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RESUMO

Este trabalho apresenta o estudo microestrutural de amostras do composito de matriz
metélica da liga de aluminio AA7075 reforcado com carbeto de nidbio (NbC) tratado
termicamente por solubilizagdo e envelhecimento (T6). As amostras possuem diferentes
combinagGes de tempos de moagem (60 minutos e 120 minutos) e porcentagem de reforco
(5%, 10% e 15%). As amostras foram submetidas a um tratamento térmico no qual
permaneceram por 90 minutos dentro de um forno a 470°C (etapa de solubilizagdo) com
subsequente resfriamento em agua a temperatura ambiente 22°C (etapa de témpera). Em
sequéncia, retornaram ao forno a 125°C permanecendo por 24 horas (etapa de envelhecimento
artificial ou tratamento térmico de precipitacdo). Para a caracterizacdo das amostras foram
utilizadas técnicas de microscopia Optica (MO), microscopia eletronica de varredura (MEV) e
espectroscopia de energia dispersiva (EDS). Discute-se sobre a morfologia (forma e
distribuicdo) e composicdo de particulas identificadas. A andlise morfologica avaliou
caracteristicas microestruturais. A analise EDS identificou particulas ricas em ferro na liga,
tratando-se possivelmente das fases Al;Fe e Al,(Fe, Cu). Mais especificamente, é analisada a
influéncia do tempo de moagem utilizado na fabricagdo das amostras na difusdo do soluto em

solucdo sélida, bem como a influéncia do reforgo no consumo do soluto disponivel.

Palavras-chave: Liga de aluminio AA7075. Tratamento térmico T6. Material composito.

Metalurgia do po.



ABSTRACT

This work presents the microstructural study of 7075 aluminum alloy metal matrix
composite reinforced with niobium carbide (NbC) samples submitted to thermal treatment of
solubilization and aging (T6). The samples have different combinations of milling time (60
minutes and 120 minutes) and reinforcement ratio (5%, 10% and 15%). The samples were
subjected to a heat treatment where they remained for 90 minutes inside a furnace at 470 ° C
(solubilization step) and cooled in water at room temperature 22 ° C (quenching step). In
sequence, they were returned to the furnace at 125 ° C and thus remained for 24 hours
(artificial aging step). To characterize the samples, optical microscopy, scanning electron
microscopy and energy dispersive spectroscopy were used. It’s discussed about the
morphology (shape and distribution) and composition of identified particles. The
morphological analysis evaluated microstructural characteristics. The EDS analysis identified
iron-rich particles in the alloy which were identified as possibly the following phases: Al;Fe,
Al,(Fe,Cu). More specifically, is analyzed the influence of the milling time used in the
diffusion of the solute in solid solution, as well as the influence of reinforcement in the

consumption of available solute.

Keywords: 7075 aluminum alloy. Thermal treatment T6. Composite material. Powder

metallurgy.
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1 INTRODUCAO

O Aluminio, terceiro elemento presente em maior abundancia na crosta terrestre, foi
descoberto por Sir Humphrey Davy em 1809, sendo isolado pela primeira vez por H. C.
Oested, em 1825. Porém, apenas em 1886 foi desenvolvido um processo industrial econémico
de reducdo da alumina em aluminio e, uma década depois disso, 0 processo quimico que
obtém a alumina a partir da bauxita; Desde entdo o aluminio tem sido usado em uma diversa
gama de aplicacOes devido suas excelentes propriedades fisico-quimicas. A expectativa dos
especialistas para 0 ano de 2025 é que a demanda de aluminio continue crescendo,
impulsionada principalmente pela China e Asia. (ABAL, 2007; ABAL, 2017)

Aparéncia, leveza, propriedades mecanicas e resisténcia a corrosao sdo algumas das
propriedades do aluminio que fazem com que este metal e suas ligas sejam as mais
econdmicas e atraentes para uma variedade de aplicagdes. Além de sua longa lista de atraentes
propriedades, uma vez produzido, o aluminio tem o potencial de funcionar como um
verdadeiro banco de energia para as futuras geracdes, podendo ser infinitamente reciclado
com cerca de 5% da energia necessaria para produzi-lo da primeira vez. (ROOY E. L., 1990;
ABAL, 2007)

A liga AA7075 possui a maior resisténcia dentre todas as ligas de aluminio, devido a
isto a mesma é amplamente utilizada em estruturas sob altas tensdes, a exemplo de aplicacbes
na inddstria aeronautica. As témperas —T6 e T651 apresentam resisténcia tipica de 572 MPa, a
qual € maior do que muitos acos doces. (ALCOA, 2010)

Compositos de matriz metalica (CMMSs) contendo particulas de materiais ceramicos
como reforco sdo de grande interesse parcialmente pela flexibilidade com relagdo aos
processos de fabricacdo, que incluem: metalurgia do pd, além de uma variedade de processos
de fundicdo. Trabalhos publicados indicam o interesse em compoésitos de matriz metélica
composto por uma matriz de aluminio endurecidos por precipitacdo pelo potencial
tecnoldgico do material e indicam interessantes alteracdes no processo de precipitacdo devido
a presenca das particulas de reforco. (CHUANDONG et al., 2017)

A andlise microestrutural € uma ferramenta extremamente util no estudo e
caracterizacdo de materiais. Propriedades de um material em estudo podem ser avaliadas de
acordo com suas caracteristicas microestruturais. Microscopios 6ticos e eletrénicos auxiliam
nas investigacGes das caracteristicas microestruturais de todos os tipos de materiais.
(CALLISTER, 2000)
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Este trabalho propfe-se a analisar microestruturalemente amostras de um compdsito
de matriz metalica de aluminio AA7075 reforcada por carbeto de nidbio que apresentam
variacdes na quantidade de reforco adicionado e tempos de moagem aplicados (aos pds
utilizados na fabricacdo das amostras) ap6s um tratamento térmico de solubilizacdo e
envelhecimento (T6) O estudo contemplara analises com base em testes de microscopia oOtica
(MO), microscopia eletronica de varredura (MEV) e espectroscopia de energia dispersiva
(EDS).
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2 OBJETIVOS

Realizar tratamentos térmicos de solubilizacdo e envelhecimento de amostras de
composito de matriz metélica da liga de aluminio AA7075 reforgada por carboneto de nidbio

processadas por técnicas de metalurgia do pé (MP).

Sdo objetivos especificos do trabalho:

e Analisar as amostras microestruturalmente por meio de microscopia 6tica (MO) apds a
realizacdo de tratamento térmico de solubilizacdo e envelhecimento, avaliando a
microestrutura em termos de morfologia (forma e distribui¢ao);

e Realizar analise microestrutural das amostras tratadas também por meio de
microscopia eletrdnica de varredura (MEV), avaliando as diferentes fases apresentadas
em termos de morfologia (forma e distribuicdo) e composicéo a partir de imagens de
elétrons retroespalhados (BSE) e espectros de dispersdo de energia;

e Comparar os resultados obtidos com publicacdes da liga AA7075-T6 e compdsitos de

matriz metalica (CMMs) de liga de aluminio.
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3 FUNDAMENTACAO TEORICA

A presente secdo apresenta um conjunto de referéncias bibliograficas de forma a

orientar a anlise realizada no estudo.

3.1 Aluminio

A abundante presenca do aluminio no dia-a-dia da sociedade é relativamente recente
na historia. Ja se era conhecido, por centenas de anos, diversos minérios como o ouro, prata,
cobre, ferro, quando o processo de producdo econdmica do aluminio foi desenvolvido. Essa
ingressdo tardia se deu devido a grande afinidade que o metal tem pelo oxigénio, fazendo com
que a quantidade de energia necessaria para separa-los representasse um obstaculo para isolar
0 metal. Em 1886, Charles Martin Hall nos EUA e Paul Heroult, simultaneamente
desenvolveram um processo eletrolitico para obtencao do aluminio metélico. Por volta de uma
década depois, Carl Joseph Bayer desenvolveu o processo quimico que obtém a alumina a
partir da bauxita. Como resultado dessas invencdes, que sdo ainda utilizadas nos dias de hoje,
com alguns aprimoramentos, houve o advento da inddstria do aluminio (ABAL, 2017).

Aluminio é o terceiro elemento mais abundante na crosta terrestre da terra e o segundo
metal mais usado no mundo perdendo apenas para 0 ago. A excelente combinacdo de
propriedades do aluminio faz com que este material seja um dos mais versateis nos dias de
hoje. Dentre estas propriedades se destacam: elevada resisténcia a corrosdo, alta
condutibilidade térmica e elétrica, baixo peso especifico e infinita reciclagem (CARE
RATINGS, 2017; ABAL, 2007).

Sua excepcional combinacdo de propriedades e preco competitivo permitem que o
aluminio seja amplamente utilizado na engenharia, arquitetura e indastria em geral. Dentre
suas principais aplicagdes tem-se a construcdo civil com telhas e estruturas; o setor de
transporte, com destaque para a industria aeronautica; na construcdo de maquinas e
equipamentos e embalagens. Além disso 0 aluminio também se encontra presente na maioria
das utilidades domeésticas, tais como: refrigeradores, micro-ondas, fogbes, entre outros
(ABAL, 2007).

Obtencdo do aluminio a partir da bauxita ocorre em trés etapas: Mineracdo, Refinaria e
Reducdo. A bauxita é extraida, lavada, secada e entdo enviada a refinaria. Na industria do
aluminio o processo quimico Bayer ¢ o mais utilizado para a realizagcdo o refino do material.

Através deste processo tem-se a obtencdo da alumina (Al,03) para que posteriormente, com a
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eletrdlise deste 6xido por meio do processo de Hall-Heroult obtenha-se o aluminio primario.
Com a terceira maior reserva de bauxita do mundo, além de grande potencial de geracdo de
energia elétrica (necessaria para a obtencdo do aluminio a partir da eletrdlise), o Brasil detém

grande vocacao para a producdo de aluminio (ABAL, 2007).

3.1.1 Ligas de aluminio

E possivel melhorar as propriedades do aluminio ao adicionar a0 mesmo um ou mais
de um elemento quimico. Esse processo tem como resultado a formacdo de uma liga. Cobre
(Cu), magnésio (Mg), manganés (Mn), silicio (Si) ou zinco (Zn) compdem os principais
elementos de liga. A escolha de elementos a serem adicionados bem como sua proporcao véao
depender das propriedades pretendidas.

A gama de propriedades que podem ser desenvolvidas a partir de aluminio de alta
pureza e suas ligas é incrivel. Mais de 300 composicdes de ligas de aluminio sdo
comummente reconhecidas e diversas outras variacbes tem sido desenvolvidas
internacionalmente (ROQY, 1990).

O principal objetivo da fabricacdo de ligas de aluminio € o aumento da resisténcia
mecanica, sem que haja dano as outras propriedades. De tal forma, diversas ligas foram e
continuam a ser desenvolvidas, cada uma com uma combinagdo apropriada de propriedades
adequadas a uma aplicagéo especifica (ABAL, 2007).

Um aumento na resisténcia mecéanica do aluminio pode ser alcancada por meio de
deformacéo pléstica a frio e através de formacéo de ligas; porém, ambos 0s processos tendem
a reduzir a resisténcia a corrosdo. Magnésio, cobre, silicio, manganés e zinco compdem 0s
principais elementos de liga. As ligas de aluminio que ndo séo trataveis termicamente podem
ter a resisténcia aumentada por meio do endurecimento por solugdo solida. As ligas
termicamente trataveis, como resultado do processo de formacdo de liga, podem ser
submetidas a tratamento de endurecimento por precipitacdo para o0 mesmo fim (CALLISTER,
2000).

O sistema de classificacdo das ligas de aluminio adotado pela Aluminum Association
em 1971 e também pela ABNT € atualmente o mais aceito internacionalmente. Nesse sistema,
o primeiro numero faz referéncia ao elemento de liga que predomina na liga e os dois ultimos
algarismos referem-se ao grau centesimal de pureza da liga (BARBOSA, 2014).

O sistema de classificacdo dessas ligas segundo a Aluminum Association €

subdividido em duas partes: ligas utilizadas em trabalho mecéanico e ligas utilizadas na
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producdo de pecas fundidas. Para ambas as composi¢Oes a designacdo é realizada por um
numero com quatro digitos que indicam as principais impurezas que estdo presentes e, em
alguns casos, o0 nivel de pureza. Para as ligas forjadas existe uma virgula que pode ser

encontrada entre os dois ultimos digitos.

Tabela 1 — Ligas submetidas a trabalho mecénico

Série Composicdo Quimica AplicacGes principais

IXXX Al comercialmente puro Cabos de aluminio, utensilios domésticos,
trocadores de calor

2XXX Al-Cu e Al-Cu-Mg IndUstria aeronautica
3XXX Al-Mn e Al-Mn-Mg Latas de bebidas. Panelas
AXXX Al-Si Metal de adicdo para soldas. PistGes

forjados de motores.
5XXX Al-Mg AplicacGes nduvicas (navios e barcos),
tanques para transporte de combustiveis e
produtos especiais
BXXX Al-Mg-Si Perfis arquitetdnicos. Componentes
automotivos
TXXX Al-Zn e Al-Zn-Mg Industria aeronautica
8XXX Outras ligas (Al-Li, Al-Fe...) Laminados finos (folhas) e outras para
embalagens descartaveis.

Fonte: BARBOSA, 2014.

Tabela 2 — Ligas para produc¢do de pecas fundidas

Seérie Composicao Quimica Aplicagdes principais
IXX.X Al comercialmente puro Contatos elétricos
2XX. X Al-Cu e Al-Cu-Mg Industria aerondutica
3XX.X Al-Si-Mg e Al-Si-Cu Vérias
AXX.X Al-Si Pistdes fundidos de motore
5XX.X Al-Mg AplicacBes nduvicas (navios e barcos)
TXX.X Al-Zn e Al-Zn-Mg IndUstria aeronautica
8XX.X Al-Sn Vérias, para ligas com baixo ponto de fuséo

Fonte: BARBOSA, 2014
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A série 1XXX identifica o aluminio comercialmente puro em diferentes graus de
pureza. O aluminio comercialmente puro se caracteriza por sua elevada condutividade térmica
e elétrica e pela baixa resisténcia mecanica, restringindo suas aplicacdes a principalmente
componentes de sistemas térmicos e elétricos, o que ndo é o caso das ligas de aluminio. Para
as ligas de aluminio (séries 2XXX a 8XXX), os dois ultimos digitos ndo representam nenhum
significado especial, servem apenas para identificar as diferentes ligas do grupo (BARBOSA,
2014).

3.1.2 Ligas de Aluminio da série 7XXX

Da combinacdo de magnésio e zinco em aluminio, elementos que possuem uma alta
solubilidade em aluminio, obtemos uma classe de ligas que sdo trataveis termicamente, as
ligas da serie 7XXX (Al-Zn). Adigdes suplementares de liga a essas ligas incluem cromo,
cobre e manganés (REDDY, 2008).

Os subgrupos Al-Zn-Mg e Al-Zn-Mg-Cu séo os destaques da série 7XXX. As ligas
Al-Zn s&o ligas endureciveis por precipitacdo, ou seja, exibem ganhos de dureza por meio de
tratamento térmico controlado em condicOes especificas, frequentemente de solubilizagdo e
envelhecimento. Essas ligas tem como sua principal aplicacdo a fabricagdo de avides, uma vez
que as ligas desta série, dentre as todas as ligas de aluminio, apresentam 0s niveis mais
elevados de resisténcia mecanica (BARBOSA, 2014).

Tabela 3 — Propriedades mecénicas de algumas ligas da série 7XXX (continua...)
Liga Témpera Limite de Limite de Alongamento  Dureza  Limite de
resisténcia  resisténcia ao % Brinell  resisténcia
mecanica escoamento (em 50 mm) a fadiga
(MPa) (MPa) (MPa)
7001 T6 675 625 9 160 150
7005 T5 360 315 15 96 -
7021 T62 420 380 13 - 138
7029 T5 430 380 15 - -
7049 T73 540 475 10 146 -
7050 T74 510 450 13 142 -
7075 T6,T73 505 435 13 - 150
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7475  T7351 505 435 14 - -
7076 T61 510 470 14 150 -
7178 T6, T651 605 540 10 160 150

Fonte: BARBOSA, 2014
3.1.2.1 Liga de Aluminio AA7075
A liga de aluminio AA7075 é de grande importancia para a industria aeronautica. A
mesma dispde de zinco (5,1 a 6,1%), magnésio (2,1 a 2,9 %), cobre (1,2 a 2,0 %) como seus

principais elementos de liga, conforme pode ser observado na Tabela 4.

Tabela 4 — Analise quimica da liga AA7075

Porcentagem
Elementos
em peso
Outros Outros
Si Fe Cu Mn Mg Cr Zn Ti Cada Total Aluminio
Minimo - - 12 - 21 018 51 - - -
Méaximo 0,40 0,50 2,0 0,30 2,9 0,28 6,1 0,20 0,05 0,15 Restante

Fonte: Ligas e Témperas de Extrusdo, ALCOA, 2010

Devido sua elevada resisténcia mecanica, a liga AA7075 € utilizada em estruturas sob
altas tensbes. Suas principais aplicagdes incluem acessorios aeronauticos, engrenagens e
eixos, componentes de misseis, componentes de valvula reguladora de pressao, engrenagem
helicoidal, chaves e varios outros componentes aeronauticos, aeroespaciais e de defesa
(ALCOA, 2010).

Embora a liga AA7076 tenha sido introduzida na fabricacdo de aeronaves em 1940,
somente com o desenvolvimento da liga AA7075, introduzida em 1943, esse tipo de liga
ganhou maior presenga na industria aerondutica. Apesar de sua elevada resisténcia mecanica,
as ligas Al-Zn-Mg foram estudadas por muito tempo, principalmente com o intuito de superar
a desvantagem significativa causada por sua baixa resisténcia a corrosdo sob tensdo. Ligas
como as 7X49, 7X50 e versdes de mais alta pureza da liga AA7075 tém ganhado espago
devido a sua alta resisténcia mecénica e maior ductilidade. Quando essas ligas sdo

razoavelmente superenvelhecidas nas témperas T7X a resisténcia mecénica atingida é inferior
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a da témpera T6, mas consegue-se praticamente a imunidade a corrosdo sob tensdo
(BARBOSA, 2014).

3.1.3 Composito de matriz metélica de liga de aluminio

Tecnologias modernas exigem, cada vez mais, melhores ou diferentes combinagdes de
propriedades dos materiais empregados. Em funcdo disto, a unido de diferentes materiais é
muitas vezes utilizada com o objetivo de se obter um produto com um novo conjunto de
propriedades. Um exemplo atual é a busca por materiais ecologicamente corretos e o
consequente desenvolvido de materiais de matrizes poliméricas com fibras naturais.

Um material composito € obtido da unido de materiais de naturezas diferentes,
objetivando imprimir novas propriedades aos materiais. As fases do compdsitos podem ser
chamadas de:

e Matriz (fase continua): E o corpo do material, envolve os componentes e compde a

forma do material. Pode ser ceramica, polimérica e metélica;

e e reforgco (fase dispersa): Pode ser classificado de forma geral em trés categorias:
compositos particulados, compdsitos de fibras descontinuas (whiskers) e
compasitos de fibras continuas.

Dotado de propriedades Unicas como alto ponto de fusdo, elevada dureza, elevada
condutividade térmica e boa resisténcia ao desgaste, o carbeto de nidbio (NbC) tem se
destacado na industria mecanica, microeletrénica e na area quimica, sendo muito utilizado
como fase dura para a melhora das propriedades de material sinterizado (FERNANDES,
2014).

3.2 Metalurgia do P6

A técnica através da qual ha a producédo de pecas resistentes a partir de diversos tipos
de pd, sem fazer uso de fusdo, apenas com o emprego de pressdo e calor, é chamada de
metalurgia do p6. Dentre as vantagens dessa técnica, podemos citar economia de material e
bom acabamento superficial. Os diversos p6s (podendo ser de metais, metaldides, ligas
metalicas e, por vezes substancias ndo-metalicas) sdo submetidos a uma série de etapas:

e Mistura ou moagem de pos: Preparacdo das matérias-primas em po;

e Compactacdo: Compressao da mistura a partir do uso de matrizes;
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e Sinterizacdo: Operacédo de aquecimento do material compactado.

(CHIAVERINI, 1986a; CHIAVERINI, 1986b).

O primeiro passo é a preparacdo dos pos de interesse. No processo de moagem a
principal intencdo é de reduzir determinados pds a particulas de menores dimensdes, a
exemplo de carbonetos duros sinterizados, com o uso de moinhos de bola principalmente. De
forma geral, o processo de preparacdo do pé € importantissimo para garantir a homogeneidade
do material, permitindo que este seja prensado de forma uniforme e relativamente rapida, com
bom preenchimento dos contornos e pequenos espagos dentro do molde, assegurando a
uniformidade isotropica das propriedades da peca acabada (CHIAVERINI, 1986a).

Depois de submeter os pds a uma conveniente etapa de preparacdo, a préxima
operacao ¢ a de compactagdo, a partir do uso de prensas especiais e matrizes. O po é colocado
nas cavidades das matrizes que sdo montadas em prensas de compactacdo. Com essa
configuracdo, o po é compactado a pressdes determinadas a depender do tipo do pé e das
caracteristicas finais desejadas. A depender da porosidade desejada, a pressdo de compactagao
ird variar, por exemplo (CHIAVERINI, 1986a).

Em seguida, € realizada a etapa de sinterizacdo que consiste no aguecimento do
material compactado a uma temperatura alta o suficiente de forma que tenha-se a difusdo de
atomos que promove a formacao de ligacGes estaveis entre as particulas dos pés. Isso fornece
maior dureza, resisténcia mecénica e rigidez aos materiais produzidos através da metalurgia
do p6. Uma vez que a ligagdo entre as particulas ¢ estabelecida, sdo formados “pescogos”
entre as mesmas. Continuando com a difusdo dos &tomos pode haver a eliminacdo ou reducéo
das cavidades existentes entre as particulas (BARBOSA, 2014).

Com diversos campos de aplicagdo da metalurgia do p6 comtemplados em setores
industriais, os produtos obtidos a partir do processo sdao muitas vezes indispensaveis, sendo
praticamente exclusivos da técnica devido elevados pontos de fusdo ou caracteristicas fisicas
e efeitos estruturais, ou por constituirem misturas de substancias metalicas com nao-metalicas,
dentre estes podemos citar: (CHIAVERINI, 1986a; CHIAVERINI, 1986b)

e Materiais refratarios, compreendendo os metais de alto ponto de fuséo;

e Ligas pesadas, que caracterizam-se por apresentar tungsténio como principal

componente (que possui um altissimo ponto de fusdo) e sdo utilizadas em
aplicacbes que exigem pecas de alta densidade, tais como capsulas para

substancias radioativas, contrapesos, amortecedores de vibracgdes torcionais, etc.;
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e Materiais porosos, a exemplo de filtros metélicos, mancais e buchas auto
lubrificantes, apresentam porosidade proposital e controlada e exemplificam a
importancia da técnica. A operacdo da compactacao € realizada sem aplicacdo de
pressdo ou com pressao baixa.

Por outro lado, a técnica também se destaca para pec¢as que tenham formas pequenas e
relativamente complicadas e justifiquem o elevado custo de matrizes, apresentando vantagens
econbmicas quando comparados com outros processos de fabricacdo, competindo em
condigdes vantajosas (CHIAVERINI, 1986b).

3.3 Tratamentos térmicos

Os processos de producdo nem sempre fornecem os materiais de constru¢do nas
condigOes desejadas, de tal forma, muitas vezes ha necessidade de submete-los, antes de
serem colocados em servico, a determinados tratamentos de forma a adequar suas
propriedades mecéanicas. Os tratamentos mencionados sdo conhecidos como "tratamentos
térmicos" e envolvem operacdes de aquecimento e resfriamento subsequente, dentro de
condi¢cdes controladas de temperatura, tempo a temperatura, ambiente de agquecimento e
velocidade de resfriamento (CHIAVERINI, 1986a).

3.3.1 Tratamentos térmicos em Ligas de Aluminio

Levando em conta os tratamentos térmicos das ligas de aluminio, deve-se subdividir as
ligas em dois grupos distintos: (BARBOSA, 2014)

e Ligas termicamente trataveis: Das quais fazem parte as ligas das séries 2XXX,
BXXX, 7XXX e algumas da série 8XXX. Estas ligas sdo capazes de endurecer por
meio de um tratamento térmico de solubilizacédo e envelhecimento.

e Ligas ndo-trataveis: Fazem parte deste grupo as ligas das series IXXX. 3XXX,
4XXX e 5XXX. Estas ligas podem apenas ser endurecidas por meio de trabalho
mecanico a frio (encruamento).

Além do sistema numérico, que faz referéncia a composicao quimica das ligas e seu
grau de pureza, a Aluminum Association também foi responsavel pela designacdo do tipo de
tratamento térmico e trabalho mecéanico ao qual a liga é submetida. Nesse sistema, a
designacédo da témpera segue a classificacdo referente a composi¢édo da liga, sendo separada

desta por um hifen. Uma letra maiuscula ir& representar uma designacdo basica de témpera.
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Outras témperas, quando requerido, devem ser indicadas com um ou dois digitos depois da

letra. Esses digitos tem a finalidade de especificar sequencias de tratamentos (ROOY, 1990).

Tabela 5 — Relacgéo de classificagdo de tipos de tratamentos

Classificacdo Definicéo

F como fabricado: aplica-se aos produtos resultantes de conformacao
mecanica (laminacdo, extrusdo e outros)

@) recozido: aplica-se aos produtos inicialmente trabalhados e depois recozidos
para obter a resisténcia mecénica mais baixa, e aos produtos fundidos que
sdo recozidos com o objetivo de aumentar a dutilidade e a estabilidade
dimensional. A letra O pode ser seguida por um namero diferente de zero.

wW solubilizado: uma témpera instavel aplicavel somente as ligas que
envelhecem espontaneamente na temperatura ambiente (envelhecimento
natural) apds solubilizacdo. Esta designacdo € especificamente usada
quando o periodo de envelhecimento natural é indicado, como por exemplo
no caso de W % h.

T termicamente tratado para produzir témperas estaveis diferentes de F, O ou
H: aplica-se aos produtos que sdo termicamente tratados, com ou sem

deformacéo suplementar, para produzir témperas estaveis.

Fonte: BARBOSA, 2014

As ligas que passam por um tratamento térmico com vista a melhorar as suas

propriedades, sdo classificadas com a letra T seguida por um ou mais digitos.

Tabela 6 — Especificacdo dos tratamentos térmicos  (continua...)

Tipo Especificacdo do 1° digito

Tl Resfriado de uma temperatura elevada em um processo de conformacéo e
envelhecido naturalmente até uma condicdo substancialmente estavel.
T2 Resfriado de uma temperatura elevada em um processo de conformacéo,
trabalhado a frio e envelhecido naturalmente até uma condicdo substancialmente
estavel.
T3 Solubilizado, trabalhado a frio e envelhecido naturalmente até uma condicao
substancialmente estavel

T4 Solubilizado e envelhecido naturalmente até uma condicéo substancialmente
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estavel
T5 Resfriado de uma temperatura elevada em um processo de conformacéo e

envelhecido naturalmente

T6 Solubilizado e envelhecido artificialmente.

T7 Solubilizado e estabilizado.

T8 Solubilizado, trabalhado a frio e ent&o envelhecido artificialmente.
T9 Solubilizado, envelhecido artificialmente e trabalhado a frio.

T10 Resfriado de uma temperatura elevada em um processo de conformagéo,

trabalhado a frio e entdo envelhecido artificialmente.

Fonte: BARBOSA, 2014

3.3.2 Tratamento térmico de endurecimento por precipitacdo

O endurecimento por precipitacdo (envelhecimento) é um tratamento térmico através
do qual sdo formadas pequenas particulas de segunda fase, ou seja, precipitados que
melhoram a resisténcia do material. Esse tratamento térmico € composto por trés etapas
principais: (ANDRADE, 2003; ASM INTERNATIONAL, 1991)

e Solubilizacéo: dissolucdo de fases soluveis;

e Témpera: obtencéo de solucdo supersaturada; e

e Envelhecimento: precipitacdo de atomos de soluto.

Para uma liga de composi¢do CO, a solubilizacdo consiste em aquecer a liga até o
campo monofasico o na temperatura TO, e manter a liga a esta temperatura durante
determinado tempo para que todos os precipitados da fase B possam ser dissolvidos, obtendo
assim uma solu¢do s6lida homogénea o (ANDRADE, 2003).

E preciso primeiro produzir uma solucdo solida para que se possa tomar proveito do
endurecimento por precipitacdo. Esse processo € chamado solubilizagdo e consiste em
submeter a liga a uma temperatura suficientemente alta, em geral relativamente préxima ao
ponto de fusdo, durante um tempo suficientemente longo de forma a p6r em solucéo solida a
maior quantidade possivel de atomos de soluto na matriz rica em aluminio (ASM
INTERNATIONAL, 1991).

A etapa de solubilizacdo é essencial para garantir que o envelhecimento subsequente,
que é realizado em temperatura bem mais baixa e tempo mais prolongado, possam ocorrer de
modo controlado, de tal maneira que os precipitados sejam formados de forma controlada,

principalmente no que se refere ao tamanho dos mesmos (CALLISTER, 2000).
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Embora a temperatura maxima deva ser restrita para evitar a fusdo, o limite inferior
deve, quando possivel, estar acima da temperatura na qual a solugcdo completa ocorre (solvus)
(ASM INTERNATIONAL, 1991).

O processo de aquecimento da liga a uma temperatura adequada T,, localizada do
campo de fase o, mantida por um tempo suficiente pode ser chamado de solubilizacao e tem
como objetivo que os atomos de soluto se difundam de modo que se dissolvam na matriz.
Este tratamento permite, por meio da elevacdo de temperatura, que os atomos de liga se
dissolvam novamente na fase a, provocando o desaparecimento da fase P, formando uma
solucdo sélida monofasica. O procedimento de solubilizacdo é seguido pelo resfriamento
rapido ou témpera, onde se resfria rapidamente o material a uma temperatura T;, que € a
temperatura ambiente para muitas ligas, de modo a manter os elementos de liga dissolvidos na
matriz. Conservando os elementos de liga em solucdo solida supersaturada em temperatura
ambiente (NASCIMENTO, 2014; CALLISTER, 2000).

Ao fim da témpera temos uma situagdo em auséncia de equilibrio, onde uma solucéo
solida de fase a supersaturada se encontra em na temperatura T;, nesse estado a liga é
relativamente mole e fraca. De tal forma, a precipitacdo de atomos de soluto pode ser
realizada ou a espontaneamente temperatura ambiente (envelhecimento natural) ou a
temperatura  elevada  (envelhecimento  artificial) (CALLISTER, 2000; ASM
INTERNATIONAL, 1991).

Posteriormente é realizado o envelhecimento mediante manutencdo do material a
temperatura ambiente (envelhecimento natural) ou a uma temperatura mais elevada
(envelhecimento artificial) levando & formacao de precipitados, que aumentam a dureza do
material. Com o envelhecimento artificial, 0 material é aquecido a uma temperatura T,
localizada dentro da regido bifasica a + . A fase B precipitada comega a se formar na forma
de particulas finamente dispersas com composicdo Cg (CALLISTER, 2000; NASCIMENTO,

2014).
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Figura 1 — Diagrama de fases hipotético para uma liga endurecivel por precipitagdo com composicédo C,

—
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Fonte: CALLISTER, 2000.

Figura 2 — Gréfico esquematicos da temperatura em fun¢éo do tempo para o processo de endurecimento por

precipitacéo
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Fonte: CALLISTER, 2000

Figura 3 — Esquema geral da microestrutura do material no estado inicial, solubilizado, envelhecido e

superenvelhecido
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Fonte: NASCIMENTO, 2014.
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A cinética de precipitacdo é mais lenta no envelhecimento natural do que no
envelhecimento artificial. No envelhecimento artificial obtemos valores de dureza mais
elevados com o controle de temperatura e tempo, sendo possivel atingir o maximo de dureza
para um determinado tempo de tratamento, depois do qual a o crescimento excessivo dos
precipitados e consequente perda de coeréncia destes com a matriz leva a queda de dureza
chamada de superenvelhecimento (BARBOSA, 2014).

Figura 4 — Diagrama esquematico evidenciando resisténcia/dureza em funcdo do logaritmo do tempo de

envelhecimento a uma temperatura constante (durante o tratamento térmico de precipitacéo)

—_——— —— — —_— S— —_— S — _ —_—

Superorve-
Ihecimento
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A — = )

Logaritmo do tempo de envelhacimento

Fonte: CALLISTER, 2000.
3.3.2.1 Mecanismos de endurecimento

Segundo BARBOSA (2014), o tratamento térmico de solubilizacdo e envelhecimento
objetiva obter precipitados finos que sejam ao mesmo tempo suficientemente grandes de
forma a agir como barreiras ao movimento das discordancias, endurecendo a liga e, por outro
lado, suficientemente pequenos para manter a coeréncia com a matriz. Na primeira etapa, de
solubilizacdo, procuramos garantir uma solucéo solida (dissolucdo dos elementos de liga),
mantida de forma instavel a temperatura ambiente a partir do resfriamento rapido (témpera)
de forma a ter um melhor controle do crescimento dos precipitados durante o envelhecimento.

As zonas de Guinier-Preston aparecem no inicio do envelhecimento, elas sé&o,
entretanto, muito pequenas para garantir um endurecimento substancial do material, pois
podem ser facilmente cisalhadas por discordancias. Seguindo com o envelhecimento, em uma
temperatura suficientemente alta (envelhecimento artificial), surgem os precipitados
metaestaveis, que sdo inicialmente coerentes com a matriz e posteriormente semicoerentes. E

a coeréncia do precipitado com a matriz que, ao provocar distor¢cdes na mesma com peguenas
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diferencas de parametro de rede, gera um campo de tensdes que dificulta a movimentagdo de
discordancias, endurecendo o material (BARBOSA, 2014).

O endurecimento por precipitacdo € 0 aumento da resisténcia a partir da formacao de
particulas muito pequenas de uma segunda fase, ou fase precipitada. Deformagdes sdo
estabelecidas na rede cristalina na interface precipitado-matriz. Essas distor¢fes, no advento
de uma deformacao plastica, dificultam o movimento das discordancias, tornando a liga mais
dura e resistente.

Com o passar do tempo pode ocorrer a perda parcial ou total da coeréncia, ambas estdo
associadas a perda de dureza. A perda parcial da coeréncia é causada pelo surgimento de
discordancias na interface entre precipitado e matriz, levando a uma pequena queda de dureza.
A perda total da coeréncia, com a prolongacao exacerbada do envelhecimento, leva ao alivio
das tensdes (amolecimento significativo) com a formacao de uma interface entre o precipitado
e a matriz. Nesse estado os precipitados incoerentes estdo grandes e afastados uns dos outros
devido ao coalescimento, facilitando a movimentacéo das discordancias (BARBOSA, 2014).

De forma geral, o aumento de dureza é causado pela geracdo de obstaculos a
movimentacao de discordancias, forcando-as a cortar os precipitados ou se encurvar por entre
as particulas. Se os precipitados forem coerentes, as discordancias em movimento poderdo
corta-los ou cisalha-los. O endurecimento do material continua a aumentar com o crescimento
do tamanho dos precipitados, tdo longo quanto as discordancias continuem a cortar 0s
precipitados. Com a perda da coeréncia, o endurecimento & causado pelo fato das
discordancias serem forcadas a contornar os precipitados no lugar de corta-los. O
endurecimento progressivamente cai com a formacdo de precipitados estaveis incoerentes
(ANDRADE, 2003; HATCH, 1984).

O maximo endurecimento esta associado a um pequeno tamanho de precipitado e um
grande numero de particulas, enquanto o superenvelhecimento esta associado a poucos
precipitados relativamente grandes (ANDRADE, 2003).
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Figura 5 — Diagrama esquematico do grau de coeréncia de precipitados: (a) zonas GM, (b) precipitados

coerentes, (c) semicoerentes e (d) incoerentes
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Fonte: BARBOSA, 2014.

Tratamento térmico na Liga AA7075

A liga de aluminio do tipo AA7075 pertence a série 7XXX, sendo classificada como

uma liga termicamente tratavel. As témperas mais utilizadas para as ligas de aluminio
AAT7075sd0 T6 e T7 (ORTIZ D. et al., 2007).

Tabela 7 — Designacdes e Definicdes de Témperas para a liga AA7075

Témpera-padrao Definicdo de Témpera

T6, T651 Solubilizada e entdo envelhecida artificialmente. Aplicado aos produtos

que ndo sofrem deformacdo plastica, depois do tratamento térmico de
solubilizagdo, ou nos quais o efeito do encruamento, devido ao
endireitamento, pode ser desprezado ao serem fixados os limites de
propriedades mecanicas. A témpera —T651 é aplicada a produtos que

sofrem alivio de tensdo por tragdo.

T73, T7351 Solubilizada e super envelhecida/estabilizada. Aplicada em produtos

manufaturados que sdo envelhecidos artificialmente apds tratamento
térmico de solubilizacdo, continuando o processo de envelhecimento
além do ponto de maior resisténcia mecéanica, a fim de se controlar
alguma caracteristica especial. E aplicada aos produtos fundidos que s&o
artificialmente envelhecidos apds tratamento térmico de solubilizacéo a

fim de prover a estabilidade dimensional e resisténcia.

Fonte: Ligas e Témperas de Extrusdo, ALCOA, 2010.
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As ligas de aluminio AA7075 (Al-Zn-Mg-Cu) apresentam alta resisténcia e rigidez,
entretanto sdo propensas a trincas por corrosao sob tensao ou “Stress Corrosion Cracking”
(SCC). As témperas de super envelhecimento -T73 e — T7351 oferecem boa resisténcia a
corrosdo, aumentando a resisténcia a SCC, mas com uma perda de resisténcia mecénica. Para
exemplificar, a tensdo de escoamento da liga do tipo AA7075-T73 é cerca de 10 a 15% menos
que a do tipo AA7075-T6 (REDDY, 2008).

As témperas —T6 e T651 apresentam resisténcia tipica de 572 MPa, a qual € maior do
gue muitos acos doces (ALCOA, 2010).

3.3.3.1 Precipitacdo na Liga AA7075

Dentre todas as ligas de aluminio termicamente trataveis, as ligas Al-Zn-Mg(-Cu) tém
sido o assunto de diversas pesquisa nas Ultimas décadas devido seu conjunto de Uteis
propriedades. Apés a formacdo das zonas Guinier Preston (GP) usualmente ocorre a
precipitacdo de fases de transicdo. O processo de precipitacdo pode ser escrito:
(CHUANDONG et al., 2017; ZHANG, L., et al., 2016; ANDRADE, 2003)

Solucdo supersaturada (SSS) — Formacdo das zonas Guinier Preston (GP) a partir da
solucéo solida — Formacdo de precipitados intermedidrios metaestaveis (coerentes e semi-
coerentes) — Formacao de precipitados estaveis (incoerentes)

Um precipitado pode nuclear de maneira homogénea (formacéo espontanea do nucleo,
através de flutuacfes de composicao ao longo da solugdo) ou heterogénea (nucleando-se em
sitios preferenciais) (ANDRADE, 2003).

Ao contrario da nucleacdo homogénea que acontece em qualquer ponto do sistema,
pois ndo existem sitios preferenciais para a nucleagdo, a nucleacdo heterogénea ocorre sobre
sitios favoraveis, catalisadores do processo de nucleacao.

A nucleacdo é grandemente influenciada pela presenca de discordancias, contornos de
grdo e contornos de subgrdo. Isso acontece pois a energia de ativacdo da nucleacédo
heterogénea em discordancias, por exemplo, é menor do que a energia de nucleacdo
homogénea em um sitio ndo favoravel (HATCH, 1984; CHUANDONG et al., 2017).

3.3.3.2 Precipitados da Liga AA7075

As fases em equilibrio na matriz de ligas de aluminio comerciais sdo: MgZn, (fase-M

oun), Mg;Zn;Al, (fase-T), e Mgz Al; (fase-p). A fase-M varia de composicdo de MgZn, até
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Mg,Zn,Al. A fase-T pode variar bastante de composigdo. A fase-f3 aparece apenas quando o
teor de magnésio € consideravelmente maior que a de zinco (HATCH, 1984).

O endurecimento por precipitacdo nas ligas que contém zinco em excesso (em relacao
ao magnésio) comeca com a formacdo de zonas GP a partir da solugdo solida supersaturada,
em seguida had o surgimento de precipitados coerentes metaestaveis M’ (n') até chegar a fase
de equilibrio M (). Caso o teor de magnésio for um pouco mais alto que o de zinco, ocorre
uma sequéncia semelhante, entretanto a fase precipitada € a fase-T em vez da fase-M.
(BARBOSA, 2014)

Figura 6 — Sequéncia de precipitacdo
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Fonte: HATCH, 1984.

O zinco, por si sO, € um elemento altamente solGvel no aluminio e ndo exerce
influéncia apreciavel na microestrutura para uma liga simples como a 7072. Porem, quando
falamos de ligas Al-Zn, o tipo mais frequentemente usado contém também magnésio e cobre,
bem como elementos adicionais como cromo, manganés e zirconio, além do ferro e do silicio
normalmente presentes mesmo como impurezas. Nestas ligas, a adicdo de magnésio modifica
de forma notavel as fases precipitadas, como pode ser visto no diagrama abaixo (HATCH,
1984; NICOLAS, 2002).

Figura 7 — Dominio rico em aluminio do diagrama de fases ternario da liga Al-Zn-Mg. Seccdo a 200°C (M =
n=MgZn,; T =Al,Mg;Zn;)

Fonte: NICOLAS, 2002, apud POLMEAR, 1995.
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Em ligas quaternarias comerciais contendo cobre, zinco se encontra em maior
quantidade e 0 magnésio é geralmente encontrado em maior quantidade que o cobre. Para
estas ligas (Al-Zn-Mg-Cu), a presenca do cobre influenciara algumas alteracGes nas fases. A
fase-M varia de composicdo de MgZn, a CuMgAl, e pode ser descrita como
Mg (Al, Cu,Zn),. Para a fase-T, vai da composicdo presente na liga ternaria até CuMg,Al,, €
pode ser descrita como Mg;(Al,Cu,Zn)s. Se o teor de cobre for alto aparece a fase S
(Al,CuM g), com pequena variagdo de composicdo. A fase-0 CuAl, aparece somente quando
0 cobre é encontrado com quantidade consideravelmente maior a quantidade de magnésio.
Adicdes de até 1% de cobre a ligas de Al-Zn-Mg ndo alteram o mecanismo bésico de
precipitacdo, nestas quantidades os efeitos do cobre no endurecimento por precipitacdo sdo
modestos (HATCH, 1984; BARBOSA, 2014).

O ferro o silicio e 0 manganés interagem entre si, bem como com o cobre e 0
magnésio. Na liga A7075 fundida encontra-se uma ou mais variantes de Al;,(Fe, Cr);Si,
Mg,Si, e MgZn,. Mediante tratamento térmico as fases ricas em ferro transformam-se em
Al,Cu,Fe; Mg (Al Cu, Al), rapidamente comeca a dissolver; ao mesmo tempo que Al,CuMg
precipita e requer altas temperaturas para ser completamente dissolvido. Cromo é precipitado
da solucéo supersaturada como Cr,M g;Al;5 (HATCH, 1984).

CALTABIANO (2016) relatou a ocorréncia de precipitados ricos em ferro cuja razéo
dos pesos atdmicos mensuradas assemelhava-se a precipitados Al,Cu,Fe e Als(Fe, Cu) em
amostras de liga de aluminio AA7075.

A fase Al;Cu,Fe (36,9% Cu e 16,2% Fe) pode também ser descrita como B(Fe,Cu) ou
fase-N. Essa fase apresenta uma composicdo que varia entre 29 a 39% de cobre e 12 a 20% de
ferro (CALTABIANO, 2016).

Também conhecida como Al,3;Fe,Cu, a fase Alg(Fe, Cu) (7% Cu e 24,6% Fe) é uma
variacdo metaestavel da fase AlgFe, que se torna estdvel com um teor de Cu entre 7-8% e um
teor de ferro entre 22-25% (CALTABIANO, 2016).

SOUZA, S. H. (2018) relatou a ocorréncia de particulas com grande teor de ferro que
ele identificou como possivelmente a fase Al;Fe ou a fase Al,Cu,Fe na liga de aluminio
AAT7075-T6.

De forma geral, além das fases secundarias (a exemplo de 6 = CuAl,), a
microestrutura resultante é geralmente caracterizada pelas fases de equilibrio M (MgZn,) e T
(Mg3Zn;Aly), fases S (Al,CuMg) e particulas insolGveis de Al,Cu,Fe. Essas fases
constituem a maior parte dos precipitados formados e governam as propriedades gerais, sendo
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a fase M e seus precursores zona GP e precipitado intermediario (n') geralmente associados a
alta resisténcia obtida com esta liga (TAEK; EUN; WOO, 2003; NICOLAS, 2002).

3.3.3.3 Efeito da presenca de refor¢o no processo de precipitacdo

As ligas de aluminio da série 7000 apresentam as melhores propriedades mecanicas
dentre as ligas de aluminio, devido a expressiva quantidade de MgZn, presentes apds
precipitacdo. Entretanto, em compdsitos de matriz metalica, a presenca de particulas resultou
em alteracfes no processo de envelhecimento, quando comparados com materiais sem reforco
(SAHIN; SARIOGLU, 1997).

Segundo CHUANDONG, W. et al. (2017), dois tipos de regiGes foram observadas em
um compdsito de matriz Al-Zn-Mg(-Cu) reforcada por particulas de B,C envelhecido por
precipitacdo (T6) ao estudar o fendmeno de precipitacdo na liga: regides nas proximidades da
interface refor¢o/matriz, definidas como zona pléstica da matriz ou MPZ (“matrix plastic
zone”) e regides distantes da interface reforgo/matriz.

Um fator critico que afeta o comportamento da precipitacdo em materiais compositos é
a presenca de discordancias. Apesar do fato que a maioria desaparece com o tratamento de
solubilizacdo, as discordancias reaparecem a partir da interface reforco/matriz durante a
témpera devido a disparidade no coeficiente de expansdo térmica (CTE) do reforco e da
matriz. A elevada concentragdo (“densidade”) de discordancias em CMMs ¢ principalmente
devido a contracdo térmica diferencial que resultam em tensdes substanciais que geram
deslocamentos na interface reforco/matriz e proxima a ela. Essas discordancias termicamente
induzidas levam a formagdo da MPZ em volta dos refor¢cos (CHUANDONG et al., 2017;
SAHIN; SARIOGLU, 1997).

Os principais precipitados identificados em regides na matriz (longe da interface)
foram predominantemente zonas GP e precipitados n’ em forma de placa. A maioria dos
precipitados n’ se encontravam proximos ou em discordancias, possivelmente pelo fato de
discordancias agirem como sitios favoraveis a nucleacdo de precipitados n. A presenca de
zonas GP finas distribuidas aleatoriamente na matriz p6s témpera sugere que elas sdo
formadas a partir de nucleacdo homogénea. Quando analisada a MPZ ja nota-se uma
diferenca critica: a presenca de varios precipitados nas proximidades do material de reforco,
uma grande concentracdo de precipitados n’ em forma de placa é encontrado nesta regido.

Também sdo encontradas zonas GP e finos precipitados n’ em forma de plaqueta, que sdo
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considerados uma fase intermediaria entre a zona GP e o0s precipitados em forma de placa.
Além destes precipitados mais comumente encontrados em ligas A7075 T6, diversos
precipitados n em forma de ripa foram encontrados distribuidos de forma ndo uniforme na
MPZ. De forma geral, a concentracdo de zonas GP é menor na MPZ quando comparados em
regides da matriz distantes da interface, enquanto os precipitados encontrados na MPZ sao
mais grosseiros (CHUANDONG et al., 2017).

Tabela 8 — Tipo, morfologia, quantidade e o possivel mecanismo de nuclea¢do dominante para 0s

precipitados apresentados em compdsitos Al 7075/B,C

Mecanismo
Tamanho médio dominante de

tipo Morfologia (nm) Densidade nucleacédo

Matriz GP zone Esférica 3.7 Alto Nucleacédo
(regido distante Homogénea

da interface n' Forma de 58.7 Medio Nucleacéo
reforgo/matriz) placa assistida por

discordancia

MPZ GP zone  Formato 4.7 Médio Nucleacédo
esférico Homogénea

n' Forma de 25.1 Alto Nucleacéo
placa assistida por

discordancia

Formade  11.6(comprimento) Baixo Nucleacéo
plaqueta 2.1(largura) Heterogénea

n Formade  110.4(comprimento) Baixo Nucleacéo
ripa 22.0(largura) Heterogénea

Fonte: CHUANDONG et al., 2017.

A nucleacdo homogénea de precipitados na liga Al-Zn-Mg é muitas vezes tida como
intimamente relacionada com a concentracéo e distribuicdo de lacunas. Porém, fontes indicam
(CHUANDONG et al., 2017; SAHIN; SARIOGLU, 1997) que discordancias, contorno de
grdos e interfaces podem atuar como extinguidores de lacunas, causando uma reducdo na
concentracdo de zonas GP, pois estas tem seu processo de nucleacdo influenciado por

interacbes soluto-lacuna. Nos estagios iniciais do tratamento de envelhecimento, lacunas
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(entdo geradas a partir da témpera) interagem com atomos de soluto tais como Mg ou Zn,
formando pares lacuna-soluto devido a forca atrativa entre a lacuna e o atomo de soluto. O
aglomerado entdo migra através da matriz, ficando subsequentemente presos nas zonas GP. A
lacuna é entdo eliminada da matriz, depois de contribuir para o processo de formacdo de
zonas GP. A menor concentracdo de zonas GP apresentada na MPZ pode ser explicada pela
eliminacdo das lacunas causadas pela presenca de interface reforco/matriz e discordancias.
Outra explicacdo para a menor ocorréncia de zonas GP na MPZ ¢ a transformacéo destas em
precipitados n’ em forma de plaqueta. Uma vez que a nucleacdo da zona GP acontece, seu
subsequente crescimento depende da taxa de difusdo apresentada. A alta densidade de
discordancias, que podem atuar como caminhos para rapida difusdo atémica, levam a uma
maior concentracdo solutos presente nas proprias discordancias e nas proximidades destas,
levando ao crescimento de zonas GP na MPZ (CHUANDONG et al., 2017).

A nucleacdo homogénea de zonas GP na matriz causam uma reducdo do soluto
disponivel, inibindo a transformacdo de zonas GP em precipitados ' em forma de plaqueta.
De tal forma, esses precipitados sdo apenas encontrados na MPZ. Outra observacdo é a
presenca mais expressiva de precipitados n' em forma de placa na MPZ, que também
apresentam um tamanho reduzido quando comparados com 0s presentes na matriz. A
quantidade pode ser explicada pela maior densidade de sitios preferenciais para nucleacéo
heterogénea fornecidos pela alta densidade de discordancias e interface reforco/matriz desta
regido. De tal forma, a nucleacéo e crescimento de uma grande quantidade de precipitados n'
gera uma reducdo rapida do soluto disponivel, explicando o menor tamanho destes na MPZ
(CHUANDONG et al., 2017; SAHIN; SARIOGLU, 1997).

Segundo SAHIN, SARIOGLU (1997) e CHUANDONG, W. et al. (2017) a presenca
das particulas de reforco causa uma reducdo na quantidade de zonas ZP e um aumento na
quantidade de precipitados n' formados. Porém, os autores discordam com relacao a influéncia
da presenca do reforco na velocidade da precipitacdo. SAHIN encontrou menores valores de
dureza pdés tratamento térmico para 0 composito A7075/TiC quando comparados a liga ndo
reforcada, especialmente em envelhecimento a temperaturas elevadas. Ele defende que a
presenca das particulas ndo aceleram a precipitacdo, de forma contraria provavelmente
retardam a precipitacdo. Enquanto isso CHUANDONG, W. et al. encontraram precipitados n
em forma de ripa apenas nas proximidades do reforgco, sugerindo que a presenca destes

poderia acelerar o processo de precipitacdo no material.
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Figura 8 — llustracdo esquematizando a distribuicdo dos precipitados presentes na matriz e na MPZ
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Fonte: CHUANDONG et al., 2017.

3.4 Analise microscopica em aluminio

Por vezes, faz-se necessario ou desejavel analisar os elementos estruturais ou defeitos
que influenciam as propriedades de um material. Alguns elementos estruturais possuem
dimensBGes macroscopicas, sendo grandes o bastante de forma a ser possivel observa-los a
olho nu. Porém, na maioria dos materiais seus graos sao de dimensdo microscépica, devendo
ser investigado com 0 uso de um microscépio. Dentre a técnicas comumente empregadas
podemos citar a Microscopia Otica (MO), Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) e
Microscopia Eletronica de Transmissdo (MET) (CALLISTER, 2000).

Caracteristicas microestruturais relevantes incluem: porosidade, inclusdes, particulas
constituintes (fases insoluveis formadas durante solidificacdo), disperséides (precipitados
finos que se formam em opera¢des térmicas em temperaturas elevadas) e precipitados finos de
endurecimento (precipitados finos, normalmente coerentes, que formam a baixas temperaturas
como resultado de tratamento térmico de solubilizacdo seguido de témpera, como exemplo
podemos citar: MgZn, e zonas GP). Todas as caracteristicas acima mencionadas podem
influenciar o comportamento do material (HATCH, 1984).

Segundo HATCH (1984), a microscopia Optica (MO) identifica particulas de segunda
fase de tamanhos de até 1 um, é possivel também avaliar morfologia de grdos bem como o

tamanho e a distribuicdo das particulas de segunda fase. O processo de identificacdo das fases
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é uma importante fase no processo de caracterizacdo microestrutural, sendo estas fases
consequéncia de reagdes de equilibrio e ndo-equilibrio durante processos como fundicdo e
tratamentos térmicos.

Particulas constituintes, porosidade e inclusdes sdo geralmente grandes o bastantes
para serem examinadas a partir de um microscopio Optico. Caracteristicas desta escala tém
fortes efeitos no comportamento de fratura do aluminio. Propriedades como tenacidade a
fratura e fadiga sdo influenciadas. Entretanto, 0 MO néo permite a visualizacdo de particulas
responsaveis pelo endurecimento por precipitacdo ou discordancias. Geralmente para a
execucao desse tipo de andlise é necessario fazer uso de técnicas no dominio da microscopia
eletrbnica, fazendo uso de técnicas de microscopia eletrébnica de varredura (MEV) ou
transmissdo (MET) (HATCH, 1984).

3.4.1 Microscopia Otica (MO)

O microscopio 6tico € um tipo de microscopio que faz uso de luz visivel juntamente a
uma sistema de lentes para ampliar e regular estruturas ndo visiveis (ou dificeis de serem
visualizadas) a olho nu. Esses aparelhos possuem dois sistemas de lentes de vidro ou cristal
(ocular e objetiva) e fornecem ampliagbes da imagem. A ampliagdo total oferecida por um
microscopio Otico corresponde ao aumento da lente objetiva multiplicado pelo aumento da
lente ocular.

Pode-se fazer uso do microscopio Gtico no modo transmissdo, onde temos a luz
atravessando a amostra; ou no modo reflexdo, onde temos a luz sendo refletida na superficie
da amostra. A luz € entdo difratada e recolhida pela lente objetiva, resultando em uma imagem
aumentada.

Utiliza-se o microscdpio na modalidade reflexdo para materiais opacos a luz visivel, a
exemplo de metais, estando apenas a superficie do material sujeita a observacdo. Os
contrastes visiveis na imagem obtida é resultante das diferencas de refletividade das diferente
regides da microestrutura (CALLISTER, 2000).

De forma a obter uma imagem que seja capaz de revelar importantes detalhes da
microestrutura, um cuidadoso preparo superficial é necessario. Para tal sdo empregados
processos de lixamento, polimento e atague quimico com o uso de papeis e pos abrasivos,
bem como reagentes quimicos apropriados.

O Limite maximo de ampliacdo possivel de ser obtida a partir de um microscépio

otico é de aproximadamente 2000 vezes. De tal forma, houver a necessidade de visualizar
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detalhes pequenos demais para a microscopia Otica, um microscopio eletrénico, capaz de
maiores ampliacGes, pode ser utilizado (CALLISTER, 2000).

Figura9 — Exemplo de micrografia obtida por microscopia 6ptica de uma amostra AA7075-T6
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Fonte: SOUZA, S. H., 2018.

3.4.2 Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

Para 0s microscopios 6ticos, o limite maximo de resolucéo € definido pelos efeitos de
difracdo devido ao comprimento de onda da radiacéo incidente, ficando limitados a um
aumento maximo de 2000 vezes. Para aumentar a resolucdo, pode-se utilizar uma radiacéo
com comprimento de onda menor que a luz visivel. Em 1925, De Bloglie mostrou que o
comprimento de onda de um elétron € funcdo de sua energia, de tal forma sob uma voltagem
suficientemente grande (por exemplo: 50 kV) elétrons de comprimento de onda extremamente
curto e, portanto, de poder de resolucdo potencialmente alto, podem ser produzidos
(DEDAVID et al. 2007).

Na microscopia eletronica de varredura, no lugar de feixes de luz utilizados em um
microscopio optico convencional, faz-se uso de feixes de elétrons, que “varrem” a superficie
da amostra ponto a ponto, para rastrear o objeto a ser analisado. O feixe de elétrons refletido é
coletado e entdo mostrado a mesma taxa de varredura sobre um tubo de raios catodicos
(CALLISTER, 2000).
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A superficie do material ndo precisa necessariamente estar polida ou ter sofrido ataque
quimico, mas ela deve ser condutora de eletricidade. Revestimentos metalicos podem ser
aplicados sobre a superficie de materiais ndo condutores para que estes possam ser
visualizados (CALLISTER, 2000).

A imagem formada no equipamento pode apresentar diferentes caracteristicas tendo
em vista que o sinal captado na varredura eletrénica é obtido de uma interacdo entre o feixe
eletrénico e o material da amostra, sendo possivel a emissao de diferentes sinais pela amostra.
Dentre estes sinais, 0s mais utilizados para a obtencédo de imagens sdo originarios dos elétrons
secundarios (SE) e/ou dos elétrons retroespalhados (BSE). Os elétrons secundarios,
resultantes da interacdo do feixe eletrénico com o material da amostra, sdo de baixa energia
(<50eV). A imagem formada a partir de elétrons secundarios (SE) fornece detalhes da
superficie ionizada da amostra em tons de cinza, sendo o contraste dado, sobretudo, pelo
relevo da amostra. A imagem formada a partir de elétrons retroespalhados (BSE) demonstra
diferencas composicionais na regido ionizada da amostra (contraste em funcdo do nimero
atdbmico dos elementos presentes na amostra) (DEDAVID et al. 2007; DUARTE, L. C. et al.,
2003).

Segundo DEDAVID et al. (2007), a microscopia eletronica de varredura permite obter
imagens da superficie de uma amostra com alta resolucdo e elevada profundidade de foco.
Com a microscopia eletrdnica, o poder de resolucdo foi aumentado em relagdo ao microscépio
optico, sendo possivel obter aumentos de 300.000 vezes ou mais, para a maior parte de
materiais solidos. Além disso é possivel fazer estudos de superficies ndo planas, resultado de
sua elevada profundidade de foco, a exemplo de superficies de fratura, bem como realizar
estudos quantitativos e qualitativos das amostras.

A analise qualitativa é realizada a partir da medida de raios-X caracteristicos emitidos
de uma regido microscopica da amostra que foi bombardeada por um feixe de elétrons. As
linhas de raios-X caracteristicos sdo especificas do nimero atdmico da amostra e, com 0 seu
comprimento de onda ou sua energia pode-se identificar o elemento que estd emitindo a
radiacdo. Dois tipos de detectores que captam raios-X caracteristicos podem ser utilizados:
por dispersdo de energia (EDS) ou por dispersdio em comprimento de onda (WDS)
(DEDAVID et al. 2007).

A analise quantitativa consiste em se obter a concentragdo a partir de relagBes de
intensidade de raios-X da amostra em estudo e de um padrdo apropriado. Existem varios
métodos para quantificacdo dos elementos quimicos presentes na amostra, sendo o método

mais simples o sem padrbes. Neste caso, a analise é denominada semiquantitativa. A
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quantificacdo consiste, portanto, em medir a superficie dos picos que se tem previamente
identificada a ser atribuido um coeficiente e entdo calcular as porcentagens (DEDAVID et al.
2007).

Todas essas vantagens fazem do MEV um instrumento extremamente versatil, sendo
comumente empregado em biologia, odontologia, farmécia, engenharia, quimica, metalurgia,
fisica, medicina e geologia.

Algumas vantagens de analises realizadas a partir de microscépios eletronicos de
varredura sdo:

e Facil preparacdo de amostras;

e Excelente profundidade de foco para avaliar superficies com grande variacéo

topogréfica;

e Capacidade de visualizar a superficies de fratura e, simultaneamente, realizar

anélises microquimicas se 0 microscopio estiver bem equipado.

A figura 10 mostra exemplos de imagens de elétrons secundarios (SE) e imagem de
elétrons retroespalhados (BSE). Mostrando que precipitados com diferentes valores médios de

peso atdbmico sdo melhor diferenciados nas imagens adquiridas por elétrons retroespalhados

Figura 10 — Exemplos de imagens SE e BSE adquiridos através de microscopia eletrdnica de varredura de
uma amostra AA7075-T6: (a) imagem em elétrons secundarios; (b) imagem em elétrons retroespalhados

(a)

Aly(FeCu)

15kV X1,000 10pm 11 50 SEI 15kV X1,000

Fonte: CALTABIANO, 2016.

3.4.2.1 Microanalise de raios-x

Conforme ja exposto, a microanalise de raios-x consiste na medida de raios-X

caracteristicos emitidos de uma regido microscopica da amostra que foi bombardeada por um
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feixe de elétrons de forma a identificar o elemento que esta emitindo a radiagdo (DEDAVID
et al. 2007).

Segundo DEDAVID et al. (2007), dois tipos de detectores que captam raios-X
caracteristicos podem ser utilizados: por dispersdo de energia (EDS) ou por dispersdo em
comprimento de onda (WDS). Tais detectores permitem coletar fétons produzidos pelo feixe
de elétrons primarios. De tal forma, a zona analisada sera aquela que ¢é percorrida pelo feixe.
Caso se trabalhe no modo de varredura (formacdo de uma imagem), a analise sera de toda a
superficie da imagem. E possivel, também, analisar em um ponto (spot), area ou linha

selecionada na imagem.

Figura 11 — Exemplo de (a) imagem de elétrons retroespalhados (BSE) com regifes selecionadas (ponto e
areas) para andlise EDS e (b) espectro de dispersdo de energia referente ao ponto 1 adquiridos através de MEV
de uma amostra de AA7075-T6

(b)
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Fonte: SOUZA, S. H., 2018.

Realizando a analise sobre toda a superficie da imagem € obtido uma imagem que
mostra a distribuicdo espacial dos elementos da amostra. E formado um mapa de elementos
no formato de uma imagem de pixel por pixel (bitmap) com base em elementos quimicos.
Mapas elementares adequados podem ser adquiridos por sistemas EDS, que é uma abordagem
mais rapida, mas que sacrifica os limites de resolucdo e deteccdo. Os melhores mapas de
elementos sdo adquiridos usando um sistema WDS porém seu o0 tempo de aquisicdo € mais
longo (GOODGE, J., s.d.).

Cores falsas sdo geralmente utilizadas nos mapas de elementos, auxiliando o olho
humano a distinguir as diferentes fases presentes ao expandir a faixa de matizes visiveis. Ao
contrario de imagens de elétrons retroespalhados (BSE), pode-se formar diferentes mapas de
elementos a partir da mesma area de analise para compara¢do. Enquanto em uma imagem

BSE podemos ter dois elementos com numero atébmico (Z) similar, aparecendo de forma
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semelhante na imagem, mapas de elementos formados por microanalise de raios-x pode
fornecer diferentes mapas de forma a facilitar a analise dos elementos presentes (GOODGE,
J., s.d.).
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4 MATERIAIS E METODOS

As atividades desenvolvidas no neste trabalho foram realizadas no Laboratorio de
Metalurgia do PG e no Laboratorio Microscopia Eletronica de Varredura, ambos do Instituto
Nacional de Tecnologia em Unido e Revestimento de Materiais (INTM), bem como no
Laboratorio de Metalografia e o Laboratério de Microscopia e Analise Macroestrutural do
DEMEC, todos da Universidade Federal de Pernambuco.

O material estudado no presente trabalho é o composito de matriz metalica (CMM)
composto por uma matriz de aluminio reforgada com particulas de Carbeto de Niobio. As
amostras utilizadas foram fornecidas por Monteiro, D. (2017), cujo trabalho de conclusédo de
curso envolveu a fabricacdo das mesmas. Foram fornecidas um total de dezoito amostras com
10g de matriz mais reforco, das quais apenas nove foram originalmente usadas no trabalho
dele. As outras nove, fabricadas para serem utilizadas no atual estudo especificamente, séo
réplicas das primeiras e foram fabricadas da mesma forma, a partir do mesmo pé. De tal
forma, é possivel eventuais disparidades com relacdo ao estudo de Monteiro.

As amostras, fabricadas atraves da técnica de metalurgia do pd, tiveram seus pos
submetidos a diferentes tempos de moagem e foram reforcadas com diferentes porcentagens
de reforgo. As composicdes e tempos de moagem utilizados podem ser visualizadas na Tabela
9, totalizando duas amostras por composi¢do. O processo de fabricacdo das amostras
fornecidas consistiu de moagem de alta energia (MAE), seguida de compactacdo uniaxial a

frio numa prensa hidraulica e sinterizacdo em um forno mufla com atmosfera de nitrogénio.

Tabela 9 — Nomenclatura das amostras

NUmero de Série Composic¢édo
Amostra 1 100% AA7075 —0Oh
Amostra 2 100% AA7075—1h
Amostra 3 100% AA7075 —2h
Amostra 4 95% AAT7075 + 5% NbC — 1h
Amostra 5 95% AAT7075 + 5% NbC — 2h
Amostra 6 90% AAT7075 + 10% NbC — 1h
Amostra 7 90% AAT7075 + 10% NbC — 2h
Amostra 8 85% AAT7075 + 15% NbC — 1h
Amostra 9 85% AAT075 + 15% NbC - 2h

Fonte: MONTEIRO, 2017.
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O Grafico apresentado na Figura 12 indica o diametro médio equivalente dos pés
ensaiados. A medida é apresentada por trés indices (d(0,1); d(0,5) e d(0,9)) que representam a
quantidade de particulas que se encontram com tamanho inferior ou igual a um referencial.
Por exemplo, um valor de d(0,5) igual a 20 um significa que 50% das particulas apresentam
tamanho menor ou igual a 20 um (MONTEIRO, 2017).

Figura 12 — Diametro médio equivalente dos p6s ensaiados
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W Amostra 3 5,78 19,984 51,874
Amostra 5 3,212 12,284 37,276
Amostra 7 2,508 10,408 34,147
Amostra 9 2,298 8,539 28,403

Fonte: MONTEIRO, 2017.

A caracterizacdo das amostras ap0s compactacao e sinterizacdo foi realizada através de
Microscopia 6tica (MO), Microscopia eletrénica de varredura (MEV) e Espectroscopia de
Energia Dispersiva (EDS).

As atividades deste trabalho, realizadas em parte a partir das amostras fornecidas, em
parte a partir de amostras produzidas, consiste das seguintes etapas:

e Tratamento de solubilizacdo e envelhecimento (T6)
e Preparacdo das amostras:
o Corte das amostras;
o Embutimento das amostras;
o Lixamento das amostras;
o Polimento das amostras;
o Ataque quimico das amostras.
e Caracterizacdo microestrutural do material apds tratamento térmico:

o Microscopia 6ptica (MO);
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o Microscopia eletronica de varredura (MEV).

4.1 Tratamento Térmico

O tratamento foi realizado em um forno tipo MUFLA da EDG, modelo W — ONE no
Laboratorio de Metalurgia do Pd. Os parametros usados para a execucao do tratamento de
solubilizacdo e envelhecimento (T6) foram baseados na literatura referente a liga A7075.

Na etapa de solubilizacdo as amostras foram levadas ao forno que se encontrava a 743
K (470 »C) por 90 minutos. Ao fim do tempo determinado as amostras foram retiradas do
forno e resfriadas em dgua a temperatura ambiente (22°C). Para o envelhecimento artificial as
amostras retornaram ao forno que se encontrava em menor temperatura 398 K (125 C) por

um total de 24 horas.

Tabela 10 — Parametros Tratamento Térmico

Solubilizacéo Envelhecimento artificial
Temperatura Tempo Temperatura Tempo
743 K (470 C) 90 minutos 398 K (125 -C) 24 horas

Fonte: A Autora, 2018.

Figura 13 — Forno tipo MUFLA da EDG
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Fonte: A Autora, 2018.
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4.2 Preparacdo das amostras

Ap0s o tratamento térmico, as amostras foram preparadas para a realizacéo do estudo.
4.2.1 Corte das amostras

As amostras tratadas foram cortadas ao meio de forma a realizar a analise na secao
superficial bem como a secdo transversal das mesmas. O corte foi realizado com o auxilio da
méquina tipo cut-off AROCOR 80 fabricada pela AROTEC que se encontra localizada no

laboratério Laboratério de Metalografia do DEMEC.

Figura 14 — Maquina tipo cut-off AROCOR 80 da AROTEC

Fonte: A Autora, 2018.

4.2.2 Embutimento das amostras

Depois de cortados, os compésitos foram embutidos a frio no Laboratorio de
Metalografia do DEMEC. Foi-se realizado o embutimento a frio de forma que a
microestrutura do aluminio ndo fosse prejudicada. Para tal utilizou-se resina acrilica

fabricadas pela AROTEC e um tempo de cura de 24 horas.

4.2.3 Lixamento e Polimento das amostras

Ap06s o embutimento das amostras, as mesmas foram lixadas e polidas no Laboratério

de Metalografia do DEMEC. O lixamento foi realizado em uma sequéncia de lixas de
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granulometria 220, 320, 400, 600 e 1000 com o auxilio de agua como umectante. Para o
procedimento, foi utilizada a lixadeira AROPOL 2V da AROTEC.

Figura 15 — Lixadeira AROPOL 2V da AROTEC

Fonte: A Autora, 2018.

Para o polimento, foi usada uma politriz AROPOL 2V da AROTEC. O procedimento
foi realizado com auxilio de lubrificante e dois panos de polimento de feltro com pastas de

diamante fabricadas pela FORTEL de 1 um e 3 pm.

Figura 16 — Politriz AROPOL 2V da AROTEC

Fonte: A Autora, 2018.

4.2.4 Ataque quimico das amostras

Por fim, com o objetivo de gerar contraste entre as fases a serem analisadas,

evidenciando caracteristicas microestruturais, foi-se realizado o ataque quimico das amostras.
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O reagente quimico utilizado foi o &cido fluoridrico 0,5% a partir do método do esfregaco,
durante 10 segundos. Em seguida a superficie da amostra foi limpa em agua destilada e etanol

e entdo seca a partir da aplicacdo de um jato quente.

4.3 Caracterizacao do material apds tratamento térmico

ApoOs o tratamento térmico, os materiais foram caracterizados através de Microscopia

Optica (MO) e Microscopia eletrénica de varredura (MEV).

4.3.1 Microscopia optica (MO)

Para realizar as micrografias, as amostras foram levadas a um microscépio 6tico
OLIMPUS modelo BX51M com camera de video acoplado, localizado no Laboratorio de
Microscopia e Analise Macroestrutural do DEMEC. Com o auxilio de lentes oculares com
aumento de 10x e lentes objetivas com aumentos de 5x, 10x, 20x, 50x, 100x é possivel
realizar imagens com aumentos nominais de 50x, 100x, 200x, 500x, 1000x.

A microscopia foi realizada para a amostra com a finalidade de caracterizar a estrutura
dos grdos e a microestrutura de fases tais como refor¢co e precipitados; analisando sua

morfologia (forma e distribuicéo).

Figura 17 — Microscdpio 6tico OLIMPUS modelo BX51M

Fonte: A Autora, 2018.
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4.3.2 Microscopia eletrénica de varredura, EDS e BSE

Na andlise por microscopia eletronica de varredura foi utilizado um microscopio
MIRA3 da marca TESCAN. As analises foram realizadas no Laboratério de Microscopia
Eletronica de Varredura do Instituto Nacional de Tecnologia em Unido e Revestimento de
Materiais (INTM) da Universidade Federal de Pernambuco, onde se encontra 0 microscopio.

Para as analises por MEV foram utilizadas técnicas de elétrons retroespalhados e
analise por EDS.

A andlise, realizada através de imagens formadas a partir de elétrons retroespalhados
(BSE) e espectros de energia dispersiva (EDS), objetivou identificar caracteristicas
microestruturais presentes na liga, a partir da verificacdo de morfologia e composicdo

quimica.

Figura 18 — Microscdpio TESCAN modelo MIRA3

Fonte: A Autora, 2018.
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5 RESULTADOS

A presente secdo apresenta os resultados obtidos atraves do estudo.

5.1 Caracterizagdo das amostras

A caracterizacdo das amostras foi realizada através de Microscopia Optica (MO) e
Microscopia eletronica de varredura (MEV).

5.1.1 Caracterizagdo microestrutural por meio de microscopia ética

A microscopia Otica foi executada ap6s realizacdo de ataque quimico por &cido
fluoridrico fazendo-se uso de cinco aumentos (50x, 100x, 200x, 500x e 1000x). Foram
escolhidas as imagens de maiores aumentos (500x e 1000x) de forma a proporcionar uma

melhor visualizacdo de caracteristicas microestruturais.

Figura 19 — Micrografia obtida por microscopia 6tica da amostra 1: (a) Superficial 500x; (b) Superficial
1000x; (c) Transversal 500x; (d) Transversal 1000x
(a) (b)

Fonte: A Autora, 2018.
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Figura 20 — Micrografia obtida por microscopia 6tica da amostra 2: (a) Superficial 500x; (b) Superficial
1000x; (c) Transversal 500x; (d) Transversal 1000x
(a) (b)

Fonte: A Autora, 2018.

Figura 21 — Micrografia obtida por microscopia 6tica da amostra 3: (a) Superficial 500x; (b) Superficial
1000x; (c) Transversal 500x; (d) Transversal 1000x

Fonte: A Autora, 2018.
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Figura 22 — Micrografia obtida por microscopia 6tica da amostra 4: (a) Superficial 500x; (b) Superficial
1000x; (c) Transversal 500x; (d) Transversal 1000x
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Fonte: A Autora, 2018.

Figura 23 — Micrografia obtida por microscopia 6tica da amostra 5: (a) Superficial 500x; (b) Superficial
1000x; (c) Transversal 500x; (d) Transversal 1000x

O e
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Fonte: A Autora, 2018.
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Figura 24 — Micrografia obtida por microscopia 6tica da amostra 6: (a) Superficial 500x; (b) Superficial
1000x; (c) Transversal 500x; (d) Transversal 1000x

Fonte: A Autora, 2018.

Figura 25 — Micrografia obtida por microscopia 6tica da amostra 7: (a) Superficial 500x; (b) Superficial
1000x; (c) Transversal 500x; (d) Transversal 1000x

Fonte: A Autora, 2018.
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Figura 26 — Micrografia obtida por microscopia 6tica da amostra 8: (a) Superficial 500x; (b) Superficial
1000x; (c) Transversal 500x; (d) Transversal 1000x

Fonte: A Autora, 2018.

Figura 27 — Micrografia obtida por microscopia 6tica da amostra 9: (a) Superficial 500x; (b) Superficial
1000x; (c) Transversal 500x; (d) Transversal 1000x

Fonte: A Autora, 2018.
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E possivel notar a influéncia da moagem no formato lamelar do material que compde a
matriz apresentado por todas as amostras que foram submetidas a moagem. Quando
comparadas com as imagens da amostra de numeracdo 1, ndo submetida a moagem, essa
caracteristica fica ainda mais aparente.

E possivel notar na amostra 3, que ndo possui adicdo de reforco, a presenca uma

particula de tonalidade marrom se apresentando em tamanhos variados.

Figura 28 — Particulas de tonalidade marrom evidenciados por setas vermelhas na amostra 3

=3 V7 Y S

A partir da amostra 4 nota-se a presenca de particulas de coloragio cinza escuro. E
possivel também perceber o aumento da quantidade deste particulado proporcionalmente ao
aumento do carbeto de niobio presente na composi¢ao da amostra, dando forte indicacdo que
se trata do reforco de carbeto de niobio adicionado.

Figura 29 — Presenca de particulas de tonalidade marrom evidenciados por setas vermelhas e particulas cinza
escuro evidenciados por setas azuis na amostra 4 (imagem transversal 1000x)
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Foram observadas ndo conformidades (defeitos) na seccéo transversal da amostra 3.
Estes sdo indesejaveis pois podem fragilizar o componente, comprometendo sua utilizacéo.
Como pode-se observar, a Figura 30 abaixo sinaliza a presenca de trincas no material. A causa
pode ser o tempo de moagem elevado (2 horas, 0 maior tempo aplicado no estudo) que gera
lamelas muito delgadas, elevada deformacéo e por conseguinte concentracéo de tenséo.

Figura 30 — N&o conformidades evidenciadas por setas vermelhas na amostra 3 (imagem transversal 1000x)

5.1.2 Caracterizacdo microestrutural por meio microscopia eletrénica de varredura

Seguindo com a microscopia eletronica de varredura serd possivel identificar a
composicdo das particulas que foram visualizadas a partir das imagens obtidas no MO. Para a
analise a partir do MEV, uma vez que o principal interesse nesta secdo € a identificacdo da
composi¢do das fases presentes, foram realizadas imagens de elétrons retroespalhados (que
fornece um contraste em funcdo do nimero atbmico dos elementos presentes na amostra) com
aumentos de 1000x, 2000x, 5000x e 8000x, além de analises EDS realizadas sobre pontos nas
imagens, bem como sobre toda a superficie de imagens (com a formacdo de um mapa de
elementos).

Das imagens obtidas, foram escolhidas as imagens de aumentos intermediarios (2000x
e 5000x) objetivando visualizar a distribuicdo das diferentes fases apresentadas e identificar
as mesmas (uma vez que as imagens BSE apresentaram tons semelhantes para algumas fases

apresentadas).
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Figura 31 — Micrografia obtida por microscopia eletrénica de varredura da amostra 1: (a) Superficial 2000x;
(b) Superficial 5000x; (c) Transversal 2000x; (d) Transversal 5000x
(a) (b)

WAL TESCAN

Fonte: A Autora, 2019.

Figura 32 — Micrografia obtida por microscopia eletrdnica de varredura da amostra 2: (a) Superficial 2000x;
(b) Superficial 5000x; (c) Transversal 2000x; (d) Transversal 5000x

Fonte: A Autora, 2019.
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Figura 33 — Micrografia obtida por microscopia eletrénica de varredura da amostra 3: (a) Superficial 2000x;
(b) Superficial 5000x; (c) Transversal 2000x; (d) Transversal 5000x

Fonte: A Auto,l N

Figura 34 — Micrografia obtida por microscopia eletrénica de varredura da amostra 4: (a) Superficial 2000x;
(b) Superficial 5000x; (c) Transversal 2000x; (d) Transversal 5000x

Fonte: A Autora, 2019.
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Figura 35 — Micrografia obtida por microscopia eletrénica de varredura da amostra 5: (a) Superficial 2000x;
(b) Superficial 5000x; (c) Transversal 2000x; (d) Transversal 5000x

Fonte: A Autora, 2019.

Figura 36 — Micrografia obtida por microscopia eletronica de varredura da amostra 6: (a) Superficial 2000x;
(b) Superficial 5000x; (c) Transversal 2000x; (d) Transversal 5000x

Fonte: A Autora, 2019.
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Figura 37 — Micrografia obtida por microscopia eletrénica de varredura da amostra 7: (a) Superficial 2000x;
(b) Superficial 5000x; (c) Transversal 2000x; (d) Transversal 5000x

Fonte: A Autora, 2019.

Figura 38 — Micrografia obtida por microscopia eletrénica de varredura da amostra 8: (a) Superficial 2000x;
(b) Superficial 5000x; (c) Transversal 2000x; (d) Transversal 5000x

Fonte: A Autora, 2019.
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Figura 39 — Micrografia obtida por microscopia eletrénica de varredura da amostra 9: (a) Superficial 2000x;
(b) Superficial 5000x; (c) Transversal 2000x; (d) Transversal 5000x

Fonte: A Autora, 2019.

De forma geral, identifica-se particulas cinza claro na matriz em todas as amostras. Se
trata provavelmente da fase de tonalidade marrom visualizada nas imagens de microscopia
GOtica. A partir da amostra 4, nota-se a presenca de particulas de tonalidade ainda mais clara,
préximos a cor branca, dando forte indicacdo que se trata do reforgo de carbeto de nidbio
adicionado (analogamente as particulas de coloracdo cinza escuro identificadas por MO).

Ambas as particulas sdo representados por cores muito semelhantes, dificultando um
pouco a distingdo das mesmas em imagens BSE de menor aumento.

Segundo CALTABIANO (2016), precipitados com diferentes valores médios de peso
atdbmico sdo melhor diferenciados nas imagens adquiridas por elétrons retroespalhados, pois
as fases com maior peso atdmico tendem a aparecer mais claras que as fases com menor peso
atdbmico. De tal forma, as particulas visualizadas devem possuir nimeros atémicos
semelhantes.
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Figura 40 — Presenca de particulas cinza claro evidenciados por setas vermelhas e particulas brancas
evidenciados por setas azuis na amostra 6 (imagem transversal 5000x)
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Fonte: A Autora, 2019.

5.1.2.1 Analise a partir de Espectroscopia de Energia Dispersiva (EDS)

A analise de espectroscopia de energia dispersiva (EDS) foi realizada sobre toda a
superficie das imagens, resultando em mapas de elementos, bem como sobre pontos
selecionados na imagem.

E importante lembrar que em func&o do carater semiquantitativo da técnica de analise
EDS, é possivel a ocorréncia de interferéncia na analise causada em situacfes em que o
volume de interacdo do feixe de elétrons abranja, além da regido de interesse (ex.:
precipitado), a vizinhanga deste (ex.: matriz, reforco, etc.). Neste caso, 0s elementos
detectados serdo a média dos elementos presentes no volume de interacdo entre o feixe de
elétrons e a amostra.

As seguintes figuras 41, 42 e 43 mostram espectros de dispersdo de energia de toda a
superficie da imagem de secc¢des transversais das amostras 1, 2 e 3, todas sem adi¢do de
refor¢o. O mapa de elementos e mapas de elementos individuais elucidam sobre a distribuicao
dos elementos no campo do material visualizada na imagem. Os mapas dos elementos Ti, Mn,
Cr e Si, embora obtidos, ndo foram contemplados abaixo devido a presenga menos expressiva

desses elementos na composic¢do do material.



65

Figura 41 — Imagem BSE e espectros de dispersdo de energia de toda a superficie da imagem da sec¢do
Transversal da amostra 1: (a) | Enz)agem BSE, (b) Mapa de elementos e (&mapa de elementos individuais
a

v v

¥ '

Fonte: A Autora, 2019.
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Figura 42 — Imagem BSE e espectros de dispersdo de energia de toda a superficie da imagem da sec¢do
Transversal da amostra 2: (a) | (miagem BSE, (b) Mapa de elementos e (E:g)mapa de elementos individuais
a
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Fonte: A Autora, 2019.
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Figura 43 — Imagem BSE e espectros de dispersdo de energia de toda a superficie da imagem da sec¢do
Transversal da amostra 3: (a) Imagem BSE, (b) Mapa de elementos e (c) mapa de elementos individuais
(a) (b

Mg Kal 2 In Kal Cu Kal

- e F e
10um

Fonte: A Autora, 2019.

Para as amostras 1 (sem moagem), 2 (1h de moagem) e 3 (2h de moagem), observa-se
uma distribuicdo homogénea do zinco em toda a superficie do material abrangida pela
imagem. Em contrapartida, os mapas de magnésio apresentam uma distribuicdo mais
homogénea nas amostras que foram fabricadas com pds submetidos a maiores tempos de
moagem, 0 que pode ser entendido como a capacidade do processo de preparacdo do pé em
garantir a homogeneidade do material, assegurando a uniformidade isotropica das
propriedades da peca acabada.

Segundo LOBO (2014, apud HWANG, 2000), a partir da moagem de alta energia, alta
deformacdo é introduzida nas particulas (manifestado pela presenca de defeitos cristalinos,
tais como discordancias, vazios, falha de empilhamento e aumento no nimero de contornos de
grdo). A presenca desses defeitos, além do refinamento da microestrutura que diminui as
distancias de difusdo, aumentam a difusividade dos elementos solutos na matriz, sugerindo
gue o tempo de moagem pode ter influenciado diretamente na difusdo atbmica deste elemento
quimico.

A baixa homogeneidade apresentada apenas para 0s mapas de magnésio em amostras
submetidas a baixo tempo de moagem pode ser explicado devido a maior solubilidade do Zn
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no Al, em comparagdo com 0 Mg e o Cu. Segundo NASCIMENTO (2014), a solubilidade
méaxima do Zn no Al é da ordem de 65% a 381°C, enquanto a do Mg € da ordem de 15% a
440°C; para completar, a solubilidade do Cu no Al é da ordem de 5% a 548°C.

Nota-se uma concentracdo de ferro e cobre na particula cinza claro. A presenca de
fases contendo ferro j& era esperada uma vez que MONTEIRO reportou a presenca de
particulas identificadas como pds de ferro, presentes devido contaminacdo das amostras
durante o processo de fabricacao.

A figura 44 mostra uma imagem de elétrons retroespalhados (BSE) obtida da seccdo
superficial da amostra 4, bem como os espectros de dispersdo de energia (EDS). Na imagem

sdo observadas as particulas mencionadas anteriormente (cinza claro e branca).

Figura 44 — Imagem de elétrons retroespalhados (BSE) e espectros de dispersdo de energia adquiridos a partir da
secgdo superficial da amostra 4: (a) imagem de elétrons retroespalhados indicando os pontos de analise, (b) EDS
referente ao ponto 19, (c) EDS referente ao ponto 20, (d) EDS referente ao ponto 21.
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Fonte: A Autora, 2019.

Tabela 11 — Resultados da analise por EDS na secc¢do superficial da amostra 4
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Ponto 19 (particula branca) Ponto 20 (particula cinza claro)

Ponto 21 (matriz)

Elemento
Nb
Al
Zn
Mg
Cu

Wt% At
60,86 34,15
29,67 57,32
8,05 6,42
0,72 154
0,7 0,557

Elemento Wt%  At% Elemento Wit%
Al 62,92 78,04 Al 92,77
Fe 29,51 17,69 Zn 4,99
Cu 3,2 1,69 Cu 1,64
Cr 2,17 1,40 Mg 0,32
Zn 1,11 0,57 Cr 0,19
Ni 1,09 0,62 Fe 0,09

At%
96,61
2,14
0,73
0,37
0,10
0,05

Fonte: A Autora, 2019.
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Através da analise EDS verificou-se uma particula rica em nidbio e uma particula
contendo ferro e cobre como elementos principais.

No ponto 19 identificou-se a particula branca e apresentou, como pode-se observar
através do espectro de dispersdo de energia da Figura 44 (b), um grande teor de Niobio,
indicando que se trata do reforco de carbeto de nidbio adicionado. A identificacdo de aluminio
e outros elementos € atribuida a matriz ao redor do reforco.

O ponto 20, referente a particula cinza claro, apresentou a presenca de principalmente
aluminio e ferro, além de cobre. O que pode significar, com base na razdo entre 0s pesos
atdbmicos (at%) do aluminio e ferro de aproximadamente de 4,5, que se trata de uma particula
rica em ferro tal como a fase Al;Fe.

A analise EDS realizada sobre o ponto 21 indica uma matriz rica em aluminio com
uma expressiva presenca de zinco, além de magneésio e cobre em solucéo solida.

A distingdo entre os precipitados ricos em ferro e o reforgo de carbeto de niobio nesta
imagem ndo é muito clara devido aos proximidade de nimeros atbmicos entre o ferro (Z = 26)
e 0 nidbio (Z = 41). O carbeto de nidbio, por ser rico em nidbio que possui um maior nUmero
atdbmico, é representado por uma cor mais clara (préxima ao branco) quando comparado com
0 precipitado rico em ferro, que aparece nas imagens com uma cor cinza um pouco mais
escura.

A figura 45 mostra uma imagem de elétrons retroespalhados (BSE) e espectro de energia

dispersiva obtidos da seccdo superficial da amostra 5.

Figura 45 — Imagem de elétrons retroespalhados (BSE) e espectros de dispersdo de energia adquiridos a partir da
secg¢do superficial da amostra 5: (a) imagem de elétrons retroespalhados indicando os pontos de andlise, (b) EDS
referente ao ponto 25, (c) EDS referente ao ponto 27, (d) EDS referente ao ponto 27
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Fonte: A Autora, 2019.
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Tabela 12 — Resultados da analise por EDS na secc¢do superficial da amostra 5
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Espectro 25 - Particula branca Espectro 26 - Particula cinza claro

Espectro 27 - Matriz

wit% at% wit% at% wit% at%
Nb 56,36 28,27 Al 84,75 91,23 Al 9158 95,33
Al 38,65 66,76 Fe 6,48 3,37 Zn 5,44 2,34
Zn 3,82 2,72 Zn 4,58 2,03 Mg 1,42 1,64
Mg 1,17 2,24 Mg 1,89 2,26 Cu 1,56 0,69
Cu 18 0,82
Cr 0,5 0,28

grande teor de nidbio, conforme o esperado.

Fonte: A Autora, 2019.

A particula branca, ja identificada como o carbeto de nidbio, apresentou novamente

Desta vez, a particula cinza claro, novamente rica em ferro e aluminio, apresentou uma

razao entre os pesos atbmicos (at%) do ferro e o cobre por volta de 4, em concordancia com a

fase Al,3Fe,Cu (também conhecido como Al,(Fe, Cu)). O exacerbado teor de aluminio e a

identificacdo de elemento como Mg, Zn e Cr sdo atribuidos ao carater semiquantitativo da

técnica EDS. Novamente, identificou-se uma matriz rica em aluminio com Zn, Mg e Cu em

solucdo sdlida.

amostra 5.

A Figura 46 a seguir mostra mapas de elementos obtidos da seccdo superficial da
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Figura 46 — Imagem BSE e espectros de dispersdo de energia de toda a superficie da imagem da sec¢do
superficial da amostra 5: (a) Imagem BSE, (b) Mapa de elementos e (c) mapa de elementos individuais

(a) (b)
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Fonte: A Autora, 2019.

Em conjunto com a imagem BSE da Figura 46 (a), os mapas de elementos individuais
facilitam a identificacdo das particulas presentes na matriz a partir do fornecimento da
distribuicdo dos diferentes elementos apresentados no material. Neste caso, sdo mais
facilmente visualizados o reforgo adicionado, indicado no mapa de Nb, e os precipitados ricos
em ferro.

N&o foram encontradas particulas ricas em Zn e Mg, a exemplo das fases MgZn,
(fase-M) e MgsZn;Al, (fase-T). Os mapas individuais Zn e Mg mostram uma distribuicao
homogénea para estes elementos, 0 que pode ser interpretado que estes se encontram em
solucdo sélida na matriz e/ou nuclearam em particulas que ndo cresceram o bastante para

serem visualizadas nos aumentos alcancados.
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Esperava-se ser possivel visualizar tais precipitados uma vez que 0s precipitados
identificados por CHUANDONG et al. (2017) em um composito de matriz Al-Zn-Mg(-Cu)
reforcada por particulas de B,C envelhecido por precipitacdo (T6) tinham dimensdes
maximas, para os precipitados n incoerentes, de 110.4 nm de comprimento por 22.0 nm de
largura e estes foram identificados através das imagens de microscopia eletrbnica de
transmissdo. Porém, SOUZA, S. H. (2018) visualizou precipitados MgZn, grandes o bastante
para a realizacdo de uma microanalise pontual confiavel em uma liga AA7075-T6 apenas
apo6s um tratamento de superenvelhecimento de 300°C por 72h, conduzido a partir da amostra
no estado inicial (T6).

O gréfico da Figura 47 foi gerado a partir de dados obtidos a através de analise EDS
realizada a partir de pontos posicionados sobre a matriz das amostras. Os dados informam que
a matriz € composta de forma geral de aluminio com presenga de principalmente zinco,
magnésio e cobre em solucdo solida. O grafico mostra apenas os principais elementos em
solucdo sélida (Zn, Mg, Cu), ndo levando em conta ocorréncias de elementos presentes em
menores quantidades ou cuja deteccdo foi atribuida ao carater semiquantitativo da anéalise
EDS.

Figura 47 — Grafico de elementos em solugdo sélida encontrados na matriz em cada amostra

F 2 2P F 2R

t g t 5 t 5 t 5 r 5 L3 5 L 5 L g t

compasicdo 1 | Compasicio 2| Compasicio 3| Composigio 4 | Composigio 5 | Composicao 6 | Composic3o 7 | Compaosicio 8 | Compasicio 9

Fonte: A Autora, 2019.

E possivel observar que, ao contrario das amostras de composicdo de 1 a 7, as
amostras de composi¢do 8 e 9, que possuem maior adigdo de reforco, ndo apresentaram
quantidade relevante de magnésio na andlise. Esse fato sugere que, devido a maior quantidade
de reforco presente e consequente elevada densidade de sitios preferenciais para nucleagédo

heterogénea fornecidos pela alta densidade de discordancias e interface reforco/matriz desta
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regido leva a nucleacdo e crescimento dos precipitados ali presentes gerando uma reducao

rapida do soluto disponivel.



75

6 CONCLUSAO

e Na&o conformidades foram observadas na amostra 3, fabricada com o maior tempo de
moagem aplicado (2 horas), sugerindo que o tempo de moagem elevado, que gera
lamelas muito delgadas, leva a uma elevada concentracdo de tensdo.

e Acredita-se, com base nos mapas de elementos obtidos, que 0 aumento de tempo de
moagem, além de contribuir para uma maior uniformidade da peca, pode ter tido
influéncia na difusdo atbmica do magnésio (que apresenta uma solubilidade em
aluminio relativamente menor ao zinco), assistindo para uma distribuicdo mais
homogénea deste elemento nas amostras.

e A utilizagdo do mapa de elementos foi de grande auxilio na identificacdo da
distribuicdo de diferentes elementos apresentados em um material (neste caso, as
particulas de reforgo e outras fases presentes na matriz metalica), principalmente na
ocorréncia de elementos com semelhantes niUmeros atdmicos, uma vez que estes serdo
representados por tons semelhantes em imagens de elétrons retroespalhados;

e As particulas ricas em ferro visualizadas foram identificadas, com base nas razdes
razdo entre 0os pesos atdbmicos (at%), como as fases: Al;Fe e Al,3Fe,Cu (também
conhecido como Al;(Fe, Cu));

e Na&o foram encontradas particulas ricas em Zn e Mg, a exemplo das fases MgZn,
(fase-M) e Mg;Zn;Al, (fase-T). Com base na distribuicdo homogénea apresentada
nos mapas destes elementos, acredita-se que eles se encontram em solugdo sélida na
matriz e/ou nuclearam em particulas que ndo cresceram 0 bastante para serem
visualizadas nos aumentos realizados;

e Uma vez que as amostras que possuem maior adi¢do de reforgo (numeracgdo 8 e 9) ndo
apresentaram quantidade relevante de magnésio na analise, suspeita-se que a elevada
densidade de sitios preferenciais para nucleacdo heterogénea fornecidos pelo reforgo
(alta densidade de discordancias e interface reforco/matriz) levou a uma redugédo

rapida do soluto disponivel.
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SUGESTAO PARA TRABALHOS FUTUROS

Fica como sugestdo para trabalhos futuros:

Realizar analise dos precipitados formados a partir de um microscopio eletrénico de
transmissdo (MET) que permite um estudo muito mais detalhado, tornando possivel a
anélise do processo de precipitacdo desde a formacdo de zonas GP (que, segundo
CHUANDONG (2017), tem em média um diametro 3.7 - 4.7 nm);

Se possivel, fazer uso da técnica de caracterizacdo de difracdo por retroespalhamento
de elétrons (EBSD) para compreensdo da orientacdo cristalina das diferentes fases das
amostras através do microscopio eletrbnico de varredura (MEV), permitindo a
identificacdo da coeréncia dos precipitados de endurecimento com a matriz;

Tratar a liga AA7075 até o estado superenvelhecido objetivando um engrossamento de
particulas de fase-M/fase-T de forma a garantir visualizacdo através de microscopia
eletrénica de varredura e microanalises pontuais confiaveis;

Realizar analise microestrutural das amostras por etapas, avaliando o estado
microestrutural nas etapas de solubilizacdo, témpera e envelhecimento separadamente;
Realizar tratamento térmico de envelhecimento sem a interferéncia de paradas
operacionais, as quais podem acarretar em envelhecimento natural, mascarando o
verdadeiro comportamento da variagdo de dureza durante um processo de

envelhecimento continuo.
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