volume das gotas a taxa
de resfriamento neste estagio é da ordem de 10°-10° °C/s. Na segunda etapa,
a troca de calor das gotas é realizada com o substrato e é dividida em dois
mecanismos principais: transferéncia de calor por convecgdo através da
superficie do depdsito e o meio de atomizacao e transferéncia por conducéo
através do contato entre o deposito e o substrato, em que a taxa de
resfriamento se situa entre 1-20 °C/s. [25]

3.2.3 Processo de deposicao

A deposicdo representa o Ultimo estagio na conformacdo por spray.
Qualquer fase liquida presente no processo se solidificard nesta etapa; as
fases solidas presentes poderao sofrer deformacao, exposicao térmica, refusédo
e crescimento. Baseado em estudos anteriores [26-28], é evidente que a
microestrutura formada depende das condicbes de deposicdo. Através disso,
caracteristicas microestruturais como tamanho de grdo, morfologia das fases,
fases secundarias e porosidade podem ser controladas com a mudanca dos
parametros do processo de spray. As microestruturas dos depdsitos sao
formadas sob uma alta condicdo de ndo equilibrio térmico e de solidificacéo,
possuindo geralmente no momento da deposicdo, uma faixa de 40-90% de
fases sélidas. Por ser uma sinergia dos estagios de atomizacéo e deposicao a
microestrutura ndo deve ser descrita como apenas uma mistura mecanica das
particulas formadas . [29]

Liang et al. [30] estudaram a microestrutura de um depdsito de forma
tipicamente gaussiana e destacaram trés regifes principais com morfologias
distintas das particulas, como ilustrado na Figura 3.12. A regido A se localiza
ao redor do corpo principal e consiste principalmente de particulas muito

deformadas denominadas panquecas, além de particulas com formatos
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irregulares. Esta se caracteriza por ser uma regido com alta concentracéo de
poros. A regido B corresponde ao corpo principal do depédsito e sua
microestrutura é composta de graos equiaxiais. Essa regido € a mais densa,
com presenca de pequenos poros micrométricos. A zona C compreende a
superficie do depdsito e a regido comprimida entre o substrato e o depdsito.
Esta regido é menos densa que a regiao B, porém mais densa que a regido A.
Seus poros sao irregulares em formatos néo esféricos. Estas observacfes nos
mostram que a relacdo entre a evolugcdo microestrutural na deposicdo é
diretamente relacionada com as condicdes de solidificacdo das gotas durante o
impacto, assim como com as caracteristicas da pré-forma e da superficie de
deposicao.

Através das condicdes de rapido resfriamento das particulas na
deposicdo dos poOs atomizados, as fases secundarias intermetélicas séo
refinadas, podendo ser até eliminadas em certos casos [31]. Ja as fases
metaestaveis sao formadas com maior probabilidade na etapa de atomizacao
devido a maior taxa de resfriamento, sendo quase impossivel de serem

formadas na etapa de deposicao das particulas.
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Figura 3.12: Seccdo transversal de um deposito conformado por spray
indicando as 3 regifes com diferentes morfologias. [30]

Durante a deposi¢éo, os poros podem existir devido ao aprisionamento

de gases nos interior das gotas de metal fundido, assim como pelos vazios nao



23

preenchidos durante o empacotamento das particulas. O ajuste correto dos
parametros, fazendo com que as particulas ndo cheguem nem completamente
liguidas(gerando microestrutura grosseira), nem completamente sélidas
(gerando alta porosidade), pode diminuir o quantidade de poros presentes na
microestrutura final. Esses parametros que podem ser controlados sao o0s
operacionais do equipamento (como exemplo a razdo gas-metal, distancia de
Voo, temperatura de vazamento, pressdo de atomizacéo) e fatores intrinsecos
aos materiais utilizados como as propriedades termodinamicas do material e
do gas de atomizacao e as condi¢des de solidificacdo durante o processo [32]

Lawley e Cantor [33] propuseram que a distribuicdo da porosidade em
um deposito € dividida em trés regides distintas: regido superior, regiao central
e regido inferior. As regides inferior e superior possuem porosidade
relativamente alta com relacdo a regido central. Para a parte superior, a
primeira razdo para isso se da pois ela estd em contato com a superficie,
ocorrendo um acréscimo na razdo gas-metal nos estagios finais do processo
devido a diminuicdo da pressado metalostatica no cadinho. Uma alternativa a fim
de minimizar este efeito € o de pressurizar o banho durante a atomizacao. A
segunda razdo € o fim da deposicdo das particulas, gerando uma
descontinuidade na interface pelo fim de particulas liquidas que preencheriam
0s poros, e a diminuicdo da energia incidente do fluxo. Na parte inferior a alta
porosidade € atribuida a dissipacdo da energia na vizinhanca do substrato,
sendo observados poros de formato esféricos e irregulares [16]

Os poros formados na parte central do depdsito cujos tamanho,
morfologia e fracdo volumétrica ndo dependem da localizacdo, sugerem que
estes sofram uma deposicdo no estado estacionario [24]. Foram relatados na
literatura [35] 3 tipos de poros nessa regido. O primeiro tipo € caracterizado por
poros grandes localizados tanto no interior dos grdos quanto nos contornos. O
segundo tipo sao poros de tamanho intermediarios encontrados no contorno
nas particulas formadas pelas gotas solidificadas e nos contornos de grdao. O
terceiro tipo sdos poros pequenos no interior dos graos.

Visando minimizar a presencga de poros, procura-se a deposi¢cao das

particulas com tamanhos variados para o melhor empacotamento e a chegada
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das particulas em um estado quase solidificado, contribuindo para a formacéo
de um depdésito com melhores propriedades finais. [20]

3.2.4 Conformacao por spray de ligas de Al

As ligas de Al conformadas por spray séo basicamente divididas em dois
tipos: ligas de alta resisténcia mecanica aplicadas na industria aeronautica e
automobilistica, envolvendo os sistemas Al-Cu-Mg, Al-Cu-Zn-Mg e Al-Cu-Li e
ligas de AI-Si para o setor de transporte. [18] Estudos mostram que a
consolidacao por spray dessas ligas de Al, desenvolve melhores propriedades
mecanicas, como alta resisténcia e alongamento, quando essas propriedades
sdo comparadas com as de ligas advindas da fundicdo convencional e da
metalurgia do po. Esse fator € consequéncia de uma combinacdo de
fendbmenos de refinamento de grdo e da inexisténcia de intermetalicos
grosseiros, além de proporcionar uma maior liberdade na determinacdo da
guantidade dos elementos de liga a serem adicionados como Fe, Ni, Zr, Cr, Co
e Mn, pela extensdo da solubilidade solida promovida pela solidificacdo rapida
do processo. A vantagem com relacdo ao processamento por metalurgia de po
relaciona-se com a extincdo de o6xidos deletérios introduzidos durante sua
manufatura [22, 37-38] .

Aplicacbes da conformacao por spray em ligas de fundicdo de Al-Si 380
realizadas por Bereta et al. no laboratorio de fundicdo do DEMa-UFSCar
mostraram aumento significativo nos valores de limite de resisténcia a tracao,
sem perda no alongamento percentual. Esse fato se deu pela possibilidade de
eliminar intermetdlicos em forma de agulhas, obtendo-os em formas
globulares, contribuindo fortemente na ductilidade desta liga. Assim, processos
de extrusdo, antes ndo aplicaveis a essas ligas, foram possiveis de ser
realizados [39-40].

Um outro exemplo das vantagens da conformacdo por spray é
mostrado para as ligas endureciveis por precipitacdo, como descrito a seguir.
As ligas da série 2XXX sdo primeiramente endurecidas tanto pela fase S

(Al,CuMg) quanto pela fase 6’ (Al,Cu); ligas 7XXX e 8XXX sdo endurecidas

principalmente pelos precipitados n° e (AlsLi), respectivamente. Todas essas



25

ligas utilizam de outros elementos de liga como o Cu e o Mg, para adquirir
endurecimento também por solucdo sélida, e elementos de transicdo, como o
Fe, Zr e Ni, para um endurecimento pela formacao de dispersoides. A adi¢céo
desses elementos de liga, com o intuito de melhorar as propriedades
mecanicas, causa uma queda brusca de ductilidade e tenacidade quando
processados em fundicdo convencional. Esse problema € superado na
conformacgao por spray, pois a microestrutura refinada reduz as distancias das
zonas de acumulo de discordancias, dando maior ductilidade e tenacidade,
além do fato de abrir espaco para novas composic¢des destas ligas.

Em valores quantitativos para as ligas da série 7075, por exemplo, foi
atingida um limite de resisténcia mecanica de 592 MPa e um alongamento de
13% para uma liga conformada por spray em comparacdo com os valores de
586 MPa e 7% para fundicdo convencional [41] Foi reportado também uma
adicdo de Zn de 12 wt.%, aumentando a quantidade dos precipitados n’ e
maior quantidade de elementos para formar particulas dispersas na forma Al,X.
Esses fatores foram refletidos também em uma maior resisténcia a iniciacédo de

trincas e a falha por fadiga. [22,42]

3.3 Processo de extrusao

O processo de extrusao consiste na passagem de um bloco de metal
através de um orificio de uma matriz, fazendo com que a seccao transversal
do material processado seja reduzida. Normalmente, a extrusdo € empregada
na producdo de barras e tubos, porém pode ser utilizado para fabricar
componentes de formato irregular em ligas mais facilmente trabalhadas, como
o aluminio. O método pode ser utilizado para outros materiais dificeis de
conformar por outros meios e também para quebrar a estrutura primaria de
fundicdo de certos metais, deformando o material em geometrias intermediarias
com estruturas metalUrgicas mais favoraveis para o0 processamento seguinte.
[44] [45]

Os principais tipos de extrusdo sdo denominados extrusao direta e

extrusdo indireta (ou extrusao inversa) e sdo mostrados na Figura 3.13 a) e b),
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respectivamente. Na extruséo direta o metal € pressionado em dire¢cao a matriz
através de um pistdo. Geralmente, em contato direto com o pistdo ha um bloco
de aco, cujo fim é proteger o pistdo das altas temperaturas e da abraséo. Entre
0 bloco e o metal a ser extrudado pode ser colocado um pedaco de material
suplementar, geralmente grafita, para que todo tarugo passe através da matriz.
Assim, o processo de deformagdo ocorre na matriz, sendo o restante do
material suportado nas paredes do cilindro.

Na extrusdo inversa um émbolo oco pressiona a matriz contra o material,
qgue sai no lado contrario ao movimento da haste. A outra extremidade do
equipamento € fechada com um anteparo. Normalmente, neste tipo de
extrusdo o émbolo € mantido estacionario e o recipiente com o tarugo faz o
movimento, eliminando o atrito entre as paredes do recipiente e o tarugo. Como
consequéncia, a poténcia necessaria para esse tipo de extrusdo € menor que
no modo direto, todavia existe uma limitacdo da carga aplicada pelo fato de o
émbolo ser vazado.

A Figura 3.13 c) mostra um gréafico da pressao exercida pelo émbolo
durante seu percurso, em que a subida rapida inicial da curva se deve ao fato
do preenchimento do container de extrusdo pelo metal. Na extruséo direta o
escoamento do metal ocorre depois da pressdo maxima denominada ponto de
rompimento, sendo a pressao diminuida com a reducdo do comprimento do
tarugo a ser conformado. Para a extrusdo indireta a pressdo se mantém
praticamente constante no percurso e representa a tensao necessaria para a
deformacdo do metal na matriz. O aumento subsequente da pressao
representa o fim da extruséo, restando um refugo do material que nao foi
extrudado. [43-44]
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Figura 3.13: a) Extrusao direta, b) extruséo indireta, c) curva tipica da presséo
aplicada pelo pistdo durante seu percurso. [43]

A razao de extrusao para um certo perfil € dada por R= Ao/A;, em que Ao
€ a area da seccdao transversal inicial e As € a area final do tarugo. A reducao

percentual em area é definida como r = 1 — Ai/Ao.

3.3.1 Extrusao de ligas de aluminio

As ligas de aluminio podem ser extrudadas de maneira facil, moderada
ou dificil, dependendo dos elementos de liga adicionados e dos tratamentos
térmicos realizados antes da extrusdo. Com relacdo a composicdo, temos que
ligas de Al puro, dos sistemas Al-Mg, Al-Mn e Al-Mg-Si sdo exemplos de
materiais que sao extrudadas com facilidade. As ligas Al-Mg com altos teores
de Mg e ligas de Al-Mg-Mn sdo moderadamente dificeis de serem extrudadas.
As ligas de aluminio mais dificeis de sofrerem conformacdo por extrusdo séao
as ligas do sistema Al-Cu-Mg e Al-Zn-Mg-Cu, que sofrem endurecimento por
precipitacdo e atingem os maiores valores de propriedade mecanica dentre as

ligas de aluminio. [45]



28

Para o sistema Al-Zn-Mg-Cu, que compreende as ligas da familia 7000,
€ necessario a observacdo de alguns procedimentos para que a extrusao seja
facilitada. A adicdo de pequena quantidade de Cu facilita na extrusdo, porém
resulta na formacdo de compostos intermetélicos de baixo ponto de fuséo,
limitando a temperatura de trabalho, assim como diminuindo a resisténcia a
corrosdo de um modo geral. Elementos de liga como Mn, Cr e Zr devem ser
adicionados para que se mantenha a estrutura do material trabalhado a quente,
retardando o processo de recristalizacdo na extrusdo pelo ancoramento das
discordancias, provocado pelos dispersoéides contendo esses elementos. [46]

Os parametros do processo de tratamento térmico também possuem
importante efeito na extrusdo. Em ligas do sistema 7000 os lingotes
homogeneizados possuem temperatura Solidus cerca de 70°C a 90°C maior
gue em lingotes brutos de fusdo pela reducdo do nivel de segregacéo e de
dissolucéo das fases de baixo ponto de fusdo durante o tratamento térmico.
No tratamento de homogeneizacéo, a taxa de resfriamento apds o0 mesmo tem
grande influéncia na extrusdo, pois se a mesma nao for rapida o suficiente,
pode-se formar precipitados grosseiros resultando em trincas na superficie do
material extrudado. [45]

Ligas recicladas de Al 7050 por conformacgéo por spray e extrusao foram
reportadas por Alexandre Hyodo [46,47] como tendo um grande potencial de
aplicacdes, desde que se obtenha boas propriedades mecanicas com o
emprego de tratamentos térmicos adequados e que passem por algum
processamento mecanico, como a extrusdo ou ECAP, com a finalidade do
fechamento de poros. Valores mecéanicos de LRT e alongamento atingidos
foram de aproximadamente 500 MPa e 15%, respectivamente. Entretanto,
uma melhoria na rota de processamento, incluindo os tratamentos térmicos,
deve ser realizada para que se possa consolidar possiveis aplicacdes e atingir
propriedades mecanicas de forma otimizada para esse material processado por
conformacao por spray. Um estudo mais detalhado da microestrutura em nivel
dos precipitados finos deve ser feito com a finalidade de entender melhor o
comportamento desse material durante os processos de reciclagem impostos.

A nivel de processamento, o0s processos utilizados por Hyodo, como o ECAP e
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a extrusado foram realizados apenas em equipamentos de escala laboratorial,
sendo necessario a realizacdo em equipamentos de escala industrial para

analisar a viabilidade do processo.
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4. MATERIAIS E METODOS

As atividades desenvolvidas na presente dissertacdo obedece a
sequéncia da Figura 4.1.

Limpeza dos Conformacédo por Usinagem dos T

cavacos spray tarugos Homogeneizagido

\

Caracterizagao
microestrutural

!

T

Solubilizacdo

/'

Caracterizagao
mecanica

Figura 4.1: Rota de processamento e caracterizacdo das amostras

obtidas

4.1 Processamento do depodsito

O material utilizado na presente dissertagdo foi sucata originada do
processo de usinagem de pecas aeronautica cedido pela empresa Embraer
S.A. Essa sucata é de ligas da familia 7000, composta principalmente da liga
AA7050 contendo alta concentracdo de elementos de liga como Zn, Mg e Cu.
As sucatas recebidas, conforme informacdes da empresa, sdo compostas
principalmente da liga 7050, cuja especificacdo é mostrada na Tabela 4.1.
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Tabela 4.1: Especificacao liga de aluminio 7050 reciclada

Composicao 87,3- | 5,7- [1,9- | 2- | Até 0,08- | Até | Até Até | Até
tedrica (wt%)|90,3 (6,7 (2,6 |26 0,150 | 0,15 |0,04 (0,120 | 0,06 | 0,1
[48]

A preparacdo do material para ser fundido envolveu a limpeza prévia
para a retirada do 6leo advindo do processo de usinagem. ApGOs essa etapa o
material foi fundido em forno de indugcéo e vazado na camara do equipamento
de conformacdo por spray (ilustrada na Figura 4.2) com purgade gas
nitrogénio para atomizagédo do metal. Previamente ao vazamento, o tundish foi
aquecido com chama oxiacetilénica de forma a evitar uma queda brusca na
temperatura do metal liquido e consequene entupimento do bocal. Utilizou-se
como substrato um disco rotativo de ago carbono, a fim de interromper a
trajetéria das gotas e formar o depésito. Os parametros do processo sao
mostrados na Tabela 4.2.

Para a obtencdo de depdsitos, cujo formato permitisse a retirada de
lingotes de formato circular apés a usinagem, foram manipulados parametros
como a pressdao do gas e a distancia de voo, fatores que influenciaram na
guantidade de gotas liquidas que chegam até o substrato e, por consequéncia,

seu formato.

Tabela 4.2: Parametros utilizados na conformacéao por spray.

Parametros
Taxa de Fluxo de Metal (kg/min) 7,5
Pressao de N (bar) 0,5
Razdo Gas Metal - G/M (m*/kg) 0,3
Carga Atomizada (kg) 4,0
Temperatura de Vazamento (°C) 780
Superaguecimento (°C) 150
Bocal de atomizagdo (mm) 6,0
Distancia de voo (mm) 350
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Céamara

Figura 4.2: Imagem do equipamento de conformacédo por spray a ser utilizado
No processo

4.2 Processamento das barras

Apoés usinados, os lingotes foram extrudados a quente em extrusora de
escala industrial no Departamento de Materiais da Universidade de Oxford. O
diametro do cilindro passou de 50 para 14 mm de sua seccao transversal.
Assim, a razdo de extrusdo foi de 12,8 em area e a reducdo percentual em
area foi de 92%. A temperatura de extruséo foi feita entre 300°C e 350°C . A
extrusdo foi realizada com o objetivo de quebrar a microestrutura bruta de
fusdo, fechar os poros inerentes ao processo de conformacdo por spray,
diminuir o tamanho de grdo com respectivo melhoramento das propriedades
mecanicas e dar um formato de possivel processamento posterior. A Figura
4.3 mostra a sequéncia de processamento para a obtengdo das barras a partir

do deposito advindo da conformagéo por spray dos cavacos de usinagem.
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Figura 4.3: Sequéncia de processamento para obtencdo das barras
extrudadas.

4.3 Tratamentos térmicos

Os tratamentos térmicos realizados tiveram objetivos especificos,
dependendo da etapa na qual foi realizado, sendo eles de homogeneizacéo,
solubilizacdo e envelhecimento. O tratamento térmico de homogeneizacédo foi
feito com a finalidade de homogeneizar a microestrutura bruta de fusao advinda
da conformacéo por spray e solubilizar parte das segundas fases segregadas
provenientes de transformacdo durante o processo de fundicdo e de
transformacdo no estado soélido. Para isso foram impostas temperaturas de
420°C por 4 horas e 470°C por 8 horas nos lingotes depois de usinados e antes
da extrusao.

Depois do processo de extrusao a quente, fez-se tratamento térmico de
solubilizagdo. Nesta etapa, mesmo sabendo que a temperatura empregada
normalmente é de aproximadamente 480°C para ligas de Al da familia 7000, a

temperatura a ser utilizada foi determinada por andlise térmica de calorimetria
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diferencial de varredura (DSC), em equipamento Netzsch STA 449C Jupiter, de
modo a solubilizar ao maximo os elementos de liga contidos, para que se
possam precipitar de maneira homogénea no tratamento de envelhecimento, e
nao fundir nenhuma fase existente. Vale ressaltar que os parametros de tempo
de solubilizacdo e temperatura devem ser controlados de modo que haja os
precipitados mais finamente dispersos na matriz, evitando a ocorréncia também
de crescimento exagerado do gréo e das fases precipitadas.

O resultado do DSC feito no material extrudado, mostrado na Figura 4.4,
possibilitou visualizar a maxima temperatura que ndo ocorre a fusdo de
nenhuma fase presente. O termograma nos mostra que a primeira fusao de
alguma fase secundaria ocorre a 480°C, definindo que a temperatura de
solubilizacdo deve ser menor que esta. Com isso, o0 tratamento térmico foi
realizado a 470°C, de modo a evitar que a inércia térmica do equipamento

possa atingir os 480°C.

. 480°C

Fluxo de calor (u.a)
1

T y T y T y T y T y T y T
100 200 300 400 500 600 700

Temperatura (°C)

Figura 4.4: Termograma da barra extrudada mostrando a fusdo de uma fase
secundéria e da matriz de aluminio.
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A etapa de envelhecimento artificial da liga depois de solubilizada foi
conduzida em 4 condic¢Oes distintas de temperatura, com o intuito de verificar a
influéncia desta etapa na microestrutura final das barras:

e 121°C por 24 horas
e 121°C por 16 horas
e 160°C por 16 horas
e 121°C por 4 horas mais 160°C por 12 horas.

O ciclo de tratamento térmico durante o processamento do material é

resumido na Figura 4.5

Homogeneizacéo o
420°C-2h Solubilizagéo Envelhecimento

460°C - 4h 470°C - 30 min Artifical

Figura 4.5: Tratamentos térmicos impostos no material. O processo de
homogeneizacao citado foi realizado antes da extrusdo dos lingotes.

4.4 Caracterizacao

A caracterizacdo microestrutural foi realizada por difracdo de raios-X
(DRX), microscopia otica (MO), microscopia eletrénica de varredura (MEV),
microscopia eletrénica de trasmissdo (MET) e colorimetria diferencial de
varredura (DSC). As andlises quimicas foram feitas por espectroscopia de
energia dispersiva (EDS) e emissdo atbmica por plasma acoplado
indutivamente (ICP-OES). A dureza e as propriedades mecanicas foram
determinadas através de ensaio de microdureza Vickers e ensaios de tracédo,

respectivamente.

4.4.1 Difracdo de raios-X (DRX)
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Esta técnica permite a identificacdo das fases presentes em uma
amostra através da difracdo de um feixe de raio-X incidente em planos
especificos de cada fase. Ela foi realizada utilizando um difratdmetro da marca
Rigaku, Geigerflex modelo ME210GF2 com radiacdo Cu-Ka e como
parametros passo de 2°min, no intervalo de 5-90°. A indexacdo dos
difratogramas foi feita com a utilizagdo de base de dados contendo as fichas
cristalogréficas, através da comparacdo dos angulos dos picos difratados. O

software X’Pert HighScore Plus auxiliara neste processo.

4.4.2 Microscopia otica (MO)

7

A técnica de microscopia otica € o método mais versatil e pratico,
permitindo uma analise instantanea das amostras e servindo como uma
primeira avaliacdo para os outros métodos de caracterizacdo. Esta analise foi
efetuada nas seccdes nos depdsitos obtidos por conformacéo por spray a fim
de avaliar grosseiramente a microestrutura, assim como para a medida de grao
utilizando a norma ASTM E1382-97 [49] e para a medida de porosidade
utilizando a norma ASTM E1245-03 [50]. Nas amostras advindas dos
procedimentos seguintes foram feitas microscopia Otica para analise da

microestrutura de um modo geral.

4.4.3 Microscopia eletrénica de varredura (MEV)

A utilizacdo do MEV tem como principal razdo sua alta resolucdo que
pode ser atingida, sua grande profundidade de foco e a andlise quimica de
EDS acoplada ao equipamento. Assim, esta técnica foi utilizada com o intuito
de avaliar as microestruturas em todas as etapas do processo, assim como
identificar e quantificar as fases encontradas relacionando com os resultados
obtidos no DRX.

Os equipamentos utilizados neste trabalho foram o0s microscopios
Philips XL 30 FEG, equipado com detector de EDS Oxford e o FEI Magellan

400L equipado com microanalise EDAX.
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4.4.4 Microscopia eletronica de transmissao (MET)

O MET se caracteriza por ser uma técnica que permite altissima
resolucdo, sendo possivel a visualizacdo de posi¢cGes atbmicas da amostra. As
imagens séo obtidas pela disperséo (campo claro) ou difracdo (campo escuro)
de um feixe de elétrons que atravessa a amostra.

Neste projeto, a técnica foi utilizada para caracterizar os precipitados
nanomeétricos, dificilmente observados em outras técnicas de microscopia. As
imagens obtidas, a microanalise quimica e a indexacdo das difracdes de
elétrons de area selecionada (SAD) sdo essenciais na caracterizacdo destes
elementos.

O equipamento utilizado é da marca TECNAI G2F20, acoplado com
microanalise EDAX. A analise das micrografias obtidas foram feitos utilizando o

software Gatan DigitalMicrograph.

4.4.5 Calorimetria diferencial de varredura (DSC)

Este tipo de andlise mede as diferencas de temperatura entre a amostra
analisada e uma referéncia em um certo ciclo térmico. Essa diferenca é
contrabalanceada por um fluxo de calor positivo ou negativo na amostra, sendo
este fluxo medido como a entalpia necesséria para o balanco da temperatura,
caracterizando picos endotérmicos e exotérmicos em um grafico em funcao da
temperatura ou tempo. Com isso é possivel detectar reacfes quimicas de
gualquer natureza, como transformacdo de fases e precipitacdo de fases
secundarias. Neste trabalho, o DSC foi utilizado como uma das técnicas para
identificacdo das fases presentes nas ligas envelhecidas através da
comparacao dos picos exotérmicos e endotérmico referentes a formacao e
dissolucdo destas fases, respectivamente, durante as varias etapas de
processamento. Esta técnica tem se mostrado uma maneira rapida de indicar
as proporcoes dos precipitados nanométricos existentes em ligas de Al que

apresentam endurecimento por precipitacao.
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As analises de DSC foram realizadas em equipamento de fluxo de calor
da marca NETZSCH 404 Maia, com cadinhos de aluminio puro e taxas de
aquecimento de 20°C/min até temperaturas de 400°C, em atmosfera com fluxo
de argbnio. A linha base das curvas foi feita através de uma corrida com Al

puro.

4.4.6 Microdureza Vickers

A medida de microdureza é uma maneira rapida de estimar e comparar
a resisténcia mecanica de um material. Ela é realizada através da medicédo do
tamanho da impresséao feita por um penetrador indeformavel de diamante em
forma piramidal que é pressionado contra a superficie do material a ser
ensaiado, segundo a norma ASTM-E92 [51].

Este ensaio foi realizado em todas as etapas deste projeto, com o
objetivo de avaliar a evolucdo da dureza com os processos de conformacéo e
com o0s tratamentos térmicos impostos. O equipamento utilizado foi um

durémetro Stiefelmayer e o ensaio foi feito em amostras lixadas e polidas.

4.4.7 Ensaio de tracdo

Este ensaio visa a obtencado de certas propriedades mecanicas estaticas
dos materiais como limite de escoamento, modulo de Young, limite de
resisténcia a tracdo, tensdo de ruptura, alongamento até a ruptura, entre
outros. Isso é possivel pois 0 ensaio se baseia na construcdo de um diagrama
de tensdo-deformacéo através da imposicao tensdes axiais de tracdo no corpo
de prova e medicdo de sua deformacdo. O ensaio foi realizado segundo a
norma ASTM E-8/8M-11 [52] com trés corpos de prova para cada condi¢cao
ensaiada. O equipamento utilizado foi da marca Instron 5585H.

Um desenho do corpo de prova utilizado € mostrado na Figura 4.6, em
que G =30 mm, D=6 mm, A =36 mme R =6 mm. Estas dimensdes sao
consideradas como corpos de provas pequenos proporcionais ao corpo de

prova padréo.
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Figura 4.6: Desenho do corpo de prova cilindrico utilizado no ensaio de tracao
[52].

T
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4.4.8 Andlise quimica através de espectrometro de emissao optica (ICP-
OES)

A composicdo das barras extrudadas foi realizada através de
espectrometro de emissdo Optica acoplado com plasma induzido, em
equipamento VISTA Varian. O objetivo foi comparar a composic¢ao das barras e
do material original, avaliando contaminacdes e variacdo no teor de elementos

de liga no processo de atomizacéo e de deposicao do material.
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5 RESULTADOS

5.1 Anédlise quimica dos materiais

A Tabela 5.1 apresenta as composi¢cdes das trés barras extrudadas e
dos cavacos analisados pela técnica de espectroscopia de emissdo atbmica
por plasma acoplado indutivamente (ICP-OES). A composicao obtida para os
cavacos encontram-se exatamente dentro das faixas composicionais
especificadas para cada elemento, segundo especificacdo da liga. Observa-se
gue as perdas dos elementos de liga de baixo ponto de fusdo no processo de
fusdo em forno de inducdo, como o Zn, o Cu e 0o Mg sdo pequenas ou
inexistentes. Contaminacdes advindas dos processos de usinagem e de
conformacdo por spray explicam o pequeno aumento do teor de Fe na
composicao da barras. Aumento que ndo gera, porém, grandes influéncias na
microestrutura, como sera visto nas secdes seguintes. Mostra-se entdo que as
composi¢cdes do material da sucata e das barras estdo na faixa composicional
especificada para os elementos da liga Al AA7050, ndo necessitando de

correcao composicional na fuséo.

Tabela 5.1: Analise quimica do cavaco e das barras extrudadas

Elementos Cavaco Barra 1 Barra 2 Barra3 | Especificacdo
(wt%) [48]
Cu 2,25 2,33 2,17 2,15 2-2,6
Mg 1,96 1,94 1,85 1,85 1,9-2,6
Zn 5,97 6,03 5,81 5,69 5,7-6,7
Fe 0,08 0,10 0,12 0,18 Até 0,15
Si 0,02 0,02 0,02 0,03 Até 0,12
Cr 0,008 0,01 0,01 0,02 Até 0,04
Zr 0,07 0,08 0,08 0,08 0,08-0,15
Mn 0,01 0,01 0,01 0,02 Até 0,1
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5.2  Andlise microestrutural do depdsito

5.2.1 Parte superior

A caracterizacdo da microestrutura da parte superior do depdsito
utiizando MEV € mostrada na Figura 5.1. Foram identificadas fases
secundéarias advindas da transformacdo em estado sélido, segregadas
adjacentes ao contorno de grdo como visto na Figura 5.1c e d, e fases
formadas durante a solidificacdo pela segregacdo dos elementos de liga,
localizadas no contorno de gréo. As imagens foram obtidas pelo sinal de
elétrons retroespalhados (BSE), sendo possivel analisar as diferentes fases
pelo contraste de cinza causado pelo espalhamento proporcional aos niumeros
atdmicos dos elementos presentes. A fase branca de maior espessura formada
no contorno de gréo foi analisada por EDS, tendo composi¢cdo proxima a da
fase intermetalica Al;CusFe.

Na Figura 5.1b é vista uma regido em formato esférico em que as
particulas advindas da atomizacdo nao foram bem consolidadas na sua
deposicdo. Essa fato ocorre provavelmente devido a deficiéncia de fases
liquidas para preencher as regides entre as particulas advindas da atomizacéao,

caracterizando um fendmeno tipico das regides superiores em um depaosito.
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Figura 5.1: Microestrutura da parte superior do depdsito

Caracteristicas microestruturais quantitativas como tamanho médio de
grao, porcentagem de porosidade, teor fases segregadas devido as
transformacbes no estado solido e de fases formadas no contorno de gréao

foram de respectivamente 42 um; 9%; 14% e 2%.

5.2.2 Parte intermediaria

A andlise de MEV da porc¢éo central do deposito mostrada na Figura 5.2
conduz a mesma interpretagdo das imagens da parte superior com relacdo as
fases segregadas e a morfologia dos graos formados.

Quanto as caracteristicas microestruturais, houve um pequeno aumento
no teor das fases formadas nos contornos de grdo e uma diminuicdo da
porosidade. Isso pode ter ocorrido pelo fato de a parte intermediaria ser
reaquecida quando gotas das camadas superiores a ela entravam em contato
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no momento da deposi¢cdo, havendo um troca de calor por conducdo, dando
forca motriz para a difusdo dos elementos, ao mesmo tempo em que o material
advindo da atomizacdo preenche os vazios remanescentes. O tamanho de
gréo observado foi de aproximadamente 40 um, sendo desprezivel a diferenca
com relacdo a porcdo anterior. A porcentagem de porosidade e das fases
segregadas adjacentes ao contorno de gréo e no contorno de grao sao de 5%;
16% e 3%, respectivamente.
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Figura 5.2: Micrografias da parte intermediaria do depésito

A Figura 5.3 apresenta o difratograma dessa regido central do depdsito
logo. Observa-se a presenca de varias fases intermetélicas originadas do
processo de solidificacdo do metal fundido. A baixa intensidade dos picos de

difracéo indica uma baixa densidade volumétrica destas fases no deposito.
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Figura 5.3: Difratograma da regiao central do depdsito, mostrando os picos das
fases presentes no material nesta etapa de processamento.

5.2.3 Parte inferior

As micrografias obtidas por MEV da porcéo inferior do depdsito, isto €,
préxima ao contato com o substrato sédo vistas na Figura 5.4. Observa-se a
presenca de poros esféricos e poros de formato irregular, caracterizando os
formatos tipicos desta regido. O contato com o substrato gera uma maior
transferéncia de calor por conducdo, sendo esta em uma menor taxa se
comparada a taxa de resfriamento durante a atomizacdo. Esse fator gera a
precipitacdo de forma descontrolada através da nucleacdo heterogénea de
fases secundarias, fazendo com que diminua o teor de elementos em solucéo
sélida. Observa-se que além de poros advindos da falta de empacotamento
das particulas e da contracdo na solidificacdo, sao vistos poros esféricos
caracteristicos de aprisionamento de gases durante o processamento. Vale
destacar que esta parte do depdsito ndo é utilizada na extrusao posterior

devido & combinacdo de uma porcentagem relativamente alta (~6%) e a maior
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segregacao dos elementos de liga do que nas outras regides, dificultando até

mesmo a visualizag&o dos contornos e grao.
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Flgura 5.4: Mlcrograflas da parte inferior do deposito

5.2.4 Depo6sito homogeneizado

As micrografias da Figura 5.5 mostram a parte central do depdsito que
passou por um tratamento térmico de 4 horas a 420° seguido de 8 horas a
470°C. Esse tratamento teve como objetivo a homogeneizacdo da estrutura
bruta de fusdo advinda do spray e a solubilizacdo das segundas fases
formadas durante o processamento do depésito. Pode-se observar que a
maioria destas fases foram solubilizadas, principalmente as fases advindas de
transformacédo no estado solido. A fase ndo solubilizada, analisada por EDS
(Tabela 5.2) corresponde a uma composicao proxima a da fase intermetélica ,
cuja temperatura de solubilizacdo € mais alta que a empregada nesta etapa de
tratamento. Assim, sua quantidade no contorno de gréo é de aproximadamente
0,5%.

A presenca dessa fase remanescente é indesejavel nas etapas
seguintes de processamento. As particulas grosseiras das fases ricas em ferro
sdo prejudiciais para as propriedades mecanicas, pois atuardo como
concentradores de tensdo, podendo gerar trincas nas regifes adjacentes,

fazendo com que o alongamento percentual seja prejudicado.
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Figura 5.5: Micrografias da parte intermediaria do depdsito depois de passar
por tratamento térmico de homogeneizacao.

Na Figura 5.6 vé-se a parte inferior do depdsito na condicdo
homogeneizada. Observa-se que as fases remanescentes encontram-se com
maior frequéncia no interior dos grdos, mostrando que as condi¢cdes de
solidificacdo dessa parte do material depositado € diferente das partes
anteriormente vistas. H4 também um maior nimero de porosidade em formatos
esféricos, indicando significativo aprisionamento de gas de atomizacdo nessa
regiao.
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Figura 5.6: Micrografias da parte inferior do depdsito homogeneizada

Tabela 5.2: EDS das fases remanescente depois do tratamento de
homogeneizacao

Elementos (at%) Al | Zn | Mg Fe | Cu
Geral 946 |31| 09 |---—-—-- 1,2
Precipitado remanescente | 81,6 | 2,3 | ------- 4,00 12,1

5.3 Anélise microestrutural do material extrudado

A microestrutura do lingote depois de extrudado a 350°C é vista na
Figura 5.7. A imagem 5.7a mostra uma micrografia geral da secéo longitudinal
da barra, sendo possivel observar a precipitacdo de fases orientadas na
direcdo da extrusao.

A Figuras 5.7b € uma micrografia da estrutura atacada a fim de revelar
os contornos de grdo. E possivel observar grdos achatados advindos do
depdsito e deformados pelo processo de extrusdo. Estdo presentes também
regides parcialmente recristalizadas, caracterizadas pela presenca de graos
equiaxiais refinados que se formaram no interior dos graos deformados.

A micrografia 5.7¢ mostra as segundas fases precipitadas no processo
de extrusdo. Estas se localizam tanto no contorno de grdo como em seu
interior. A presenca destas fases é indesejavel para o processo de
envelhecimento pois ha um esgotamento de solutos quando estas séo
formadas, impedindo que a nucleacdo homogénea e refinada dos precipitados
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endurecedores acontega posteriormente. A dimensdo desses precipitados no
interior do grdo formados na extrusdo € pequena se comparada as fases ricas
em Fe que néo foram solubilizadas, todavia sdo consideradas grosseiras frente
aos precipitados nanométricos desejaveis para a obtencdo das propriedades
mecéanicas de forma otimizada depois dos tratamentos térmicos de
envelhecimento. Com isso, € necessario um tratamento térmico de
solubilizacdo depois do trabalho a quente para a formagdo da solucdo
supersaturada.

Uma visdo dessas fases formadas em um corte transversal é observada
na Figura 5.7d. Através dessa imagem s&o evidenciados 3 tipos de
precipitados de maior dimenséo presentes. Precipitados grosseiros ricos em Fe
concentrados no contorno de grdo, precipitados de menor dimenséo
concentrados também no contorno de grao e precipitados ainda menores no
interior do grdo. As fases de menor dimensdo no contorno de grao e as no
interior do gréo sao as que foram solubilizadas posteriormente em tratamento

de solubilizagéao.
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Figura 5.7: Micrografias da barra extrudada a 350°C

As fases identificadas por difracdo de raio-X do material extrudado séo
mostradas na indexacdo do difratograma da Figura 5.8. Se comparados o0s
difratogramas do depdsito (Figura 5.3) e do material depois de extrudado
observa-se uma intensidade de fases intermetalicas precipitadas maior nas
barras depois de extrudadas do que no depoésito. Isso ocorre pelo fato de o
processo de conformacao por spray promover um rapido resfriamento do metal
liquido e, apesar da segregacao de certas fases nas regibes do contorno de
grao, apresenta uma menor precipitacdo. O material a ser extrudado passou
pelo tratamento térmico de homogeneizagdo a altas temperaturas (420°C e
470°C) gerando uma estrutura supersaturada e instavel. Assim, a temperatura
durante o processo de extrusdo faz com que fases secundarias se precipitem
de maneira heterogénea tanto na matriz como nos contornos de gréao.

A Tabela 5.3 mostra a composicdo destas fases, sendo que a fase de
maior dimenséo presente é o intermetélico Al;Cu,Fe, que ndo se solubilizou na

homogeneizacgéo. Os precipitados mais finos no interior do grédo ndo contém Fe
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e sdo provavelmente fases como a Al,CuMg e a fase de equilibrio 1 (MgZn,)
precipitados de maneira descontrolada, resultando em morfologias grosseiras,
necessitando de tratamento térmico posterior para atingir valores de
propriedades mecéanicas desejados. O EDS dessas fases néo é conclusivo pois
boa parte de sinais da matriz sdo captados devido a pequena dimenséo destas
fases.

Extrudado
¢-Al ’ ’ ’
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A-AlLLCuMg
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Figura 5.8: Difratograma da barra extrudada a quente

Tabela 5.3: Analise quimica das fases presentes na barra extrudada.

Elementos (at%) Al | Zn | Mg Fe | Cu

Geral 938 (3,7 1,1 |---—-—-- 14
Precipitado Grosseiro | 73,8 | 1,2 | ------- 78 | 17,3
Precipitado Contorno (94,4 3,4 | 1,1 |------- 1,1

Precipitado Interior [94,33,2| 1,4 |--—----- 1,0
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As Figuras 5.9a e b) mostram as micrografias do material depois de ter
passado por tratamento térmico de solubilizacdo. Pode-se ver que a Unica fase
remanescente € a mesma fase contendo Fe nado solubilizada no processo de
homogeneizacdo, sendo evidenciadas pela cor clara nas imagens em sinal
BSE e por analise quimica de EDS. A andlise de EBSD na Figura 5.9c revela a
orientacdo dos graos depois do processo de solubilizacdo, e a Figura 5.9d é a
imagem correspondente em sinal SE. Estas imagens foram adquiridas em
regides periféricas da amostra, onde os graos se apresentam em estagio de
recristalizagcdo mais avancado e, por consequéncia, havendo possibilidade de
crescimento de grdo. Nas micrografias é possivel observar a presenca de
regides com subgréos, evidenciados pela pequena diferenca de orientacao
entre eles. Esse fato evidencia que os tratamentos térmicos realizados na
amostra promoveram regides recristalizadas, gerando grédos refinados e

equiaxiais.
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Figura 5.9: As micrografias a) e b) correspondem a barra extrudada a 350°C e
solubilizada por 0,5h a 470°C em sinal BSE. A micrografia c) mostra a
orientacdo dos gréos pela técnica de EBSD e a micrografia d) é a imagem
correspondente em sinal SE.

5.4 Analise microestrutural das amostras envelhecidas

As microestruturas das amostras envelhecidas nas quatro diferentes
condicdes, como citado no tépico de Materiais e Métodos, apresentam
microestruturas semelhantes se observadas com baixa ampliacdo por MEV.
Assim, estas serdo diferenciadas nas analises dos precipitados através de
MET, em topico posterior, no qual os precipitados finos serdo caracterizados.

De um modo geral, o aspecto da microestrutura das amostras
envelhecidas é visto na Figura 5.10. As imagens a) e c) mostram 0s graos
deformados - devido ao trabalho de extrusdo — e fases ndo solubilizadas
contendo Fe, a0 mesmo tempo em que se V€ regides parcialmente
recristalizadas, formando gréos refinados equiaxiais dentro dos gréos
achatados, como se vé nas micrografias b) e d) na linhas tracejadas. E possivel
também observar a precipitacdo fina das fases, que foram originadas no
tratamento térmico de envelhecimento, nos contornos e no interior desses
graos. Como estes materiais ndo tiveram o processo de recristalizacéo
completado € possivel observar que dentro dos graos deformados ha uma
estrutura de subgréos e graos e graos ainda encruados, que possuem forma

achatada.
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Figura 5.10: Micrografia de MEV mostrando microestruturas tipicas de
amostras de Al 7050 envelhecidas em sinal SE. As imagens a) e b) se referem
ao tratamento em duas etapas, sendo 4 horas a 121°C e 12 horas a 160°C, e
as imagens c) e d) séo referentes ao tratamento por 16 horas a 160°C.

A Figura 5.11 apresenta os difratogramas de DRX para as amostras
envelhecidas nas 4 diferentes condi¢cdes. Observa-se a presenca das fases
Al;CuzFe, Al,CuMg e MgZn, (fase n). Quanto a fase de equilibrio n pode-se ver
gue a intensidade do sinal cresce da condicdo envelhecida a 121°C de 16
horas para 24 horas. Isso explica um aumento da fracdo volumétrica dessa
fase na matriz. A condicdo de envelhecimento a duas temperaturas (“double
step”) é a que apresenta a maior intensidade dessa fase, sendo maior que na
condicao envelhecida por 16 horas a 160°C. O fato que explica esse fenbmeno

inicialmente contraditério € que no envelhecimento em duas temperaturas a
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nucleagdo homogénea é mais favorecida na etapa de temperatura menor a
121°C. Assim, ocorre um razodvel crescimento das fases nucleadas no estagio
de envelhecimento a 160°C. J& no envelhecimento a 160°C por 16 horas, o
crescimento é mais favoravel do que a nucleacdo, fazendo com que as
particulas atinjam maiores dimensfes. Esse efeito faz com que a fracéo
volumétrica desses precipitados seja menor, apesar do maior tamanho,

caracterizando um efeito de superenvelhecimento.

1600C, 16h 24
—_ 4
121°C, 4h - 16000, 12h 24 W : ¢-Al '
12100, 24h O- AI7Cu2Fe
i I 4 A-AIZCuMg
P o-Man2

Intensidade (u.a)

Figura 5.11: Difratograma das amostras envelhecidas em 4 diferentes
condicdes.

5.5 Caracterizacado dos precipitados por MET
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5.5.1 Condicéao 121°C - 16h

A Figura 5.12 mostra uma imagem geral da microestrutura da amostra
com tratamento térmico de envelhecimento realizado a 121°C por 16 horas, em
uma regido que houve recristalizagéo parcial. E vista uma estrutura de graos
refinados e subgrdos, com acumulo de discordancias em certas regides,
caracterizando a formacdo dos subgrdos nos processos de recuperacédo e
recristalizacdo da liga. Essas estruturas quando coalescidas dao origem aos
graos refinados. Na micrografia sdo vistas estruturas de graos equiaxiais
refinados com aproximadamente 500 nm de dimens&o, assim como gréos de
maiores dimensdes na ordem de unidades de micron. Pode-se observar que
devido a precipitacao de fases nos contornos de grdo ha uma ancoragem dos
mesmos, dificultando o crescimento dos gréos formados.

Figura 5.12: Micrografia de TEM em campo claro (BF) mostrando a
microestrutura geral da liga Al 7050 envelhecida a 121°C por 16 h com grdos
refinados e estrutura de subgréos e grdos com precipitados no contorno de
grao e no interior da matriz.

A precipitacdo nanomeétrica no contorno e no interior da matriz é vista
nas Figuras 5.13 e 5.14. Observa-se a presenca de finos precipitados no
interior dos graos, com morfologia predominantemente esférica, e precipitados

no contorno de grédo de maior dimenséao, referentes a fase de equilibrio n. Essa
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diferenca na dimensdo ocorre devido a atuacdo da nucleagdo heterogénea
causada pelo contorno de gréo, facilitando a formacdo de fases de equilibrio.
Com isso, as fases n sdo formadas primeiramente nessas regioes de defeitos,
gerando evidéncias para sua identificacdo. As estruturas formadas no interior

do gréo sao predominantemente zonas GP e a fase metaestavel n' e o

didmetro destas estruturas € de aproximadamente 5 nm.

el 2 &

Figura 5.13: Micrografias de TEM em a) campo claro (BF) mostrando gréos
refinados com precipitados nanométricos no contorno de grdo e imagem b) em
campo escuro (DF) revelando os precipitados (claros) no contorno de grao nos
spots referentes a fase n.

Figura 5.14: Micrografias de TEM em campo claro (BF) mostrando a
distribuicdo de finos precipitados e zonas GP no interior da matriz de Al.
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A analise dos precipitados nanométricos feita através de difracdo de
elétrons de area selecionada (SAD) em MET foi baseada em estudos
anteriores presentes na literatura [11-12, 53-54]. A Figura 5.15 mostra o
padrdo de difracdo de elétrons em trés eixos de zona especificos <001>y,
<112>p ¢ <111>4, NOS quais sdo possiveis observar os precipitados e zonas
GP. As zonas GP | sdo melhores vistas na direcdo <100> e estdo nos pontos
da posicdo {1, (2n + 1)/4, 0} e a fase metaestavel n’, nas posi¢oes 1/3 e 2/3
{220}, regibes indicadas na figura. A presenca de zonas GP-l no material é
guase imperceptivel, devido a menor concentracdo dessa zona na regido
analisada. Manchas nas regifes 1/3 e 2/3 {220} dos eixos de zona <001>p e
<112>, evidenciam o inicio da nucleacdo das fases metaestaveis n’. Zonas
GP-Il séo vistas como manchas {113}/2 no eixo de zona <112>, e na posicéo
{422}/3 no eixo de zona <111>,, As fases metaestavel n’ e em equilibrio n séo
vistas na forma de estrias formadas no eixo de zona <112> e pontos n direcao

proxima ao {220}2/3 no eixo de zona <111>

4 . ® GP-Il (_2200) >

Figura 5.15 : Difracdo de area selecionada (SAD) na orientacdo a) <001>4;, b)
<112>p€e C) <111>4

Micrografias de HRTEM da Figura 5.16 mostram estruturas
nanomeétricas vistas pelo contraste apresentado na matriz. A Figura 5.16a
evidencia a distribuicdo fina e homogénea dos precipitados. As partes
destacadas com circulos na Figura 5.16b apresentam estruturas semelhantes
a matriz, evidenciada pela FFT de ambas anexas a micrografia. A semelhanca
estrutural e a coeréncia destas regides com a matriz evidenciam que néo

houve formacéo de novas fases, mas sim de zonas GP. O contraste dado por
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essa regiao deve-se principalmente por campos deformacdes na rede cristalina
causado pelo acumulo de solutos e pela diferenca composicional gerada. Com
a transformada de Fourier inversa (IFFT) é possivel obter uma imagem a partir
dos pontos de FFT desejados. Na regido selecionada no FFT da matriz,
guando feito o IFFT s&o evidenciados essas regides no contraste da imagem,
indicado por circulos, mostrando que esses pontos realmente correspondem a

essas regioes.

-

Figura 5.16: Micrografias de HRTEM na direcdo do eixo de zona <111>5:. em
a) mostrando a distribuicAo das estruturas precipitadas e b) detalhe da
microestrutura com respectivos FFT e IFFT.

5.5.2 Condicéo 121°C - 24h

A Figura 5.17 mostra uma micrografia obtida por MET em campo claro
da amostra envelhecida por 24 horas a 121°C. Sao vistos na imagem varios
tipos de precipitados, tanto na matriz, como no contorno de grdo. A fase maior
€ mais escura no centro da figura € uma fase néo proveniente do processo de
envelhecimento e que nado foi solubilizada no tratamento térmico. A analise
guimica sobre esta particula, mostrada na Tabela 5.4, mostra um composto
rico em Fe, tendo composicdo aproximada da fase intermetalica Al,Cu,Fe. A
determinacdo da composicdo exata por EDS € impossibilitada pois sinais de
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outras fases sao captados junto com o sinal do precipitado, sendo

guantificados em conjunto com os elementos contidos na matriz.

Figura 5.17: Micrografia de STEM em campo claro (BF) mostrando a
microestrutura geral da liga envelhecida a 121°C por 24 h com precipitados no
contorno de gréo e no interior da matriz.

As micrografias de STEM da Figura 5.18 mostram uma regido da
amostra que sofreu recristalizacdo parcial, formando uma estrutura refinada de
grdos e subgrdos. E possivel ver grande quantidade de precipitados
nanometricos no interior da matriz. Analise quimica por EDS foi realizada sobre
as fases formadas, como mostrado na Tabela 5.4, constatando-se grande
guantidade de Zn e Mg no contorno de grao, dando evidéncias da formacao da

fase de equilibrio n.
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Figura 5.18: Micrografias de STEM (“scanning transmission electron
microscopy”) em sinal de HAADF (“high angle annular dark field” — Z contrast)
a) mostrando a microestrutura geral da amostra, com precipitados no contorno
de grédo da matriz e b) mostrando contorno de subgréo e fases contendo Mg e
Cu, de composicao provavel Al,CuMg.

O mapa de EDS da Figura 5.19 mostra a distribuicdo dos elementos Al,
Cu, Zn, Mg a partir de uma imagem em campo escuro, na qual pode-se ver
precipitados no interior dos grdos e no contorno de grdo. Observa-se uma
maior quantidade do elemento Zn na fase localizada no contorno de gréo e
também maiores quantidades de Mg e Cu se comparada a matriz. Nas fases
menores ndo é evidente a analise devido a sua dimensao, porém percebe-se
guantidade acentuada de Zn em comparacdo a matriz. Assim, evidencia-se a
possibilidade de a fase menor e mais orientada ser a fase metaestavel e a fase
no contorno de grao ser a fase de equilibrio. A dimensao aproximada das fases
no contorno de gréo, correspondentes a fase de equilibrio n, € de 30 nm de
comprimento para 12 nm de largura; as fases no interior do grdo de forma
alongada tem um comprimento aproximado de 15 nm e largura de 2 nm e as
esféricas chegam a 10 nm de diametro.

O padréo de difragéo de elétrons em area selecionada (SAD) da Figura
5.20 é uma ferramenta que ajuda na identificacdo dos precipitados presentes
na matriz. Pode-se observar que dentre os pontos de forte contraste da matriz,
pertencentes ao eixo de zona de direcdo <100>4 (a), h& spots mais fracos
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pertencentes a fase metaestavel n’, nas posicdes 1/3 e 2/3 {220},
evidenciando a presenca desta fase. Spots pertencentes a zona GPI, que sao
geralmente visualizados no eixo de zona <100>, na posicao {1, (2n + 1)/4, 0},
todavia sdo quase imperceptiveis no padrao de difracdo mostrado, indicando
que a rota de processamento foi menos favoravel na criacédo deste tipo de zona
GP, ou mesmo indicando que houve seu esgotamento devido a transformacao
em estruturas mais estaveis nessa regido analisada. As zonas GP Il sado
melhores visualizadas nos eixos de zona <112>, (b) e <111>4 (c). No eixo de
zona <112> estas sé&o vistas nas posi¢oes {113}/2 e no eixo de zona <111>
sao vistas nas posicoes {422}/3, mostrando que ainda ha um potencial para a
formacéo da fase endurecedora metaestavel gerada a partir destas zonas GP.
A fase n’ e n também séo vistas nas estrias formadas no eixo de zona <112> e
na direcdo proxima ao {220}2/3 no eixo de zona <111>. A diferenciagdo entre
os pontos da fase n’ e n € complexa devido a proximidade estrutural de ambas
as fases. Os pontos mais fortes nas posi¢des cubicas {220}/2 correspondem ao
dispersoide AlsZr.

Pela andlise das imagens de MET e da difracdo de elétrons, pode-se
dizer que estdo presentes nessa condicdo de tratamento térmico zonas GP,
precipitados da fase n’, no interior do grao, e precipitados em equilibrio n, nos
contornos de grdo. Regides de PFZ ndo séo claramente vistas para essa

condicao.
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Figura 5.19: a) Imagem em STEM de campo escuro com sinal HAADF,
mostrando fases precipitadas no contorno e no interior dos grdos. Mapeamento
de difracéo de raio-X dos elementos: b) Al, ¢) Cu, d) Zn e e) Mg. f) Imagem em
campo claro da regidao correspondente

Figura 5.20: Difracédo de elétrons na direcédo dos eixos de zona a) <100>,
b)<112> e ¢)<111>, nos quais sao possiveis ver o0s pontos de difracao da
zonas GP | e I, da fase metaestavel n’, e da fase de equilibrio n.

Tabela 5.4 : EDS das fases presentes depois de TT de envelhecimento a
121°C por 24 h

Composicéao (at%) | Al Zn | Mg | Cu | Fe Si
Contornode grdo [82,3| 4,7 | 54 | 7,5 | - | ---—--
Fase grosseira 66,7 | ------ | ------ 266 | 6,5 | 0,1
Fase redonda 83829 | 34| 99 |-
Micrografiageral [855| 40 | 46 | 7,9 | - | -
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A micrografia de HRTEM no eixo de zona <100>4 para a amostra
envelhecida por 24 horas na temperatura de 121°C é mostrada na Figura
5.21a, com o respectivo FFT geral anexado a figura e com fases enumeradas
de 1 a 4, que serdo caracterizadas individualmente a seguir. O FFT da Figura
5.21b da imagem geral mostra spots fortes da matriz e spots mais fracos, que
pertencem as segundas fases presentes. Com a IFFT realizada na regido
selecionada em b) foi possivel evidenciar os precipitados pelo contraste
formado na imagem da Figura 5.21c. Com isso, constata-se que O0s
precipitados na microestrutura possuem estrutura semelhante e corroboram
com a SAD da Figura 5.20a.
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Figura 5.21: a) Micrografia obtida em HRTEM ao longo do eixo de zona
<001>,, sendo possivel a visualizacdo de precipitados de diferentes
morfologias e a respectiva transformada rapida de Fourier (FFT) da imagem b)
mostrando spots das fases mencionadas. A imagem c) corresponde a IFFT na
regido selecionada.

hY

As imagens da Figura 5.22 correspondem a FFT individual dos
respectivos precipitados mostrados na imagem da Figura 5.21. Um perfil tipico
de distancia atdbmica interplanar na direcdo <100> da matriz de Al destas fases
€ visto na Figura 5.23. Através desta andlise, vé-se que as 4 fases analisadas
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possuem caracteristicas estruturais semelhantes, como ja constatado
anteriormente, apesar de as morfologias se diferenciarem sutilmente uma da
outra. Esse fato ocorre devido ao estagio de nucleacdo e crescimento que
estes precipitados se encontram. O perfil de distancia interplanar obtido a partir
do software de tratamento de imagem mostra que essas fases possuem um
espacamento interplanar de aproximadamente 0,32 nm nessa direcéo
correspondente aos planos da familia {001}.

A partir das FFT analisadas e dos perfis de distancia interplanar chega-
se a valores que se aproximam da fase n’ - simuladas por Berg et al. [35] em
todas as 4 fases precipitadas e analisadas na micrografia. Vale ressaltar que
em todas FFT analisadas aparecem os spots da matriz de Al juntamente os
spots do precipitado analisado. Pode-se ver que as andlises de FFT
corroboram com a difracdo de elétrons da Figura 5.20

Figura 5.22: FFT das fases numeradas na micrografia da Figura 5.2, em que a)
corresponde afase 1,b)a2,c)a3ed) a4.

Cabe ressaltar que a analise de TEM/HRTEM atravessa o volume da
lamina fina (~30 nm de espessura para HRTEM) e o sinal dos spots na FFT vai

ser proporcional ao volume da fase que estara disposta na matriz ao longo da
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secgao transversal da amostra (lamina fina) de TEM. Isso explica a diferenga no
brilho dos spots dos precipitados analisados na Figura 5.22
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Figura 5.23: Perfil de distancia interplanar obtido através da imagem de
HRTEM para os precipitados analisados.

5.5.3 Condicdo 160°C-16 h

A Figura 5.24 mostra uma micrografia de campo escuro da amostra
envelhecida al60°C por 16 horas. Observa-se uma estrutura de gréos e
subgrdos formados no interior de certos grdos deformados pelo trabalho
mecanico, caracterizando uma recristalizacao parcial da estrutura. Pode-se ver
contornos de subgrdo sendo coalescidos pelo efeito da recristalizacdo, como
indicado pelas flechas na figura.

Como visto, o efeito das etapas de processamento na microestrutura é
um refinamento de grédos, com fases precipitadas tanto nos seus contornos

COMO em Seu interior.
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Figura 5.24: Micrografia de STEM em campo escuro mostrando a
microestrutura geral da liga envelhecida a 121°C por 16 h com gréos refinados
da fase Al-a (cfc) e estrutura de graos e subgraos com precipitados da fase em
equilibrio n nos contornos e fases precipitadas no interior dos graos.

Micrografias de STEM em a) campo escuro (BF) e b) campo claro (BF)
sdo vistas na Figura 5.25. Os precipitados no contorno de gréo séo da fase de
equilibrio n, evidenciado pela dimensdo e pela composicdo aproximada
analisada por EDS, como mostrado na Tabela 5.5. Nesta regido observa-se
uma regido de PFZ de aproximadamente 25 nm formada nas adjacéncias do
contorno de gréo, caracterizada pela falta de precipitados. No interior dos
graos diferentes precipitados podem estar presentes, dentre estes a fase

estavel n, a metaestavel n’ e zonas GP.
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Figura 5.25: Micrografia de STEM em a) campo escuro (BF) e b) campo claro
(BF) mostrando a microestrutura geral da liga com precipitados da fase de
equilibrio n nos contornos de gréao, a de PFZ e precipitados no interior do grao.

Nos resultados da analise de EDS observa-se a alta quantidade de
elementos de liga nas segundas fases. O precipitado no contorno de grao
contém uma quantidade maior de Zn, Mg e Cu, evidenciando uma composicao
de acordo com a fase m. Ja o precipitado no interior do grdo de menor
dimensédo contém uma quantidade menor de soluto, comportando como a fase
de transicdo 1. E vélido destacar que a andlise quimica nesta fase é de grande
dificuldade devido a sua pequena dimensao, podendo quantificar elementos
presentes na matriz.

A Figura 5.26 mostra os precipitados na matriz de Al. Observa-se uma
distribuicdo aleatéria de precipitados alongados (~20 nm de comprimento e
~8nm de largura), em formatos esféricos (5-10 nm de diametro), e em blocos
(~40 nm de comprimento). Os dispersoides contendo Zr sdo destacados na
Figura 5.26b, os quais foram revelados pegando pontos especificos desta fase
na difracdo de elétrons por area selecionada. A Figura 5.27 ilustra de uma
maneira mais clara a dimensdo dos precipitados, sendo visto em a) 0s
precipitados no interior do grdo, de menor dimenséo, e em b) no contorno de

gréo, de maior dimenséo.
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Tabela 5.5: Andlise quimica dos precipitado no contorno de grao e no interior
do gréo da amostra envelhecida a 160°C por 16 h.
Composicéao (at%) | Al Zn | Mg | Cu

Contorno de grao | 61,1 |17,7|16,4|4,7
Interior do gréo 75,6 111,9]10,3|2,1

Figura 5.26: Micrografias de TEM em a) campo claro (BF) e b) em campo
escuro (DF) revelando os precipitados na matriz de Al na regido de difracao de
pontos correspondentes ao dispersoide AlsZr.

Figura 5.27: Micrografias de STEM em campo claro (BF) mostrando
precipitados a) no interior do grao e b) no contorno de gréo.

Os padrfes de SAD da Figura 5.28 foram obtidos em dire¢des dos eixos

de zona especificos a) <001>4, b) <111>4 e <112>, mostrando spots em uma
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geometria complexa devido a mistura de fases precipitadas n’ e n. Observa-se
gue os spots de zonas GP sdo praticamente imperceptiveis para esta condi¢ao
de envelhecimento, mostrando que estas zonas sao escassas por ja terem se

transformado nas outras fases.

(02-2)
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a) (- b . C
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e » .
. .
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Figura 5.28 : Difracdo de area selecionada (SAD) na orientacédo a) <001>4;, b)
<111>p€e C) <112>,.

A micrografia da Figura 5.29 mostra uma imagem de HRTEM, na qual é
possivel observar precipitados nanométricos de diferentes morfologias e
numerados de 1 a 5 e seus respectivos planos atdbmicos. A FFT anexa
corresponde a imagem geral mostrando pontos da matriz e das fases
precipitadas. A Figura 5.29b mostra o IFFT nas regides selecionadas,
evidenciando por contraste na imagem quais pontos da FFT que correspondem
aos precipitados. Com o intuito de identificar de maneira mais precisa as fases
presentes foi feita uma analise de FFT individual em cada particula (Figura
5.30).
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Figura 5.29 : a)Micrografia obtida em HRTEM, sendo possivel a visualizagdo
de precipitados de diferentes morfologias e b) respectiva FFT da imagem
mostrando spots das fases mencionadas na direcdo do eixo de zona <111>p e
a IFFT nos pontos selecionados.

Pela analise da FFT correspondente ao precipitado 1, chega-se as

distancias interplanares “d” semelhantes a da fase n/’, simuladas por Berg et al.
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Para a fase precipitada numero 2 e seu perfil de distancia interplanar, chega-se
a valores do parametro “d” que se aproximam da fase em equilibrio
n. Analisando a FFT do precipitado 3 e 4, observa-se que o padréo de difracao
€ semelhante ao precipitado nimero 1 assim como as distancias interplanares

obtidas. Com isso, estas fases evidenciam-se como a fase metaestavel n’

Figura 5.30: FFT das fases numeradas na micrografia da Figura 5.2, em que a)
corresponde afase 1,b)a2,c)a3ed)ad4s.

As distancias interplanares médias obtidas pela medida em 10 planos de
cada precipitado pelas imagens de HRTEM sdo mostradas na Figura 5.31.
Observa-se uma distancia média de 0,74 nm para os precipitados 1, 3 e 4 e de
0,39 para o precipitado 2. Ambos estdo em concordancia com distancias

interplanares tedricas de planos das fases n’ e n, respectivamente.
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Figura 5.31: Perfil de distancia interplanar obtido através da imagem de
HRTEM para os precipitados analisados, sendo a) para o precipitado 1 e b)
para o precipitado 2.

Através da comparacdo da analise dos precipitados presentes na
micrografia da Figura 5.29 realizada em HRTEM, vé-se que os precipitados
presentes depois do envelhecimento por 16 horas a 160°C séo as fases n e n’,
principalmente.

A fim de aferir qualitativamente sobre a composi¢cdo dos precipitados,
gue nesta condicdo de envelhecimento se encontram em maiores dimensoes,
foi feita uma analise de EFTEM (Figura 5.32) em que a imagem a) é a imagem
original ndo filtrada e as outras imagens estdo filtradas de acordo com a
energia na faixa dos respectivos elementos. Afere-se que os elementos Mg e
Zn estao preferencialmente concentrados nas fases precipitadas, corroborando
com as possiveis composi¢cOes dessas fases, sendo Mg.Zns.xAl,.+x para a fase

n’ e MgZn; para a fase de equilibrio n, na qual o Cu e o Al podem substituir o
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Zn na fase n. Pode-se ver que os mapas de Al e de Cu sdo muito parecidos,
dando a falsa impresséo das concentracdes de cada um serem equivalentes na
matriz. Isso ocorre pelo fato de a faixa de energia perdida com esses
elementos ser semelhante (73 eV e 74 eV, respectivamente). Percebe-se que o
mapa de Cu ndo é valido para a andlise da presenca deste elemento, pois ha
grande interferéncia da energia perdida devido ao Al.

Figura 5.32: Micrografias de EFTEM (“energy filtered transmission electron
microscopy”) com sinal a) “zero loss” (ZL), e imagem adquirida no método das
trés janelas (“3 window”) nas bordas dos elementos b) Mg (L,3 = 51 eV), c) Al
(L2,3 =73 eV) e d) Zn (M2'3 =87 eV)

5.5.4 Condicdo 121°C-4h/160°C - 12h

A micrografia da Figura 5.33 mostra uma imagem de campo claro da
amostra envelhecida a 121°C/4 h — 160°C/12h. Essa regido analisada
encontra-se no interior de um grdao encruado pelo trabalho mecéanico de

extrusdo e que sofreu recristalizagdo parcial como consequéncia das etapas de
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processamento. Observa-se que o fenOmeno de recristalizagdo gera uma
microestrutura formada por gréos finos e subgréos, como visto nas condi¢des
anteriores, caracterizado por um contorno de baixo angulo. Nas regides com
manchas escuras € possivel ver o acumulo de discordancias e nas regides de
contornos de coloragdo mais clara indicadas como contornos de subgrdo sdo
regides onde ja houve o coalescimento destes defeitos e formacdo de um
contorno de baixo angulo.

Nos contornos pode-se ver precipitados maiores, dando indicios de ser a
fase de equilibrio n e no interior do grao os precipitados menores indicam ser a

fase n’. Ambas as fases serdo melhor caracterizadas nas etapas seguintes.

Contorno de

Subgraio T

Contorno de
Subgréo

/

Figura 5.33: Micrografia de TEM em campo claro (BF) mostrando a
microestrutura geral da liga Al 7050 envelhecida a 121°C/4 h — 160°C/12h
com graos refinados da fase Al-a (cfc) e estrutura de grdos e subgrdos com
possiveis precipitados n no contorno de grdao da matriz e i’ no interior do grao

A Figura 5.34 mostra micrografias de a) campo claro e b) campo
escuro. Pode-se ver que precipitados de diferentes tamanhos estdo presentes
no interior da matriz e nos contornos de gréo. A Tabela 5.6 mostra a analise

guimica realizada sobre o precipitado grosseiro localizado no meio da
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micrografia entre os contornos de gréo, sobre os precipitados nos contornos e
interior dos gréos, assim em regides de PFZ.

A partir dos resultados de EDS conclui-se que a fase que se apresenta
de forma mais grosseira na micrografia - indicada pelo nimero 1 - contém Fe e
Cr, possivelmente advindos de contaminacdo no processo de fundicdo. Essa
fase rica em Fe ndo foi solubilizada nos tratamentos térmicos impostos, tendo
assim comportamento semelhante a da fase intermetalica de composicao
Al;,Cu,Fe, ja destacada nas etapas de processamento anteriores ao
envelhecimento.

O precipitado indicado pelo numero 2 no contorno de gréo € rico em Zn,
Mg e Cu, sugerindo que este seja a fase de equilibrio n, gerada pelo
desenvolvimento de sua fase de transicdo n’. Ja os precipitados menores no
interior da matriz (3) possuem um menor teor de solutos. A dificuldade na sua
identificacdo € devido as suas dimensfes, fazendo com que a analise de EDS
guantifique também dados relativos a matriz, podendo esta fase ser tanto a
metaestavel n’, quanto a estavel 1.

A PFZ apresenta um abaixamento no teor de soluto, caracterizado pelo
esgotamento desses elementos na matriz em regifes adjacentes ao contorno
de grédo. Vé-se uma grande variacdo na quantidade dos elementos Zn e Mg,
principalmente, caracterizando uma migracdo destes para a nucleacao
heterogénea nos contornos. O tamanho da PFZ encontrada nesta amostra nao
ultrapassa 15 nm.

Com o intuito de auxiliar na identificacdo das fases a Figura 3.35 mostra
um mapeamento de EDS caracteristico em uma regido da micrografia em
campo claro vista em a), em que as partes coloridas contém o0s respectivos
elementos indicados. E possivel observar que a fase na regido analisada é rica
nos elementos Zn, Mg e Cu. A regido inferior direita do local selecionado para o
mapeamento apresenta uma particula de segunda fase também contendo o
elemento Al. Pela morfologia e composicao deste tipo de fase, acredita-se ser
da fase de equilibrio n, cuja composicao original € MgZn,, porém pode ter o Zn

substituido por Cu e Al.
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Figura 5.34: Micrografia de STEM em a) campo claro (BF) e b) campo escuro
(DF) mostrando precipitados nanométricos nos contornos de grdo de alto
angulo e no interior da matriz. Uma pequena regido de PFZ é observada nos
contornos.

Tabela 5.6: Andlise quimica geral, dos precipitados e da PFZ da amostra
envelhecida a 121°C por4 h e a 160°C por 12 h

Composicéao (at%) | Al Zn | Mg | Cu Fe Cr
Contornode gréao (1) | 77,4 | 19 | 2,7 | 2,0 | 14,2 1,7
Contorno de grdo (2) | 54,1 | 21,6 | 13,2 | 11,2 | ------=- | -=------
Interior dogrdo (3) | 71,9 11,6 | 6,7 | 9,6 | ------m- | =--mmmm-
PFZ 946 1,7 | 09 | 2,8 | v | oo
Geral 93,1 26 | 2,0 | 2,2 | --mmmmmm | =mmmee-

O padrdo de SAD da Figura 5.36 nos auxilia na identificacdo dos
constituintes presentes na matriz. Como indicado, estdo presentes Zonas GP-lI,
localizados nos pontos da posigéo {1, (2n + 1)/4, 0} na direcdo <001>,, fase
metaestavel n’, nas posi¢des 1/3 e 2/3 {220} e dispersoides Al;Zr nas posi¢coes
{110}. Zonas GP-Il sdo mais claramente observadas nas posi¢des {113}/2 na
direcdo <112>,, assim como na posicdo {422}/3 na direcdo <111>, Vale
ressaltar que o formato dos spots da fase metaestavel n' é resultado da

presenca de precipitados da fase de equilibrio n.
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Figura 5.35: a) Imagem em MET de campo claro, mostrando fases
precipitadas no contorno e no interior dos graos. Mapeamento de difracdo de
raio-X dos elementos: b) Al, ¢) Cu, d) Zn e e) Mg.

. 20) k
b)_. 6 &_31)0 c)

Figura 5.36: Difracdo de elétrons na direcdo dos eixos de zona a) <001>4;, b)
<112>p€e C) <111>a,.

A micrografia da Figura 5.37a em HRTEM mostra precipitados
nanomeétricos distribuidos na matriz de Al e a FFT correspondente dessa
regido. As fases marcadas como 1 e 2 foram analisadas isoladamente para
suas respectivas identificagdes. A Figura 5.37b mostra a FFT e as respectivas
IFFT nas regides selecionadas, evidenciando quais pontos correspondem as
fases 1 e 2.
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Figura 5.37 : Micrografia a) obtida em HRTEM, e a respectiva transformada de
Fourier (FT) da imagem mostrando spots das fases mencionadas. A figura b)
mostra a FFT e os respectivos IFFT evidenciando as fases.

A FFT do precipitado 1 e seu perfil de distancia atbmica interplanar no
plano da micrografia sdo mostrados na Figura 5.38. Partindo do pressuposto
gue as fases presentes sdo conhecidas, os spots do padrdo de FFT do

precipitado 1 se aproximam da fase metaestavel .
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Figura 5.38: a) Transformada de Fourier mostrando a rede reciproca referente
ao precipitado marcado como numero 1 e b) perfil da distancia interplanar
atomica.

O precipitado niamero 2 tem o padrdo de difracdo mostrado na Figura
5.39, assim como o perfil da distancia dos planos atémicos. Os valores obtidos
na medida dos spots foram semelhantes ao precipitado numero 1.

185

I Ty | il

Figura 5.39: a) Transformada de Fourier mostrando a rede reciproca referente
ao precipitado marcado como numero 2 e b) perfil da distancia interplanar
atbmica.

Como auxilio na identificacdo das fases secundarias realizou-se uma
analise de EFTEM, cujas micrografias estdo mostradas na Figura 5.40, nas
quais a) é a imagem original néo filtrada (ZL — “zero loss”, considerando que
nao houve uma filtragem em uma faixa especifica de energia) e as outras
imagens estao filtradas de acordo com a energia na faixa dos respectivos

elementos. Percebe-se que a presenca de Al é identificada em maiores

propor¢gbes na matriz e nos precipitados menores - devido ao contraste mais
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claro de cinza - e os elementos Zn e Mg estdo concentrados nos precipitados

menores em detrimento dos maiores.

Figura 5.40: Micrografias de EFTEM (“energy filtered transmission electron
microscopy”) com sinal a) “zero loss” (ZL), e imagem adquirida no método das
trés janelas (“3 window”) nas bordas dos elementos b) Mg (L,3 = 51 eV), c) Al
(L2,3 =73 eV) e d) Zn (M2,3 =87 eV).

5.6 Andlise térmica dos precipitados

5.6.1 Andlise térmica do depésito e do extrudado

A Figura 5.41 mostra o termograma obtido pela analise de DSC do
material depositado por spray e do material ja extrudado. Os picos marcados
como 1 e 2 séo referentes a dissolu¢do das zonas GP-I e I, respectivamente,
segundo varios trabalhos presentes na literatura [55-58]. O pico numero 2 é
atribuido a zona GP-Il devido a sua maior estabilidade térmica. A regido de
inflexdo indicada pelo nimero 3 € uma superposicdo de um pico exotérmico

referente a formagdo da fase n’ a partir das zonas GP no envelhecimento
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natural e um pico endotérmico referente a sua subsequente dissolu¢do. O pico
exotérmico de numero 4 esta relacionado a formacdo das fases n e n’ por
nucleacdo heterogénea [58]. O pico 5 € uma superposi¢cao da dissolucdo de
outras fases restantes na matriz. Observa-se na Figura que a concentracao dos
constituintes presentes se relaciona com o tamanho dos picos formados.
Pode-se observar a grande dissolucéo de zonas GP — evidenciada pelos picos
1 e 2 - nos materiais em ambas etapas. A maior quantidade de zona GP Il
dissolvida na andlise térmica do depdsito indica que o rapido resfriamento
imposto por essa rota de processamento consegue reter uma alta
concentracao de vacancias, refletindo uma alta concentragcéo de zonas GP II. O
pico 4 representa a formagao da fase metaestavel n’ ou sua transformagéao na
fase de equilibrio n.

Comparando-se as duas curvas percebe-se que o material no estado
depositado apresenta maiores quantidades de zonas GP e uma maior
formacdo das fases n'e m na andlise térmica, caracterizados pela maior
guantidade de energia envolvida em cada reacdo se comparado ao material
extrudado. Essa fato significa que a conformacédo por spray provocou uma
retencdo destes solutos em solucdo solida devido ao rapido resfriamento
intrinseco ao processo. Assim, apesar de o material ser homogeneizado antes
do processo de extrusdo, a temperatura de trabalho gera precipitacoes e o
aniquilamento das vacancias formadas nos tratamentos térmicos, corroborando
com as analises de difracdo de raio-X das Figuras 5.3 e 5.8.

Através desses resultados conclui-se que o processo de conformacao
por spray por si s6 retém grande quantidade de elementos de liga em solugéo
sélida e alta concentracdo de vacancias devido as elevadas taxas de
resfriamento na etapa de atomizacdo dos pos, corroborando com os resultados
obtidos por DRX.
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Figura 5.41: Termograma do depdsito e do material depois de extrudado, com
varredura a uma taxa de 20°C/min.

5.6.2 Anadlise térmica da liga solubilizada

A Figura 5.42 mostra um termograma da amostra depois de extrudada e
solubilizada a 470°C por 30 minutos e resfriada em agua para a retencédo de
vacancias e solutos. Picos exotérmicos e endotérmicos sdo observados na
curva obtida e estdo relacionados com a formacdo e com a dissolucdo de
precipitados, respectivamente.

Os picos indicados como GP-l e GP-1l indicam a formacéo destas zonas
nas temperaturas de aproximadamente 65°C e 120°C. Vale lembrar que as
zonas GPlI se formam em temperaturas baixas de envelhecimento -
caracterizando zonas ricas em soluto - e as zonas GPIl formam-se a partir do
envelhecimento em ligas que sofreram tratamentos térmicos de solubilizacao
com rapido resfriamento posterior — caracterizando zonas ricas em vacancias.

O pico exotérmico em aproximadamente 220°C é atribuido a formagéo
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da fase de transicdo n’ e da fase de equilibrio n e 0 pico exotérmico seguinte
se refere a dissolucdo das fases secundéarias presentes na matriz. A Figura
5.43 mostra em destaque a parte da curva referente as zonas GP. A auséncia
de um pico endotérmico depois das reacfes de formacao das zonas GP é uma

forte evidéncia de que estas estéo se transformando nas fases n’ e 1.

Exotérmico

GPI GPII

Fluxo de calor (u.a)

i I i I I
50 100 150 200 250 300 350

Temperatura (°C)

Figura 5.42: Termograma da amostra solubilizada por 30 minutos a 470°C e
resfriada em agua, com varredura a uma taxa de 20°C/min.
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Figura 5.43: Termograma da amostra destacando a regido de formacéao de
zonas GP.

5.6.3 Anadlise térmica das ligas envelhecidas

Os termogramas da Figura 5.44 mostram as reacdes envolvidas na
analise por DSC das amostras ja envelhecidas. As reacdes endotérmicas
numeradas 1 e 2 representam a dissolugcdo das zonas GP e a reacao
endotérmica 3 relaciona-se com a dissolucdo da fase ' . O pico exotérmico 4
relaciona-se com a formagédo da fase n' de maneira heterogénea e n, assim
como com a transformacgao n’ para n.

Para as condi¢cdes de envelhecimento em uma etapa feita a 121°C é
observado que o pico 3 aumenta para um tempo maior de envelhecimento e
gue as reacdes 1 e 2 tornam-se imperceptiveis para o tempo de tratamento de

24h. Isso ocorre pois hd uma maior concentracdo de fases metaestaveis n’
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para tempos maiores de tratamento e as zonas GP se transformam em fases

mais estaveis durante o envelhecimento. Para a condicdo de envelhecimento a

160°C por 16h o pico é menor, indicando uma menor concentragdo da fase

metaestavel, caracterizando um nivel maior de superenvelhecimento que as

outras condicOes. Para a liga tratada em duas etapas a temperaturas de 121°C

e 160°C o pico 3 € o0 segu

ndo maior dentre todas as condi¢des. Os valores da

entalpia de dissolugdo envolvido nessa reacdo sao vistos no grafico Figura

5.45

o
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Fluxo de calor (u.a)
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C, 16h
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50

Figura 5.44: Termograma
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100 150 200 250 300 350
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das amostras envelhecidas em diferentes



88

E
4]

.

w
4]

w

n
4]

[§%]

—_
(6]

Entalpia de Dissolugao (J/g)

o
4]

4,0
1,9
1,5
I 0,1
I

121°C-16h 121°C - 24h 160°C - 16h 121°C-4h/
160°C-12h

o

Figura 5.45: Energia de dissolugédo da fase n’ para diferentes condi¢gbes de
envelhecimento.

5.7 Caracterizacdo Mecéanica

5.7.1 Ensaio de Dureza

A dureza Vickers nas diferentes partes do depdsito e na secéo
transversal da barra extrudada € mostrada na Figura 5.46. Observa-se que a
regido superior e inferior possuem os menores valores de dureza e que a
regido central, caracterizada pela deposicdo no estado estacionario, possui
dureza maior. Assim, pode-se dizer que a porosidade tem um grande papel na
definicdo dessa propriedade no depdésito. A barra extrudada possui dureza um
pouco maior que a regido central do depdsito, devido ao encruamento sofrido
pela barra e pelo tratamento térmico anterior a extrusdo, possibilitando uma
maior homogeneizacao da estrutura.

A Figura 5.48 apresenta a dureza da secado transversal nos materiais
depois de submetidos ao tratamento térmico de envelhecimento nas diferentes
condicbes. Para o envelhecimento em uma etapa a 121°C, ocorre um
crescimento nos valores de dureza devido a maior nucleacdo das particulas de
fases secundérias. Para um envelhecimento a 160°C por 16 h observa-se a

ocorréncia de um superevelhecimento, devido ao crescimento exagerado das
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particulas. No tratamento em duas etapas o valor de dureza obtido é
intermediario entre os valores das duas temperaturas individuais. Essas
diferencas séo explicadas pelo balanco entre a nucleagéo e o crescimento das
segundas fases: enquanto temperaturas mais baixas favorecem a nucleacéao,
temperaturas mais altas favorecem o crescimento.

Comparando os resultados de dureza com o resultado da entalpia de
dissolucéo da fase endurecedora n’ obtidas por analise de DSC, vemos uma
relacdo entre os fatores analisados. A entalpia de dissolucéo é crescente de 16
h para 24 h a 121°C, indicando a maior presenca de m’ com o tempo de
envelhecimento. O valor mais baixo da energia de dissolucdo fases
metaestaveis corresponde ao envelhecimento a 160°C por 16 h, indicando que
a transformacéo destas nas fases de equilibrio n ocorreu de forma abundante.
O fato de o material envelhecido em duas etapas ter dureza menor que o
material envelhecido por 16 h a 121°C, porém ter uma maior energia de
dissolucéo da fase n’, pode ser explicado crescimento grosseiro na etapa a
160°C.

160

Vickers (0,3)

Dep. Superior Dep. Meio Dep. Inferior Extrudado

Figura 5.47: Dureza Vickers nas diferentes regifes do depdsito e na sec¢ao
transversal da barra extrudada
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200

Vickers (0,3)

121°C - 16h 121°C - 24h 121°C - 4h/ 160°C - 16h
160°C - 12h

Figura 5.48: Dureza Vickers na secéo transversal para as diferentes condicbes
analisadas.

5.7.2 Ensaio de Tracao

O ensaio de tracdo foi feito pela escolha da condicdo de tratamento
térmico que provesse a maior dureza e da condi¢cdo apenas solubilizada, com o
intuito de comparar o efeito do tratamento térmico nas propriedades
mecanicas. A Tabela 5.7 mostra os dados das propriedades mecanicas
obtidas no ensaio. Observa-se um aumento significativo no limite de
escoamento e no limite de resisténcia a tracdo (LRT) na amostra envelhecida.
Isso se deve a distribuicdo dos finos precipitados n’ na matriz. Apesar da queda
de alongamento para a condicdo endurecida, o material continua com um valor
de ductilidade muito alto mesmo depois to tratamento térmico de
envelhecimento.

A Figura 5.49 mostra a superficie de fratura da amostra solubilizada.
Sao observados dimples evidenciando uma fratura ductil.

As imagens da superficie de fratura da Figura 5.50 sdo para as
amostras envelhecidas a 121°C por 24 h. Observa-se que dimples sé&o

menores que na amostra solubilizada, evidenciando que as particulas de fases
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precipitadas influenciaram no modo de fratura do material e, por consequéncia,
reduziram sua ductilidade; no entanto, ressalta-se que os valores ainda séo
elevados, ver Tab.5.7. Os dimples menores, que estdo presentes no contorno
de gréo/subgréo, sdo devidos principalmente a formacao da fase de equilibrio
n, diminuindo a ductilidade nessa regido e 0 consequente escoamento plastico
ao redor destes precipitados (ver marcacéo na Figura 5.50b).

Em ambas condi¢cdes sdo observados vazios, que sdo gerados pela
separacdo entre as particulas de segunda fase e a matriz devido a tensao

aplicada.

Tabela 5.7: Propriedades obtidas no ensaio de tracéo para a liga solubilizada a
470°C por 0,5 h e para a liga envelhecida a 121°C por 24 h.

Condicéo Limite de escoamento LRT Alongamento
(MPa) (MPa) (%)
Solubilizada 334 £ 26 488 + 23 234
Envelhecida 24h, 483 +3 556 + 4 17+3
121°C

AccV SpotMagn Det WD Exp

S AccV SpotMagn Det WD Exp 1 50pm | 5 um
250kV 6.0 500x SE 106 1 UFSCar - DEMa - LCE - FEG 250kV 6.0 4000x SE 97 1 UFSCar - DEMa - LCE - FEG
EL o NS0 TR 3 A 3 B " ek - S

I -

Figura 5.49: Micrografias mostrando a superficie de fratura da amostra
solubilizada.
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Figura 5.50: Micrografias mostrando a superficie de fratura da amostra
envelhecida a 121°C por 24 h.
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6 DISCUSSOES

Os depositos provenientes da conformagdo por spray obtiveram
tamanho de grdo médio de 40 um, sendo que a estrutura formada é bastante
heterogénea, possuindo grdos muito pequenos e outros que extrapolam 100
um. A porosidade tem um papel fundamental na constituicdo do depdsito e
depende, principalmente, da regido do depdsito em que se encontra, por ser
uma funcdo da velocidade de resfriamento e do preenchimento de metal
liguido. Assim, atingiu-se porosidade de aproximadamente 5% na regido
central do depdésito, caracterizado por uma deposi¢cdo em regime estacionario.
O nivel de segregacado atingido no contorno de grdo devido ao processo de
fundicdo foi de 3%. Com o intuito de homogeneizar a microestrutura e
solubilizar as fases precipitadas foi feito um tratamento térmico de
homogeneizacéo, restando apenas o intermetalico Al;Cu,Fe na microestrutura.
A necessidade dos fechamento dos poros apdés a conformacdo por spray foi
realizada por processo de extrusdo, que contribuiu também para o
encruamento dos grdos e aumento da resisténcia mecanica. Como esse
processo foi feito a quente (350°C), segundas fases como Al,CuMg e MgZn,
precipitaram de maneira heterogénea e descontrolada na matriz, fato
impulsionado pela alta temperatura e pela microestrutura instavel do material.
Tratamento térmico de solubilizac&o foi imposto posteriormente para solubilizar
as fases e enriquecer a matriz com os solutos. A temperatura de 470°C foi
escolhida para esse tratamento, sendo a temperatura 6tima em um balanco
entre dissolucdo e crescimento de grdo, como reportado por Ham et al. [31],
além de nao atingir a temperatura de fusdo de nenhuma fase. O tempo imposto
de 0,5 h foi suficiente para solubilizar a microestrutura, restando apenas o
intermetalico contendo Fe, ndo gerando efeito significativo no tamanho de grao.

O processo de envelhecimento do extrudado foi realizado em 4
condicBes diferentes a fim de avaliar as diferencas microestruturais causadas
por cada uma. Sabe-se que tratamentos térmicos realizados a menores
temperaturas favorecem uma nucleacdo homogénea, além de diminuir a

formacédo de PFZ. Contudo, temperaturas maiores favorecem crescimento dos
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precipitados. Assim, um balango entre estes fatores € essencial na obtencéo de
uma microestrutura que garantira boas propriedades mecanicas.

Através da analise por MET e DSC foi possivel observar as
caracteristicas microestruturais e a presenca das fases endurecedoras n’. As
condi¢des estudadas foram a 121°C a 16 e 24 h, a 160°C por 16h e em duas
etapas a 121°C por 4 h e 160°C por 12h.

Para a amostra tratadas a 121°C por 16 h grande quantidades de zonas
GP, que néo se transformaram em outras fases no envelhecimento, tais zonas
com dimensdes de 5 nm. H& também uma quantidade ja transformada na fase
metaestavel ' e fases estaveis m nos contornos de grédo, advindas da
nucleacédo heterogénea provida por esse defeito. Esta apresentou uma dureza
de 185 HV, sendo a segunda maior dentre as condi¢des estudadas. Este fato
se deve a homogeneidade e pequena dimensdo das fases precipitadas.
Aumentando-se o tempo de envelhecimento para 24 h na mesma temperatura,
vé-se uma maior transformacdo das zonas GP em fases n’, evidenciada por
uma maior quantidade de calor de dissolucdo destas fases no DSC. Estas
fases atingiram dimensdes de 15 nm de comprimento e largura de 2 nm. As
zonas GP encontradas tém dimensdes de 10 nm de diametro. As fases de
equilibrio precipitadas no contorno de grao atingem 30 nm de comprimento e
15 nm de largura. Esta condicao atingiu a maior dureza dentre as condicdes
estudadas, sendo ja conhecida por ser a “peak-aged” para essa liga [60]
Regides de PFZ n&o sdo claramente encontradas nessa condicdo, apesar de
estas aparecerem em pequenas partes do contorno de forma ndo evidente.
Isso se da pela temperatura ser baixa o suficiente para evitar a migracao de
vacancias e solutos para os contornos de grdo, assim como para favorecer a
precipitacdo homogénea das segundas fases, aumentando sua densidade na
matriz com uma distribuicdo homogénea. Sua alta dureza de aproximadamente
195 HV indicou boas propriedades mecéanicas, que foram comprovadas por
ensaio de tracdo. O limite de escoamento de 483 MPa, assim como o
alongamento de 17% refletem uma alta resisténcia mecéanica e ductilidade,
atingindo valores que superam especificagbes em normas aeronduticas, como
a AMS 4050 H [58]
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A amostra envelhecida a 160°C por 16 h apresentou uma menor
guantidade de fases metaestaveis n’ e de zonas GP. A maior temperatura
promoveu um aumento na forga motriz para a transformacdo destas fases
intermediarias em fase de equilibrio n e também para o crescimento destas. Os
precipitados do contorno de grao chegaram a obter 40 nm de comprimento,
precipitados alongados no interior da matriz obtiveram ~20 nm de comprimento
e ~8 nm de largura. Regibes de PFZ de aproximadamente 25 nm foram
observadas. Esse fato ocorreu pela maior temperatura imposta, favorecendo a
nucleacdo heterogénea no contorno de grao, esgotando a matriz de soluto e
vacancias na adjacéncias dessa regido. Por consequéncia das condi¢cdes deste
tratamento térmico, a amostra apresentou dureza de 130 HV, sendo a menor
dentre as 4 situagcbes estudadas, caracterizando ja um alto nivel de
superenvelhecimento.

Para a condicdo envelhecida double step, nas temperaturas de 121°C e
160°C por 4 horas e 12 horas, respectivamente, as analises mostraram que o
material possuia quantidade consideravel da fase n’ precipitadas na matriz,
além de zonas GP e fases de equilibrio n nos contornos e interior dos graos. A
PFZ apresentou um tamanho aproximado de 15 nm, sendo menor que a PFZ
formada na condicdo de envelhecimento empregando 160°C por 16h, como
esperado. A dureza apresentada nessa condi¢cado de envelhecimento foi de 150
HV.

A Tabela 6.1 resume as caracteristicas microestruturais de cada

condicao de envelhecimento.
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Tabela 6.1: Resumo das caracteristicas microestruturais das amostras

envelhecidas

Condicdo de | Concentraca Fasen’ Fasen no | Presenca PFz Dureza
envelhecimen | o de Zonas no contorno den no (HV)
to GP interior de gréo interior (nm)
do gréo do gréo
121°C — 16h Alta ~5nm ~20 nm N3o Nao 185
evidente
121°C — 24h Média ~15 nm ~25 nm N3o Nao 195
evidente
160°C — 16h Pequena ~20 nm ~40 nm Sim 25 nm 130
121°C - 4h/ Pequena ~20 nm ~40 nm Sim 15 nm 150
160°C - 12h

As propriedades mecanicas obtidas reportaram valores de limite de
escoamento, limite de resisténcia a tracdo e alongamento que sdo compativeis
com a norma AMS 4050 H para uso na industria aeronautica. Segundo esta
norma, os valores de limite de escoamento e alongamento aceitaveis para
barras de até 51 mm de espessura sao de aproximadamente 450 MPa e 10%.
Os valores obtidos para o material em estudo apds o tratamento térmico de
envelhecimento na condicdo peak-aged foram de 483 MPa e 17%, mostrando
gue a alta concentracdo dos precipitados metaestaveis ' promoveram um
aumento significativo na resisténcia mecéanica, mantendo a ductilidade em um
valor alto. Esse valor corresponde ao fato de que depois do processo mecanico
de extrusdo foi feito apenas o tratamento térmico de solubilizacdo a altas
temperaturas (470°C) por apenas meia hora. Com isso, 0s graos néo obtiveram
crescimento significativo, refletindo nessa propriedade. Isso foi possivel gracas
ao refinamento da microestrutura e da baixa segregacdo promovida pelo

processo de conformacgao por spray.
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CONCLUSOES

Os resultados mostraram que a técnica de reciclagem por conformacao
por spray de ligas de Al 7050 advindas de cavacos de usinagem
da industria aerondutica é uma rota promissora, mantendo
caracteristicas mecénicas tao boas quanto as do material original.

O processo permitiu boa microestrutura com baixo teor de segregacao e
graos refinados e boas propriedades mecanicas mesmo com
baixas razbes de extrusao.

O tratamento térmico de homogeneizacdo imposto antes de extrusao
possibilitou a utilizacdo de um tratamento térmico de solubilizacao
posterior a extrusdo com duracdo de 0,5 h, evitando o
crescimento dos gréos e garantindo a presenca de finos graos e
subgréaos em regides que foram recristalizadas.

As propriedades mecéanicas na condicéo de envelhecimento a 121°C por
24 h sdo compativeis com as do material de origem dos cavacos.

As propriedades mecanicas obtidas permitem o seu uso em aplicacoes

de alto desempenho, agregando valor aos cavacos na reciclagem.
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SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Estudar a cinética de recristalizacdo destas ligas em diferentes
temperaturas de solubilizacdo, com a utilizacdo de técnicas de
EBSD.

Fazer ensaio de corrosdo, corrosao sob tensao, fadiga e tenacidade a
fratura e avaliar a influéncia de diferentes tamanhos de precipitados
e da PFZ no comportamento da liga.

Estudo da liga em diferentes razbes de reducdo no processo de
extrusao.

Processar depésitos por spray com adicdo de elementos como o Zr, a
fim de avaliar seu efeito no tamanho de gréo.

Fazer a avaliacdo da utilizacdo dessa liga reciclada em aplicacdes

especificas.
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