UNIVERSIDADE FEDERAL DE ITAJ UBA
PROGRAMA DE POS-GRADUACAO EM MATERIAIS PARA ENGENHARIA

EFEITO DAS TAXAS DE RESFRIAMENTO NAS PROPRIEDADES MECANICAS E
ELETRICAS DA LIGA AA2024

ALINE DA SILVA

Itajubd, Fevereiro de 2017



UNIVERSIDADE FEDERAL DE ITAJ UBA
PROGRAMA DE POS-GRADUACAO EM MATERIAIS PARA ENGENHARIA

Aline da Silva

EFEITO DAS TAXAS DE RESFRIAMENTO NAS PROPRIEDADES MECANICAS E
ELETRICAS DA LIGA AA2024

Tese submetida ao Programa de Po6s-Graduagdo em
Engenharia de Materiais como parte dos requisitos
para obten¢do do Titulo de Doutor em Ciéncias em
Materiais para Engenharia.

Area de Concentracao: Mctais
Orientadora: Prof? Dr.* Mirian de Lourdes

Noronha Motta Melo
Co-Orientador: Dr. Carlos Alberto Rodrigues

Itajubd, Fevereiro de 2017



UNIVERSIDADE FEDERAL DE ITAJ UBA
PROGRAMA DE POS-GRADUACAO EM MATERIAIS PARA ENGENHARIA

Aline da Silva

EFEITO DAS TAXAS DE RESFRIAMENTO NAS PROPRIEDADES MECANICAS E
ELETRICAS DA LIGA AA2024

Tese aprovada por banca examinadora em 21 de
Fevereiro de 2017, conferindo ao autor o titulo
Doutor em Ciéncias em Materiais para Engenharia

Area de Concentracio: Metais

Banca examinadora:

Prof.* Dr.* Mirian de Lourdes Noronha Motta Melo
(Orientadora)

Dr. Carlos Alberto Rodrigues (Co-Orientador)

Prof.? Dr.? Neide Aparecida Mariano

Prof. Dr. Peterson Luiz Ferrandini

Prof. Dr. Gilbert Silva

Prof. Dr. Antonio Augusto Araujo Pinto da Silva

Itajuba, Fevereiro de 2017



DEDICATORIA

Ao meu filho Henrique



AGRADECIMENTOS

A minha orientadora, Prof.* Dr.?. Mirian de Lourdes Noronha Motta Melo pela
oportunidade, amizade, paciéncia e apoio.

Ao meu co-rientador, Dr. Carlos Alberto Rodrigues, pelo apoio e amizade.

Ao Prof. Dr. José Henrique de Freitas Gomes pela ajuda com o Planejamento de
Experimentos.

A Prof.? Dr.? Daniela Sachs pelo apoio.

Aos funcionarios do Laboratorio de Metalurgia e Materiais do IEM da UNIFEI:
Toninho, Jonas, Marcos e Claudemiro pela ajuda prestada.

Aos funcionarios da PRPPG pela paciéncia e boa vontade em ajudar.

Aos colegas da pos-graduacdo, em especial, Jonas e Edwin, pela disponibilidade em
ajudar sempre que preciso.

Aos meus pais que estiveram sempre do meu lado, incondicionalmente.

Aos meus irmaos Weslei, Licia e Juninho pelo incentivo.

Ao Mauricio, pelo carinho, companheirismo e pelo suporte nos momentos dificeis.

A CAPES, através do Programa de bolsas, pelo apoio financeiro.

E a todos que direta ou indiretamente me auxiliaram neste trabalho.



RESUMO

SILVA, A. EFEITO DAS TAXS DE RESFRIAMENTO NAS PROPRIEDADES
MECANICAS E ELETRICAS DA LIGA AA2024. 2017. 113p. Tese (Doutorado em
Materiais Para Engenharia). Universidade Federal de Itajuba, Itajuba — MG, 2017.

Ligas de aluminio trataveis termicamente sdo de grande importancia industrial. Pesquisas
envolvendo a inter-relagdo entre a liga (composicao), a rota de fabricagdo e as propriedades sdo
de interesse académico e de aplicagdo industrial, pois visam a engenharia reversa, ou seja, a
partir da propriedade desejada prever as possiveis condigdes/pardmetros que devem ser
utilizadas no processamento da liga. Uma etapa de grande importancia na rota de fabricacao
dessas ligas ¢ a homogeneizagao, pois a microestrutura bruta de solidificagdo apresenta grandes
gradientes de concentragdo, presenca de fases intermetalicas interdendriticas e presencga de
eutéticos de baixo ponto de fusdo, conferindo ao material baixa trabalhabilidade, ndo sendo
possivel submeté-lo ao processamento direto. Além disso, os elementos responsaveis pela
formag¢do dos precipitados endurecedores estdo presos em eutéticos interdendriticos e
distribuidos de forma heterogénea, de maneira que ndo possam contribuir para o aumento das
propriedades mecanicas durante o tratamento térmico de envelhecimento realizado no produto
final. Portanto, a liga bruta de solidificacdo necessita ser submetida ao tratamento térmico de
homogeneizagdo antes da extrusdo ou laminagdo. Este trabalho visou avaliar a influéncia das
taxas de resfriamento ap0s a solidificagdo e apos a homogeneizacao nas propriedades depois do
envelhecimento da liga AA2024. Com auxilio da técnica de planejamento de experimentos a
combinagdo tempo e temperatura de encharque mais eficiente da etapa de homogeneizagdo para
diferentes taxas de resfriamento apos a solidificacdo, foi definida. Para avaliar a influéncia da
taxa de resfriamento ap6s a homogeneizacdo a liga foi temperada em diferentes meios e a
sensibilidade ao guench da liga de aluminio AA2024 foi avaliada através das curvas tempo-
temperatura-propriedades. Para as condi¢des estudas neste trabalho pode-se concluir que o
aumento da taxa de témpera aumenta a microdureza e diminuiu a condutividade elétrica da liga.
Também pode-se concluir que o método de t€émpera interrompida, se mostrou adequado para
determinagdo das curvas das curvas tempo-temperatura-propriedades e que o uso da técnica ndo
destrutiva de medidas de condutividade elétrica por correntes parasitas ¢ viavel para
determinagdo da curva das curvas tempo-temperatura-propriedades.

Palavras-chave: liga AA204, homogeneizacao, envelhecimento, taxa de resfriamento,
planejamento de experimentos, curvas tempo-temperatura-propriedade.



ABSTRACT

SILVA, A. EFFECT OF COOLING RATES ON MECHANICAL AND ELECTRICAL
PROPERTIES OF ALLOY AA2024. 2017 113p. Thesis (Doctorate in Materials for
Engineering). Universidade Federal de Itajub4, Itajuba — MG, 2017.

Heat treatable aluminum alloys are of great industrial interest. Research involving the relation
between the alloy (composition), the manufacturing process and properties are of academic and
industrial interest, because they aim at reverse engineering. In other words, allow from the
desired property to determine the conditions/parameters to be used in alloy processing. One
important step in the manufacturing process of these alloys is the homogenization, since the
microstructure as cast presents large concentration gradients, presence of interdendritic
intermetallic phases and presence of eutectic of low melting point, giving the material low
workability, and it can not be submitted to direct processing. In addition, the elements
responsible for the formation of the hardening precipitates are retained in eutectic
interdendritics and distributed in heterogeneous form, so that they can not contribute to the
increase of the mechanical properties during the thermal treatment of aging carried out in the
final product. Therefore, the cast alloy needs to be subjected to the homogenization heat
treatment prior to extrusion or rolling. This work aimed to evaluate the influence of the cooling
rates after the solidification and after the homogenization in the properties after the aging of the
AA2024. Through of the design of experiments the combination of the time and the most
efficient soaking temperature of the homogenization step for different cooling rates after
solidification was defined. To evaluate the influence of the cooling rate after homogenization
the alloy was tempered in different means and the quench sensitivity of the AA2024 aluminum
alloy was evaluated through time-temperature-properties curves. For the conditions studied in
this work it can be concluded that the increase of the quenching rate increases the microhardness
and decreased the electrical conductivity of the alloy. It can also be concluded that the quenched
quenching method was suitable for determination of time-temperature-properties curves and
that the use of the non-destructive technique of electrical conductivity measurements by
parasitic currents is feasible to determine the time-temperature-properties curve.

Keywords: AA2024 alloy, homogenization, aging, rate cooling, design of experiments, the
time-temperature-properties curve.
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1 INTRODUCAO

A industria habitualmente associa o aluminio a outros metais de engenharia, como o cobre,
0 zinco e 0 manganés, para gerar as chamadas ligas. De acordo com os elementos associados,
as ligas possuem vantagens sobre o aluminio puro, como maior resisténcia mecanica, menor
resisténcia a corrosdo, maior fluidez no preenchimento de moldes etc. (HATCH, 1993; ASM
Handbook, 1990). Uma das principais ligas da atualidade ¢ a liga AA2024. Estas ligas sdo
produzidas a partir de lingotes cujas estruturas sdo muito alteradas, durante o processamento,
pelas varias operacdes e tratamentos térmicos aos quais elas sao submetidas (POLMEAR, 2006;
SHEPPARD, 1993; LI, 1993). A rota de processamento dessas ligas, segundo Schloth, (2015),
pode ser descrita por duas etapas principais: o processo primario € o secundario. O
processamento primario controla a composicdo quimica das ligas e a estrutura de graos e
envolve os processos de fundi¢do, homogeneizagdo, trabalho a quente ¢ a frio. O secundario
envolve o tratamento de endurecimento por precipitacdo (SCHLOTH, 2015). Sendo que a etapa
de endurecimento, que melhora as propriedades mecanicas da liga, ¢ fortemente dependente do
processamento primario.

O tratamento térmico de homogeneizacdo é de extrema importancia uma vez que a
microestrutura bruta de solidificacdo dessas ligas apresenta grandes gradientes de concentragao,
presenca de fases intermetalicas interdendriticas e presenca de eutético de baixo ponto de fusio,
conferindo ao material baixa trabalhabilidade, ndo sendo possivel submeté-lo ao processamento
direto. Além disso, os elementos Cu e Mg responsaveis pela formacgdo dos precipitados
endurecedores estdo presos em eutéticos interdendriticos e distribuidos de forma heterogénea,
de maneira que ndo possam contribuir para o aumento das propriedades mecénicas durante o
tratamento térmico de envelhecimento realizado no produto final. Portanto, a liga bruta de
solidificagdo necessita ser submetida ao tratamento térmico de homogeneizagdo antes da
extrusdao ou laminagdo (SHEPPARD, 1993; SHABESTARI et al., 2014; PAREL et al., 2010).

O fato da homogeneizag¢do depender essencialmente da difusdo de 4&tomos, que por sua
vez ¢ um fendmeno ativado termicamente, sugere que a otimizacdo do processo de
homogeneizagao ¢ obtida com tratamentos em temperaturas mais altas possiveis. Mas existe o
risco de se atingir a temperatura em que ocorra a fusao local devido a presenca de eutéticos, o
que pode induzir vazios, rachaduras e bolhas durante a extrusao (GOLDENSTEIN et al., 2000).

Além da temperatura, o grau de homogeneizacdo também estd relacionado com o
tamanho do espacamento dendritico e com a difusividade dos elementos ¢ a sua capacidade

para difundir na matriz (GUPTA et al., 2005). Em geral, quanto mais grosseira a estrutura
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dendritica, maior a segregacao e mais dificil sera a homogeneizag¢ao, uma vez que as distancias
para a difusdo dos atomos, tornam-se maiores (HATCH, 1993).

Geralmente, quanto maior o tempo de encharque melhor a homogeneizagdo da
microestrutura, porém tempos demasiadamente longos ndo sdo desejaveis pois envolvem
maiores gastos de energia. Por muito tempo a duracdo da homogeneizagao era determinada pelo
método de tentativa e erro ou por regras empiricas muito simples. No entanto, a fabricacao de
ligas com qualidade, com menor consumo de energia, requer uma determina¢do mais precisa
do tempo de homogeneizagdo (HATCH, 1993; NAYAN et al., 2010). A previsao do tempo de
homogeneizagdo tem sido feita através de equacdes disponiveis na literatura (GUPTA et al.,
2005; LIU et al., 2009; DENG et al., 2012; JIANG et al, 2013; LI et al., 2014; LIU et al., 2014;
ZHANG et al., 2014; SHI et al., 2015; QING et al., 2016).

A etapa de resfriamento da homogeneizagdo também ¢ de grande importancia, pois a taxa

de resfriamento controla a precipitagdo dos elementos de liga que estdo em solugdo sélida.

1.1 Motivacao

A homogeneizacdo promove a liberagao dos elementos endurecedores que estio segregados
nos contornos de grdo e nos precipitados de segunda fase, assim propriedades mecanicas
superiores, como limite de elasticidade e resisténcia a tragdo, sdo alcangadas apds o
envelhecimento.

Como se trata de difusdo, ou seja, de uma condi¢cdo termodinamica, as formas mais
imediatas seriam aumentar a temperatura e o tempo. Mas aumentar a temperatura pode ocorrer
fusdo local devido a presenca de fases de baixo ponto de fusdo, e aumentar o tempo significa
mais gastos de energia e de tempo uso dos fornos.

Embora muitos estudos tem sido realizados sobre a homogeneizacao de ligas de
aluminio (HUANG et al., 2008; ENGLER et al., 2013; WEISS ¢ KVAPILOVA, 2013;
ASENSIO-LOZANO et al., 2014; LIU et al., 2014; WANG et al., 2014), informagdes sobre a
otimizagdo dos pardmetros de processo como: tempo, temperatura e taxa de resfriamento apos
a homogeneizacao ainda sdo escassos. Além disso, a influéncia da taxa de resfriamento da
solidificacdo (que reflete no tamanho dos espacamentos dendriticos e na espessura dos

precipitados) no tempo e na temperatura de encharque nao estd bem definida.
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Outro grande problema que ainda existe ¢ quanto ao controle das propriedades
mecanicas, tanto durante a produgdo quanto durante o uso. Pois em se tratando de mecanismos
que sdo dependentes da temperatura, com o uso pode haver variagdes.

As técnicas usuais para acompanhar as mudangas microestruturais em funcdo dos
tratamentos térmicos de ligas de aluminio como MEV, TEM e Raios X sdo destrutivas, caras e
demoradas. Neste sentido, h4 necessidade de usar algumas técnicas nao destrutivas. Dentre elas
uma de destaque ¢ a de condutividade por correntes parasitas. No entanto, existe contestacdes,
alguns autores afirmam que ha uma boa relacdo linear entre a condutividade elétrica e as
propriedades mecanicas, para situagdes especificas. Outros autores ja ndo encontraram relagdo
entre a condutividade elétrica e as propriedades mecanicas. Além disso, a grande maioria doa
trabalhos que utilizam correntes parasitas para monitoramento de tratamentos térmicos de ligas
de aluminio sdo voltados para o tratamento de envelhecimento. A informagao disponivel sobre
os efeitos do tratamento de homogeneizacao na resistividade/condutividade elétrica € escassa

na literatura, especialmente no caso de ligas de aluminio da série 2XXX.

1.2 Objetivo

- Avaliar a influéncia das taxas de resfriamento apos a solidifica¢do e apds a homogeneizagao
nas propriedades depois do envelhecimento.

- Obter a previsao/otimiza¢do do conjunto temperatura ¢ tempo para maior eficiéncia do
processo de homogeneizagao.

- Obter a curva tempo-temperatura-propriedade (TTP) para a liga AA2024 usando a

condutividade elétrica por correntes parasitas.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Liga 2024

A liga de aluminio AA2024 tem sido uma das ligas mais amplamente utilizadas na
construgdo da fuselagem de avides devido a sua excelente tolerancia ao dano e alta resisténcia
a propagacdo de trincas em fadiga. A composi¢cdo quimica nominal da liga 2024 ¢ mostrada na

Tabela 2.1 (VERLINDEN et al., 1990; SHEPPARD, 1993; ASM Handbook, 1990).

Tabela 2.1 - Composi¢do quimica nominal da liga 2024 (% em peso).

Cu Mg Mn Si Fe Cr Zn

Min. 3,80 1,20 0,30

Maéx. 4,90 1,80 0,90 0,50 0,50 0,10 0,25
Fonte: Adaptado de (ASM Handbook, 1990)

Estas ligas s3o produzidas a partir de lingotes cujas estruturas sao muito alteradas,
durante o processo de producdo, pelas varias operacdes de trabalho e tratamentos térmicos aos
quais elas sdo submetidas (POLMEAR, 2006; SHEPPARD, 1993; LI, 1993). Segundo Schloth,
(2015) a rota de processamento dessas ligas pode ser descrita por duas etapas principais: o
processo primario e o tratamento de endurecimento por precipitagdo, como mostrado na Figura

2.1 (SCHLOTH, 2015).

Figura 2.1 — Fluxograma do processo de produgdo tipico das ligas de aluminio da série 2xxx.
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O processamento primario envolve os processos de fundi¢do, homogeneizacao e
trabalho a quente e a frio. Estas etapas do processamento controlam a composicao das ligas e a
estrutura dos graos (SCHLOTH, 2015). O endurecimento por precipitacdo € o tratamento
térmico utilizado para melhorar as propriedades mecanicas das ligas de aluminio. Ele ¢
composto por: tratamento térmico de solubilizagdo, resfriamento rapido (témpera) e tratamento
térmico de envelhecimento (SCHLOTH, 2015; HATCH, 1993).

O tratamento térmico de homogeneizagdo dessas ligas ¢ de extrema importancia, uma
vez que a microestrutura bruta de solidificacdo apresenta grandes gradientes de concentragdo
de soluto, presenga de fases intermetalicas interdendriticas e presenca de eutéticos de baixo
ponto de fusdo, conferindo ao material baixa trabalhabilidade, nao sendo adequado submeté-lo
ao processamento direto. Além disso, os elementos Cu e Mg responsaveis pela formacdo dos
precipitados endurecedores estdo parcialmente retidos em eutéticos interdendriticos e
distribuidos de forma heterogénea, de maneira que ndo possam contribuir para o aumento das
propriedades mecanicas durante o tratamento térmico de envelhecimento realizado no produto
final. Consequentemente o material bruto de solidificacdo necessita ser submetido ao
tratamento térmico de homogeneizagdo antes da extrusdo ou laminacdo (SHEPPARD, 1993;

PAREL et al., 2010; SHABESTARI et al., 2014).

2.2 Segregacio de soluto na solidificacao

A maioria dos produtos metalicos passa em algum estagio de sua fabricacdo, pela
transformagao do estado liquido para o estado solido. A estrutura que se forma imediatamente
apos a solidificacao determina as propriedades do produto final, ndo somente no caso de pegas
de fundi¢do que ja apresentam essencialmente a forma definitiva, mas também naqueles
produtos que serdao trabalhados para a producdo de chapas, fios ou forjados (PORTER e
EASTERLING, 1992; GARCIA, 2007).

A solidificacdo de ligas metalicas corresponde na pratica a um fendmeno de nao
equilibrio. Durante o resfriamento de uma liga que atravessa o intervalo entre as temperaturas
solidus e liquidus, o diagrama de fases indica que as composi¢des de equilibrio entre o solido e
o liquido variam a cada instante. Nos processos usuais de solidificacdo ndo ha tempo suficiente
para que toda a extensao das fases acompanhe estas variagdes de composi¢des. Nota-se entao

que amostras brutas de fundi¢do observadas a temperatura ambiente possuem variagdes de
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composi¢do ao longo de sua estrutura (GARCIA, 2007; HATCH, 1993; MARTORANO e
CAPOCCHI, 2000).

Os tipos de microestruturas presentes em uma liga estao fortemente relacionados com a
evolucao da forma da interface entre o sélido e o liquido durante o processo de solidificagdo. O
crescimento dendritico é a forma mais comum encontrada de formagdao microestrutural em
materiais fundidos e ¢ a microestrutura encontrada na maioria das ligas de aluminio na condigao
bruta de fusdo (HATCH, 1993).

Nos processos onde a solidificagdo ocorre através de uma interface solido liquido
dendritica, a variagdo na composi¢cdo pode ser aplicada a interface de apenas um brago
dendritico. Isso significa que a composicao deste braco pode variar do seu eixo até a regido
entre bracos dendriticos vizinhos. Este tipo de variacdo de composi¢do quimica que ocorre
dentro dos limites dos contornos de grao, ou seja, entre ramifica¢des celulares ou dendriticas, €
conhecida como microssegregacdo, segregacdo dendritica ou zoneamento — coring
(MARTORANO e CAPOCCHLI, 2000).

Ligas formadas com estruturas completamente dendriticas apresentam no interior de
cada grdo uma rede de ramificacdes dendriticas, caracterizadas por espagamentos
interdendriticos primarios, secundarios e terciarios que, juntamente com produtos segregados,
porosidade e contornos de grao (Figura 2.2), caracterizam um arranjo estrutural responsavel
pelas caracteristicas mecanicas resultantes (GARCIA, 2007). As dendritas sdo um tipo de
estrutura ramificada semelhante a uma arvore (dendrida, em grego, significa arvore) (CAMPOS

e DAVIES, 1978).

Figura 2.2 - Representagdo esquematica da estrutura bruta de fusdo de uma liga.
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A taxa de resfriamento da solidificacdo determina a fracdo, o tamanho ¢ a distribui¢ao
das fases intermetalicas formadas durante a solidificagdo (MOHAMED e SAMUEL, 2012)

Anyalebechi, 2003 investigou os efeitos da taxa de solidificacdo nas caracteristicas das
fases constituintes formadas durante a solidificagdo da liga de aluminio A356. Para tanto
utilizou lingotes refrigerados unidirecionalmente com taxas de resfriamento de 0,2 - 7,5 K/s.
Ele observou que tanto o tamanho da célula dendritica como o tamanho das fases constituintes
diminuiram exponencialmente com o aumento da taxa de solidificagdo. Também observou que
o aumento da taxa de solidificacdo diminuiu as quantidades relativas das fases Mg:Si e [3-
AloFe2Si2 mas aumentou a quantidade relativa da fase m-AlsSisMgsFe formada durante a
solidificag@o da liga de aluminio A356.

A influéncia da taxa de solidificagdo na microestrutura e nos parametros da solidificacao
da liga AA2024 foi estudada por Ghoncheh, 2014. Com seus resultados ele concluiu que o
aumento da taxa de resfriamento refina todos os compostos intermetalicos e cria uma
distribuicdo uniforme deles na microestrutura. Segundo o autor, o refinamento da estrutura
dendritica se deve a dois fatores: (1) a medida que a taxa de resfriamento aumenta, a quantidade
de sitios potenciais para nucleacio da fase Al-o primdaria ¢ aumentada. Por conseguinte, a fracao
de dendritas primdrias nucleadas aumenta para um volume constante de material fundido. Este
evento leva ao refinamento da estrutura dendritica e a redugao do espagamento dendritico; (2)
para taxas de resfriamento elevadas, o tempo de solidificagdao ¢ pequeno assim nao ha tempo
para a dendrita crescer. Esta condi¢do de solidificacdo resulta em uma estrutura dendritica fina.

O grau de refinamento das dendritas influéncia diretamente nos tratamentos térmicos
posteriores dos produtos fundidos. Estas estruturas formam-se com um teor de soluto muito
diferente da média da liga. Esta caracteristica tem efeito direto nos tempos de homogeneizacao
(MELO, 2005).

A microssegregacdo pode ser quantificada de diferentes maneiras: medida de fracdo
volumétrica de segunda fase; levantamento de perfis de concentragdo através de bragos
dendriticos; levantamento de perfis de concentracdo em funcdo da fracdo volumétrica
acumulada de amostra e mapeamento bidimensional do campo de concentragdes em uma
estrutura dendritica. A partir destes procedimentos alguns coeficientes sdo calculados para
fornecer um numero indicador da severidade de microssegregacio (MARTORANO e

CAPOCCHLI, 2000).
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2.3 Homogeneizacao

O tratamento térmico de homogeneizacao € uma parte integral da rota de processamento
de muitas ligas de aluminio e tem como objetivo principal aumentar a trabalhabilidade da liga.
Consiste das etapas de aquecimento, manutengdo da liga a temperatura elevada (encharque) e
resfriamento (HATCH, 1993; DONS, 2001; RINDERER, 2011; TOTTEN ¢ MACKENZIE,
2003).

Na etapa de aquecimento do tratamento térmico de homogeneizagdo eutéticos, que
possuem baixa temperatura de fusdo, presentes na microestrutura do fundido podem ser
dissolvidas por difusdo. Se a taxa de aquecimento ¢ muito rapida, o eutético funde ao invés de
se dissolver, o que, posteriormente conduz a defeitos na superficie do material apos a extrusao.
Nesta etapa também pode ocorrer precipitacdo de dispersdides, que terdo nucleacdo e
crescimento mais homogéneo se a taxa de aquecimento for lenta (DONS, 2001; LESNIAK e
WOZNICKI, 2012; RINDERER, 2011; POLMEAR, 2006).

A etapa de manutencao da liga a temperatura elevada (encharque) € a etapa chave para
o desenvolvimento das particulas intermetdlicas. A mudan¢a da forma da particula
intermetalica ¢ favorecida pelo maior tempo e temperatura de homogeneizagao (RINDERER,
2011).

O fato da homogeneizagao depender essencialmente da difusdo de atomos, que por sua
vez ¢ um fendmeno ativado termicamente, sugere que a otimizacdo do processo de
homogeneizag¢do ¢ conseguida com tratamentos feitos a temperaturas mais altas possiveis.
Contudo existe o risco de se atingir a temperatura em que ocorra a fusdo local devido a presenga
de eutético, que possuiu baixo ponto de fusdo, o que pode induzir vazios, rachaduras e bolhas
durante a extrusdo (GOLDENSTEIN et al., 2000). No caso das ligas de aluminio da série 2XXX

a faixa de trabalho ¢ bastante estreita, como mostrado na Figura 2.3.
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Figura 2.3 — Parte do diagrama de fases Al-Cu evidenciando as faixas de temepratura para tratamnentos térmicos
de uma liga com 4,1%Cu.
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< N Faixa de temperatura para
Homogeneiza¢io/Solubilizagio

Temperatura °C

200 mmp Faixa de temperatura para Envelhecimento

Al+ALCu

2 4 %Cu
Fonte: Adaptado de (ASM Handbook, 1991).

Geralmente, quanto maior o tempo de encharque maior a homogeneiza¢do da
microestrutura, porém tempos demasiadamente longos ndo sdo desejaveis pois envolvem
maiores gastos de energia. Até recentemente, a duragdo da homogeneizagao era determinada
pelo método de tentativa e erro ou por regras empiricas muito simples. No entanto, a fabricacao
de ligas de qualidade com menor consumo de energia requer uma determina¢do mais precisa
do tempo de homogeneizagdo (HATCH, 1993; NAYAN et al., 2010). A previsao do tempo de
homogeneizacao tem sido feita através de equacdes disponiveis na literatura por diversos
autores (GUPTA et al., 2005; LIU et al., 2009; DENG et al., 2012; JIANG et al, 2013; LI et al.,
2014; LIU et al., 2014; ZHANG et al., 2014; SHI et al., 2015; QING et al., 2016).

A etapa de resfriamento da homogeneizagao também ¢ de grande importancia, pois nesta
etapa ocorre precipitacao dos elementos de liga que estao em solugdo solida. O objetivo ¢ fazer
as particulas pequenas o suficiente para serem dissolvidas durante o processamento posterior
(extrusdo/lamina¢do) de modo que o endurecimento maximo possa ser alcan¢ado no tratamento
final de envelhecimento. Precipitados muito grandes devem ser evitados, pois sdo mais dificeis
de serem redissolvidos durante a operagdo de extrusdao. O tamanho e a distribuicao desses
precipitados depende da taxa de resfriamento. (STEINACHER, 2011; RINDERER, 2011).

A influéncia da taxa de resfriamento apds homogeneiza¢ao na microestrutura de lingotes
da liga 2017A, destinados a extrusdo, foi analisada por Woznicki et al. (2016). O lingote foi

resfriado com trés taxas distintas apos a homogeneizagdo: na agua, a 160°C/h e a 40°C/h. O
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autor concluiu que a taxa de resfriamento apés homogeneizacao a 160°C/h ¢ suficiente para a
precipitacdo de particulas finas de fase 6, enquanto o resfriamento a 40°C h provoca a
precipitacdo de uma fracdo consideravel de fase 6 na forma de particulas grandes nos limites
dos grdos. As particulas finas de fase 0, precipitadas durante o resfriamento a 160°C/h,
dissolvem-se durante o aquecimento rapido subsequente. Segundo o autor, pode esperar-se que,
no caso da aplicagdo desta taxa de resfriamento em condicdes industriais, a dissolu¢cdo das
particulas também ocorra durante o subsequente reaquecimento e extrusdo dos tarugos.

Além dos parametros de processo como tempo e temperatura, o grau de
homogeneizagdo da liga também depende da sua microestrutura inicial (GUPTA et al., 2005;
NAYAN et al., 2010). Segundo LIU (2014) e QING (2016), um pequeno aumento na espessura
da regido interdendritica leva a significativo aumento no tempo de dissolucao.

Ensaios industriais geralmente mostram que propriedades mecanicas superiores, como
limite de elasticidade e resisténcia a tragdo, sdo alcangadas ap6s o envelhecimento ao usar
tarugos homogeneizados em comparagdo com tarugo bruto de solidificagdo que foram
simplesmente reaquecidos até a temperatura de extrusdo (RINDERER, 2011). O acabamento
superficial do material extrudado, reducdo da pressdo de extrusdo e maior velocidade de
extrusdo sdo outras vantagens da utilizacdo de um material homogeneizado (RINDERER, 2011;

HATCH, 1993; TOTTEN e MACKENZIE, 2003).

2.3.1 Evoluciao da microestrutura na homogeneizacao

A microestrutura da liga na condi¢ao bruta de solidificagdo, antes do tratamento térmico
de homogeneizagdo apresenta particulas intermetéalicas que se formaram no final do processo
de solidificagdo chamadas de particulas primarias ou constituintes. Em ligas comerciais de
aluminio sdao encontrados dois tipos de particulas primarias: um grupo ¢ geralmente insoluvel
durante os tratamentos térmicos seguintes e o outro ¢ geralmente soluvel desde que a quantidade
de elementos de liga seja mantida abaixo dos limites de solubilidade (WANG e STARINK,
2005). As fases insoluveis surgem principalmente a partir de impurezas de Fe e/ou Si, que, nas
ligas comerciais para aplicacdes estruturais, estdo muitas vezes presentes devido ao elevado
custo da redu¢do dos niveis de impurezas (WANG e STARINK, 2005). Estes elementos de
impurezas tém geralmente uma baixa solubilidade em aluminio (no caso do Fe cerca de 0,05%
a 650°C) e precipitam como compostos intermetalicos grosseiros na matriz de Al durante a

solidificacdo (SHABESTARI et al., 2014; ZHAO et al., 2015).
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A microestrutura da liga de aluminio AA2024 bruta de solidificagdo ¢ geralmente
complexa devido a presen¢a de muitos elementos de liga usados para melhorar as propriedades
mecénicas (MROWKA-NOWOTNIK E SIENIAWSKI, 2013). Apesar dessas ligas terem sido
descobertas ha quase um século e a sua microestrutura ja ter sido bastante estudada ainda ha
divergéncias na literatura sobre as fases que a compde (GOLDENSTEIN et al., 2000; WANG
e STARINK, 2005). As principais particulas primarias ou constituintes encontradas na

microestrutura bruta de solidificagdo da liga AA2024 estdo apresentadas na Tabela 2.2.

Tabela2.2 — Principais particulas primarias encontradas na liga AA2024 bruta de solidificagdo.

Particulas .
. Referéncias
primarias
8-Al.Cu (SHEPPARD, 1993; WANG E STARINK, 2005; MROWKA-NOWOTNIK e
SIENIAWSKI, 2013; SHABESTARI et al., 2014)
S-AlL,CuMg (SHEPPARD, 1993; WANG e STARINK, 2005; MROWKA-NOWOTNIK e
SIENTAWSKI, 2013; SHABESTARI et al., 2014)
AlCusFe (WANG e STARINK, 2005)
AlCusFe (MROWKA-NOWOTNIK ¢ SIENIAWSKI, 2013)
AlCuFeMnSi

(MROWKA-NOWOTNIK e SIENIAWSKI, 2013)

Alis(CuFeMn);Si; (SHABESTARI et al., 2014)

Aliz(Fe, Mn)sSi (WANG ¢ STARINK, 2005)

AlzoCu;Mns (SHABESTARI et al., 2014)
AlgMnFeCu (SHEPPARD, 1993)
AlsSieMgsCu; (SHEPPARD, 1993)
A13CU2MggSi7 p
(MROWKA-NOWOTNIK ¢ SIENIAWSKI, 2013)
B-Mg.Si

(WANG e STARINK, 2005; MROWKA-NOWOTNIK e SIENIAWSKI,
2013; SHABESTARI et al., 2014)

As transformagdes estruturais que ocorrem durante o tratamento de homogeneizagao,
para o aluminio e as ligas de aluminio sdo: redistribuicao de soluto por difusdo (eliminagdo da
microssegregacao), formagdo de pequenos dispersdides e mudangas tanto na forma das
particulas intermetalicas primarias, que tornam-se mais arredondadas e discretas, quanto na sua

composicao, que tende a se deslocar para as fases de equilibrio (RINDERER, 2011).
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Sheppard, (1993) observou a transformacao das particulas primarias presentes na
estrutura bruta de solidificagdo Al(CuSiMnFe) e AlsMnFeCu em Al;Cu2Fe e FeMnAls e a
precipitacdo de Mn, da solu¢do solida supersaturada, na fase AloMn3Cu: apds a
homogeneizagdo da liga de aluminio AA2024, tratado a 500°C por 24 horas e resfriada no forno
com uma taxa de 0,054 °C/s.

A mudancga na forma e composi¢do quimica das particulas primarias foram observadas
por Li e Arnberg (2003) em seu trabalho sobre a evolucdo das particulas primarias na liga
AA3003 durante o aquecimento e a homogeneizagdo a 600 °C. Por meio de medidas da fracao
por area e do didmetro das particulas concluiram que durante a homogeneizagdo as particulas
primarias sao engrossadas e esferoidizadas. As principais particulas primdrias encontradas
pelos autores na estrutura bruta de fusdo foram Ale(Mn, Fe) e uma pequena fracdo de particulas
primarias o-Al (Mn, Fe) Si. Eles observaram que durante o tratamento térmico ocorreu
transformagao das particulas de Al¢(Mn, Fe) em particulas de a-Al(Mn, Fe)Si.

Eivani et al. (2009a) também observaram a ocorréncia do arredondamento das particulas
primarias ao estudarem o efeito do tratamento da homogeneizac¢do na evolucdo das particulas
primarias localizadas nos contornos de grdo da liga de aluminio AA7020. Eles observaram que
a evolucdo das fases intermetalicas durante a homogeneizagdo ¢ largamente dependente da
temperatura, que varia de esferoidizagdo com dissolucgdo insignificante a baixas temperaturas
para a dissolu¢do total durante a homogeneizagao a altas temperaturas.

Os dispersodides sao formadas por uma reacao solido-solido durante tratamento térmico
de homogeneizacao. Muitas vezes tém uma composi¢ao semelhante a das particulas primarias,
mas sao muito menores, com tamanhos na faixa de 0,02-0,5 um. O principal papel de tais
dispersodides ¢ controlar o tamanho de grdo e retardar o processo de recristalizagdao

(RINDERER, 2011; WANG e STARINK, 2005).

2.3.2 Cinética da Homogeneizacao

Em estruturas dendriticas, geralmente, a microssegregacao de solutos ocorre em torno
de bragos dendriticos, o que leva o perfil de concentracdo de soluto a apresentar uma variagao
senoidal, conforme mostra a Figura 2.4 (GARCIA, 2007; BISHOP ¢ FLETCHER, 1972;
PORTER e EASTERLING, 1992).
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Figura 2.4 — Variagdo do perfil de concentracdo de soluto na homogeneizacao.
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Fonte: Adaptado de (BISHOP ¢ FLETCHER, 1972).

A concentracdo inicial de soluto (t=0), nessas condi¢des, ¢ dada por (GARCIA, 2007,
PORTER ¢ EASTERLING, 1992):

C2=C+Aysen (%x) 2.1

Onde C ¢ a concentracdo média de soluto e é igual a concentragdo nominal da liga C, e
A, ¢ a amplitude inicial do perfil de concentracao de soluto (GARCIA, 2007).

A medida que o processo de difusdo atua, a amplitude da onda senoidal (concentragdo
maxima de soluto) diminui, enquanto o comprimento de onda (tamanho do espagamento
dendritico) permanece o mesmo (GARCIA, 2007; BISHOP e FLETCHER, 1972). Como
consequéncia pode—se estabelecer duas condigdes de contorno para o decaimento do perfil de

concentracdo (GARCIA, 2007):

i) A composi¢do permanece constante ¢ igual a C, na posigdo x=0 ( Cy—y = Cp);

i1) O pico da onda senoidal permanece no centro da regido interdendritica;
As mudancgas que ocorrem no perfil de concentragdo de soluto em fungdo do tempo

podem ser analisadas pela segunda lei de Fick (GARCIA, 2007, BISHOP e FLETCHER, 1972;
PORTER e EASTERLING, 1992):



29

Utilizando a as condi¢des de contorno e a equacgao (1) tem-se a seguinte solucdo para a

segunda lei de Fick:
C2=Cy+(CY —Cy)sen (%x) exp (— 47;22“) (2.3)
Emx = ’1/ o (regido interdendritica) a concentragdo ¢ maxima, assim:
Cy = Co + (€ — Codexp (- 4’;22“) (2.4)
= exp (- 57) e5)

S¢:

Ae _ (_ 47r2Dt)
i exp = (2.6)
D ¢ o coeficiente de difusdo e ¢ dado por:
_ _ i)
D = Dyexp ( o7 (2.7)

Onde: Dy ¢ uma constante, Q ¢ a energia de ativagdo para difusdo, R ¢ a constante dos
gases e T ¢ a temperatura.

Substituindo a Eq.(7) na Eq. (6), tem-se:

3 (2.8)

47'[2 DO e (_ﬁ

22 1n(;‘;—§) >
)

tempo = —(
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A Equacao (2.8) ¢ bastante utilizada na estimativa de tempos e temperaturas para o

.. o ~  A¢ 1
tratamento térmico de homogeneizagdo. A relagao A—t ¢ comumente chamada de indice de
0

microssegregacgao residual (CAMPOS e DAVIES, 1978; GARCIA, 2007).

Estudos recentes descritos na literatura utilizaram a Equacao 2.8 para estudar a cinética
de homogeneizacao de diferentes ligas: (DENG et al., 2012; LIU et al., 2014; JIANG et al.,
2013; LIU et al., 2009; LI et al., 2014). Para um indice de microssegregagao residual de 1%,

esses autores encontraram boa concordancia entre os dados experimentais e teéricos.
2.4 Endurecimento por precipita¢ao

O fendmeno foi observado pela primeira vez por um pesquisador alemdo Dr. Alfred
Wilm em 1906. Ele notou que uma liga de aluminio-cobre, que tinha sido temperada em agua
a partir de uma temperatura de cerca de 500°C, endureceu naturalmente, a temperatura ambiente
apos alguns dias. A resisténcia aumentada, desta forma, atingindo um maximo valor em apenas
uma semana, foi posteriormente conhecido como o endurecimento por envelhecimento ou
endurecimento por precipitagdo. Cerca de quatro anos depois Wilm transferiu os direitos
exclusivos de sua patente para os Diirener Metal Works, na Alemanha, e a liga produzida foi
nomeada duraluminio (TOTTEN e MACKENZIE, 2003).

O endurecimento por precipitagdo ¢ o método mais eficaz para aumentar a resisténcia
das ligas de aluminio. O tratamento térmico envolve normalmente os seguintes estagios (ASM
Handbook, 1991; TOTTEN e MACKENZIE, 2003; POLMEAR, 2006):

1. Solubiliza¢do a uma temperatura relativamente elevada dentro da regido de fase unica
do diagrama de fases, para dissolver os elementos de liga.

2. Resfriamento rapido (témpera), para se obter uma solucdo sélida supersaturada
(SSSS) destes elementos na matriz de aluminio.

3. Decomposi¢ao controlada da SSSS para formar precipitados nanométricos coerentes
com a matriz.

A solubilizacdo consiste no aquecimento da liga a uma temperatura elevada, em geral
proximo do ponto de fusdo da mesma e manutengdo a esta temperatura durante certo periodo
de tempo. Como os coeficientes de difusdo dos elementos de liga no aluminio aumentam com
a temperatura, em altas temperaturas a difusdo destes elementos ¢ facilitada proporcionando a
dissolu¢do das fases secundarias, inicialmente presentes na liga, (COBEN, 1994; POLMEAR,
2006).
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Por causa das temperaturas de tratamento térmico de solubilizagdo estarem tao proximas
da temperatura de fusdo eutética, o controle da temperatura € parametro critico na solubilizagao.
Isto ¢ especialmente verdadeiro para as ligas da série 2xxx. Neste grupo de ligas, a temperatura
inicial de fusdo eutética fica a apenas alguns graus acima da temperatura maxima recomendada,
como mostrado na Figura 2.3. A temperatura eutética pode ser reduzida, devido a concentragao
de soluto localizada, causando fusdo localizada. Esse fendmeno é comumente chamado de fusao
incipiente. Quando isso ocorre, h4d uma diminui¢do significativa nas propriedades causando
fusdo localizada. Esse fendmeno ¢ comumente chamado de fusdo incipiente. Quando isso
ocorre, ha uma diminuigao significativa nas propriedades. (TOTTEN e MACKENZIE, 2003).

Uma temperatura de tratamento baixa, ndo permite que soluto suficiente entre em
solugdo solida. Isso significa que menos soluto estara disponivel durante o endurecimento por
precipitacdo subsequente (TOTTEN e MACKENZIE, 2003).

O tempo do tratamento térmico de solubilizagdo necessario para efetuar um grau
satisfatorio de solubilizagdo e para obter uma boa homogeneidade da solucao solida ¢ uma
funcdo da microestrutura antes do tratamento térmico. Este requisito de tempo pode variar de
menos de um minuto para chapas finas até 20 horas para fundidos em molde de areia ou molde
de gesso (ASM Handbook, 1991).

Em seguida ao tratamento de solubilizagdo a liga ¢ resfriada rapidamente (desde a
temperatura de solubilizagdo até a temperatura ambiente) para reter tanto elementos de liga em
solucdo quanto possivel e assim produzir uma solugdo solida supersaturada (COBEN, 1994). O
resfriamento rapido € uma etapa critica do tratamento porque ¢ fundamental para manter em
baixas temperatura a solugdo solida supersaturada obtida em alta temperatura. Além disso, o
resfriamento rapido permite manter a temperatura ambiente a mesma a concentragdo de lacunas
existente em alta temperatura, e estas lacunas sdo muito importantes para acelerar o processo
de difusdo dos atomos de soluto que ocorre no envelhecimento (ASM Handbook, 1991;
POLMEAR, 2006).

Geralmente, as melhores propriedades, como resisténcia e tenacidade sdo alcangadas
com maiores taxas de resfriamento. Se o processo de resfriamento for demasiado lento, os
elementos de liga irdo difundir através da solugdo solida e concentrar-se nos limites de grao,
em vazios, particulas nao dissolvidas ou outros locais de "defeito". (KAVALCO e CANALE,
2009). Porém taxas de resfriamento muito altas podem provocar distor¢cdes no material e gerar
tensdes residuais. O grau de distor¢do que ocorre durante a témpera e a magnitude da tensdo

residual que se desenvolve nos produtos tende a aumentar com a taxa de resfriamento. Além
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disso, maxima a taxa de resfriamento alcancavel diminui a medida que a espessura do produto
aumenta (LI, 1993).

Quando a liga esta solubilizada, existe um periodo de tempo em que essa situacdo se
mantém, antes que os elementos de liga comecem a precipitar. Em geral esse periodo de
incubacdo dura de algumas horas a alguns dias (dependendo da quantidade e do tipo de
elemento de liga dissolvido). No caso das ligas da série 2xxx, esse tempo ¢ de apenas alguns
minutos, por isso essas ligas sdo mantidas em baixa temperatura (-20 a -15°C) entre os
tratamentos de solubilizag¢ao e envelhecimento (TOTTEN e MACKENZIE, 2003).

A total solubilizagdo da liga ¢ fundamental para garantir que o envelhecimento realizado
posteriormente, seja completamente controlado, de maneira que o tamanho, a forma dos
precipitados e a sua distribui¢do na matriz de aluminio seja a mais adequada para obter a
resisténcia maxima da liga (POLMEAR, 2006).

Ap6s a solubilizagdo e o resfriamento rapido inicia-se a ultima etapa do processo de
endurecimento por precipitagao, chamada envelhecimento ou precipitacao. O envelhecimento
podera ocorrer de forma natural ou artificial, considerando-se natural a precipitagdo espontanea
a temperatura ambiente e artificial realizada sob aquecimento (ASM Handbook, 1991).

O tratamento térmico de envelhecimento consiste na precipitacdo de outra fase, na forma
de particulas extremamente pequenas e uniformemente distribuidas. Modernas técnicas
experimentais mostraram que os processos de envelhecimento na maioria das ligas de aluminio
sdo complexos e podem envolver varias etapas. No inicio do tratamento de envelhecimento, a
reorganizagdo dos atomos de soluto na matriz leva a formacao das zonas de Guinier-Preston
(GP). Essas zonas favorecem a formagao de regides com tensdes coerentes que dificultam a
movimentagdo das discordancias e, portanto, conferem a liga o efeito de endurecimento. No
decorrer do tratamento, as zonas GP sdo substituidas por precipitados semi-coerentes com a
matriz. Esses precipitados favorecem o efeito de endurecimento da liga devido a distor¢ao que
causam na rede. O prolongamento do tempo de tratamento provoca o crescimento desses
precipitados até a condi¢@o de estabilidade e incoeréncia com a matriz (HATCH, 1983).

A eficiéncia dos precipitados em barrar o movimento das discordincias e aumentar a
resisténcia mecanica da liga depende do seu tamanho e sua coeréncia com a matriz. Precipitados
pequenos e coerentes com a matriz sao cortados (cisalhados) pelas discordancias. Precipitados
grandes e incoerentes sdo contornados pelas discordancias, esse fendmeno ¢ conhecido como
Mecanismo de Orowan (TOTTEN e MACKENZIE, 2003). Uma representacao esquematica do
cisalhamento dos precipitados ¢ do Mecanismo de Orowan pode ser vistos nas Figuras 2.5 ¢ 2.6

respectivamente.
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Figura 2.5 — Cisalhamento de uma particula causada pela passagem de uma discordancia.

antes depois

- £
G

Fonte: Adaptado de (ASHBY, 1998).

Figura 2.6 - Precipitados sendo contornados pela passagem de uma discordancia (Mecanismo de Orowan).
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Fonte: Adaptado de (Padilha, 1997).

Do inicio do tratamento até o pico de dureza, o mecanismo predominante ¢ o de “corte
de precipitados”. Como o numero de precipitados por unidade de volume aumenta e eles estao
muito proximos, a tensdo para as discordancias curvarem os precipitados € maior do que para
corta-los. Com o aumento da fra¢do de precipitados ocorrerd um endurecimento progressivo,
até que a maior parte dos elementos de liga esteja combinada na forma de precipitados
(TOTTEN e MACKENZIE, 2003). Do pico de dureza em diante ocorre a formagdo de
precipitados ndo-coerentes em funcdo da dissolucdo dos coerentes. Nesse ponto passa a
predominar o mecanismo de Orowan. Esse mecanismo passa a ser predominante, € como nesse
estagio do tratamento a distancia entre precipitados aumenta, progressivamente, ocorre o
amolecimento do material (superenvelhecimento). A Figura 2.7 apresenta a variagdo da tensao
em fung¢do do tamanho dos precipitados. Dentre os mecanismos de endurecimento
mencionados, o mais efetivo € o endurecimento por precipitacao coerente, onde os precipitados

sdo cortados pelas discordancias (HATCH, 1983; COBEN, 1994; POLMEAR, 2006).
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Figura 2.7 — Tenséo em fungdo do tamanho do precipitado.
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Fonte: Adaptado de (Tsai, 2007).

2.5 Condutividade e resistividade elétrica em metais

Os metais sdo classificados como materiais condutores e apresentam elevada
condutividade elétrica, devido a facilidade com que elétrons se movimentam através da rede
cristalina (SMALLMAN ¢ BISHOP, 1999; PADILHA ¢ SICILIANO, 2005). A condutividade
elétrica de um metal (0) pode ser expressa como um produto do niimero de transportadores de
cargas por unidade de volume (n), da carga de um elétron (e) e da mobilidade dos elétrons (u).

A equacao resultante ¢ dada por (KITTEL, 2005):

g=n*xex*xU (2.9)

Apesar de os metais serem excelentes condutores de eletricidade, eles ndo oferecem
liberdade total a passagem dos elétrons pelo seu interior, pois sua microestrutura possui
caracteristicas que podem ou ndo favorecer a movimentagao dos elétrons livres. Essa resisténcia
a movimentacdo dos elétrons resulta do espalhamento dos elétrons por imperfeigdes da rede
cristalina, incluindo atomos de impureza, vacancias, atomos intersticiais, discordancias, e

mesmo as vibragdes térmicas dos proprios atomos. Cada ocorréncia de espalhamento faz com
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que o elétron perca energia cinética e mude a sua direcdo de movimento. A resistividade elétrica
¢ definida como o inverso da condutividade e ¢ resultado do espalhamento dos elétrons causado
pelas imperfeicdes da rede cristalina (SMALLMAN e BISHOP, 1999; PADILHA e
SICILIANO, 2005; HUMEL, 2004).

De acordo com a regra de Matthiessen, a resistividade total de um metal (0) é a soma

dessas contribui¢cdes (GRIMVALL, 1999; HUMMEL, 2004):

P = Pth T Pimp t Pder (2.10)

Onde: py, € aresistividade devido as vibragdes térmicas da rede, pip,), € a resistividade
devido aos atomos de impureza (dtomos de soluto em solugdo solida) € pger € a resitividade
referente aos defeitos cristalinos (contornos de grao, discordancias, lacunas etc.)

As mudangas microestruturais que ocorrem no material durante os tratamentos térmicos
provocam mudancgas nas propriedades elétricas do mesmo. Neste sentido muitos estudos tém
utilizado medidas de condutividade e de resistividade elétrica no monitoramento de tratamentos
térmicos (como envelhecimento e homogeneizagdo) de ligas de aluminio (SHIH et al., 1996;
LI e ARNBERG, 2003; NIE et al., 2007; BIROL, 2009; ENGLER et al., 2013; DEHMAS et
al., 2013; BIROL, 2013; PENG et al., 2015; ZHAO et al., 2015; PRABHU, 2016).

Entre as técnicas utilizadas para medidas de condutividade elétrica, o ensaio por
correntes parasitas ou correntes de Foucault, tem sido amplamente utilizado em industrias
aeronduticas, petroquimica e outras por ser um ensaio nao-destrutivo, barato e de facil execugao
(pode dar resultados imediatos, equipamentos portateis, preparacdo minima da peca a ser
analisada). Esta técnica ¢ utilizada para deteccao de fissuras (trincas) superficiais, danos sub-
superficiais e para monitoramento de tratamento térmico de ligas metélicas (RAO, 2011;
GRIMBERG, 2011).

A medida de condutividade elétrica por correntes parasitas funciona com base nos
principios da inducao eletromagnética. Nesta técnica, uma bobina (também chamada sonda ou
sensor) ¢ excitada com uma corrente alternada. Seguindo a lei de Ampeére, esta corrente gera o
campo magnético preliminar na vizinhanca da bobina. Quando um material eletricamente
condutor ¢ trazido perto desta bobina, correntes parasitas sao induzidas no material. Estas
correntes parasitas geram um campo magnético secundario, mas na dire¢ao oposta ao campo
magnético primario seguindo. A interacdo entre os campos magnéticos muda a impedancia da

bobina. A presenca de trincas, vazios, inclusdes, dtomos de impureza e tensdes localizadas
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alteram a condutividade elétrica causando distor¢ao das correntes parasitas e assim alteram a
impedancia da bobina (CATTANI e VANNUCCI 2014; RAO, 2011). Uma representacao da

geracdo de correntes parasitas em um material condutor esta apresentado na Figura 2.8.

Figura 2.8 - Formagao das correntes parasitas: (a) campo magnético gerado na sonda; (b) correntes parasitas sdo
formadas no material; (c) campo magnético secundario gerados pelas correntes parasitas.

Campo magnético
primario gerado
pela bobina

Bobina +—

Campo
magnético
secundario

gerado pelas
correntes
parasitas

Fonte: Adaptado de (Cattani e Vannucci, 2014).

Na inspec¢ao por correntes de Foucault, frequentemente faz-se uso da medig¢do com base
no Padrao Internacional de Cobre Recozido (International Annealed Copper Standard — IACS).
Neste sistema, a condutividade do cobre puro recozido ¢ classificado em 100%, e as
condutividades de outros metais e ligas metéalicas sdo expressos como uma percentagem deste
padrdo. Assim, a condutividade do aluminio ndo ligado, por exemplo, é 61% IACS, ou 61% do
cobre puro (ASM Handbook, 1989).

A medida de condutividade elétrica por correntes parasitas tem sido utilizada, ja ha
algum tempo, para acompanhar os tratamentos térmicos de envelhecimento em ligas de
aluminio (ROSEN et al., 1982; SALAZAR-GUAPURICHE, 2006; ABBASIAN et al., 2015;
PRABHU, 2016)

A influéncia da cinética de precipitacdo durante o envelhecimento da liga de aluminio
AA2024 na condutividade elétrica, medida por correntes de Foucault, e na dureza foi
investigada por Rosen et al. (1989). Eles utilizaram temperaturas de envelhecimento entre a
temperatura ambiente ¢ 190°C e realizaram-se medi¢cdes em amostras nao deformadas e
deformadas plasticamente (3% de deformagdo permanente). Os seus resultados mostraram que

uma determinada propriedade mecanica, tal como dureza, pode ser associada com uma ampla
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variedade de valores de condutividade na condigdo de envelhecimento final. Segundo os autores
estas diferentes condutividades sdo um reflexo das diferencas na microestrutura do material.
Eles concluiram que um tnico teste, tal como dureza ou condutividade elétrica, ndo determina
por si s6 o estado do material.

Salazar-Guapuriche et al., (2006) investigaram a resisténcia a tracdo, a dureza e
condutividade elétrica da liga de aluminio AA7010 em diferentes fases do tratamento térmico
de envelhecimento com o objetivo de correlacionar a resisténcia com a dureza e com a
condutividade elétrica de modo que a resisténcia da liga pudesse ser determinada de forma nao
destrutiva. A Figura 2.9 mostra o perfil de envelhecimento da liga de aluminio AA7010, obtida
pelos autores, onde a dureza e a condutividade elétrica variam progressivamente com o
envelhecimento natural, com o envelhecimento artificial e com o superenvelhecimento. Embora
a relacdo nas condigdes de envelhecimento natural e superenvelhecimento mostrem um
comportamento quase linear, a relagdo geral entre a dureza e a condutividade elétrica ndo ¢
linear. Logo, os autores concluiram que nao ¢ possivel que qualquer uma destas varidveis seja

prevista a partir de outra sem alguma informagao adicional.

Figura 2.9 - Perfil de dureza e condutividade elétrica da liga de aluminio AA7010 em diferentes fases do
tratamento térmico de envelhecimento
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Fonte: Adaptado de (Salazar-Guapuriche et al., 2006).

Oppenheim et al. (2007) estudaram a influéncia da variagdo dos parametros de
processamento térmico sobre as propriedades fisicas e mecanicas das ligas de aluminio AA6061
e AA7249. Eles variaram as temperaturas de solubilizagdo, meios de témpera e condigdes de
envelhecimento e avaliaram a influéncia da variacao destes pardmetros na resisténcia a tragao,

na resistividade elétrica e na dureza da liga. Com os resultados obtidos os autores nao
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encontraram uma correlagdo significativa entre a tensao de escoamento, a tensao maxima e a
condutividade elétrica para as duas ligas estudadas.

A caracterizacdo das propriedades das ligas de aluminio da série 2xxx (AA2014,
AA2024 e AA2219) pelos ensaios ndo destrutivos corrente de Foucault e técnicas ultrassonicas,
foi realizada por Tariq et al. (2012). Eles propuseram estabelecer uma correlagdo entre a dureza
e as microestruturas das ligas com a condutividade elétrica e parametros acusticos, com o intuito
de forma ndo destrutiva, a dureza (ou resisténcia). As trés ligas foram solubilizadas e
envelhecidas a temperaturas especificas nos tempos de 1 a 16 h. Nas condi¢des estudas os
autores encontraram uma boa relacdo (usando ajuste polinomial) entre a dureza e a
condutividade elétrica para as ligas AA2014 ¢ AA2024.

Abbasian et al. (2015) investigaram a aplicabilidade do método nao-destrutivo de
corrente de Foucault para avaliar o processo de envelhecimento da liga de aluminio AA7075.
A liga foi solubilizada a 480°C por 1 hora, resfriada em agua e envelhecida a 200, 170, 140,
110 e 80°C durante 8 h. As medidas de condutividade, por corrente de Foucault, foram
realizadas na liga envelhecida. Os autores demonstraram que o método de correntes de Foucault
¢ efetivamente capaz de separar amostras com diferentes graus de envelhecimento devido a
mudanga de condutividade elétrica durante o processo de envelhecimento.

Prabhu (2016) em seu estudo a respeito dos efeitos do tempo de envelhecimento sobre
as propriedades mecanicas de barras cilindricas da liga de aluminio AA2219 com diferentes
diametros (25, 50, 75 e 120 mm), também investigou a correlagdo entre a condutividade elétrica
das barras cilindricas com as propriedades mecanicas. Com os resultados obtidos o autor
concluiu que existe uma relacdo quase linear entre os valores de resisténcia/dureza e
condutividade elétrica para os seguintes pardmetros de tratamento térmico: temperatura de
solubilizagdo de 535°C, temperatura de envelhecimento de 191°C e tempo de envelhecimento
de 23 horas.

Essa técnica também tem sido utilizada para monitorar os tratamentos térmicos de
homogeneizag¢do em ligas de aluminio.

Eivani et al. (2009b) avaliaram os efeitos da composi¢do quimica e do tratamento
térmico de homogeneizagdo sobre a evolugdo da resistividade elétrica da liga de aluminio
AA7020. Os autores propuseram utilizar a medida de resistividade elétrica como meio indireto
de otimizacao do tratamento de homogeneizacdo. Para tanto, estabeleceram a correlagdo entre
resistividade elétrica, formagao de dispersoides e dissolucao de particulas. A homogeneizacao
a 550°C por 24 horas foi o tratamento 6timo proposto pelos autores para a liga AA7020,

baseado na observacdo da resistividade elétrica. Para estes parametros de tratamento eles
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observaram o menor valor de condutividade elétrica o que resulta na maior fragao volumétrica
de dispersoides. Os autores também observaram que a resistividade elétrica da liga diminuiu a
medida que o tempo de homogeneizagao aumentou, por causa da diminui¢do de Zr e Cr na
estrutura devido a formacao de pequenos dispersdides contendo Zr e Cr a baixas temperaturas.

Gaosong et al. (2014) estudaram o efeito do tratamento térmico de homogeneizagdo na
microestrutura e condutividade elétrica da liga de aluminio AA7075 preparada por fundigao
eletromagnética de baixa frequéncia (LFEC) e por fundi¢do direta convencional (DC). A liga
foi submetida a homogeneizagdo em uma unica etapa a 465°C para diferentes tempos de
encharque e homogeneiza¢ao em trés etapas. Os seus resultados mostraram que a amostra na
condicdo bruta de solidificacdo apresenta a condutividade elétrica mais baixa e que a
condutividade das amostras aumenta com o prolongamento do tempo de homogeneizagao,
como observado também por Eivani et al. (2009b). Segundo o autor, durante a homogeneizagao,
o eutético de ndo equilibrio ¢ dissolvido, e durante o resfriamento essa fase ¢ precipitada na
matriz, o que reduz a distor¢ao da rede e melhora a condutividade das ligas.

Como exposto, medidas de condutividade elétrica por meio de correntes parasitas t€m
sido utilizada para avaliar tratamentos térmicos de envelhecimento e, em geral, utilizada em
conjunto com técnicas destrutivas, como ensaio de dureza e/ou tragdo. No entanto, ainda nao
existe um consenso, existem autores que afirmam que ndo ha uma relacdo linear entre a
condutividade elétrica e as propriedades mecanicas. J& outros encontraram uma boa relagao
entre a condutividade elétrica e as propriedades mecanicas, para situagdes especificas.

Além disso a informagdo disponivel sobre os efeitos do tratamento de homogeneizagao
na resistividade/condutividade elétrica € escassa na literatura, especialmente no caso de ligas
de aluminio da série 2XXX (muitos elementos de liga) a maioria € para baixa concentragao de

elementos de liga.

2.6 Planejamento de experimentos

Experimentos sdo realizados por pesquisadores em praticamente todos os campos de
pesquisa, geralmente para descobrir algo sobre um determinado processo ou sistema. Um
experimento pode ser definido como um teste ou uma série de testes em que mudancas
intencionais sdo feitas nas varidveis de entrada de um processo ou sistema, para que se possa
observar e identificar como essas alteragdes influenciam as respostas desse processo

(MONTEGOMERY, 2001).
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O Projeto e Analise de Experimentos (Design of Experiments — DOE) pode ser definido
como um processo de planejamento dos experimentos para que os dados apropriados possam
ser coletados e depois analisados por métodos estatisticos, resultando em conclusdes validas e
objetivas. Desta forma, qualquer problema experimental tem dois aspectos: o projeto dos
experimentos e a analise estatistica dos dados (MONTGOMERY, 2001).

Técnicas de planejamento de experimentos vém sendo utilizadas como uma ferramenta
para verificar o funcionamento de sistemas ou processos produtivos, permitindo a melhorias
destes, como a reducdo na variabilidade e conformidade proximas do resultado desejado, além
de diminuicdo no tempo de processo e, consequentemente, nos custos operacionais
(MONTGOMERY, 2001).

A Tabela 2.3, apresentada por Nilo Junior (2003), reune, resumidamente, as

caracteristicas das principais técnicas utilizadas no projeto e analise de experimentos.

Tabela 2.3 - Caracteristicas das principais técnicas utilizadas no DOE.

TECNICA APLICACOES

Em processos onde ja se tem um prévio dominio e onde a

Fatorial Completo 2* LIt . N
! P realizag@o das corridas ndo demanda alto tempo ou custo.

Em processos onde se deseja um pré-conhecimento e onde a
Fatorial Fracionado 2D literatura ¢ limitada ou para corridas que demandam maior tempo
ou custo.

Em processos onde ha pouco ou quase nenhum conhecimento
Taguchi prévio de comportamento, para processos com alta dispersdo ou
que as corridas demandem alto custo ou tempo.

Otimizagdo de processos, principalmente bem conhecidos e com

MSR baixa dispersao.

Fonte: Adaptado de Nilo Junior (2003).

Entre as técnicas citadas anteriormente, a metodologia da superficie de resposta foi a
técnica utilizada neste trabalho, ja que se procura otimiza¢ao de um processo com os niveis de
variacdo dos parametros de entrada previamente conhecidos. Sendo assim, esta técnica sera

discutida com maiores detalhes no item seguinte.

2.6.1 Metodologia de superficie de resposta

A metodologia de superficies de resposta (MSR) ¢ uma técnica de otimizag@o baseada

no emprego de planejamentos fatoriais, introduzida por G.E.P. Box na década de 1950, e que
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desde entdo tém sido usada com grande sucesso na modelagem de diversos processos industriais
(NETO et al., 1995).

O arranjo experimental mais utilizado para a coleta de dados na Metodologia de
Superficies de Resposta ¢ o arranjo composto central (Central Composite Design — CCD).
Outro arranjo que também pode ser utilizado é o arranjo de Box-Behnken, porém pouco
aplicado em comparacao ao emprego do CCD (GOMES, 2010).

O arranjo central composto (CCD) ¢ uma matriz formada por trés grupos distintos de
elementos experimentais: um fatorial completo ou fracionado, um conjunto de pontos centrais
e, adicionalmente, um grupo de niveis extras denominados Pontos Axiais. O numero de pontos
axiais em um CCD ¢ igual ao dobro do nimero de fatores e representam seus valores extremos.
Em funcdo da localizag¢do dos pontos axiais, o0 CCD pode ser circunscrito, inscrito ou de face
centrada. (PAIVA, 2006)

O arranjo circunscrito (CCC) é o CCD original. Nele, os pontos axiais estdo a uma
distancia o dos pontos centrais, baseado nas propriedades desejadas do projeto. Este arranjo
requer cinco niveis para cada fator. O arranjo inscrito (CCI) ¢ adequado para situagdes nas quais
os limites especificados ndo podem ser extrapolados (por medida de seguranga ou por
incapacidade fisica de realizacdo). Neste caso, o CCI utiliza os niveis dos fatores como pontos
axiais e cria um fatorial completo ou fracionado dentro desses limites. Um CCI requer cinco
niveis. O arranjo de face centrada (CCF) caracteriza-se por dispor os pontos axiais sobre o
centro de cada face do espago fatorial, ou seja, a = +1 ou —1. Requer trés niveis para cada fator
(PAIVA, 2006).

Na maioria dos problemas, observa-se que a relagdo entre a resposta € as variaveis
independentes sdao desconhecidas. Assim, o primeiro passo na MSR ¢ encontrar uma
aproximagao conveniente para representar a resposta de interesse em fungdo das variaveis do
processo. Geralmente, fungdes polinomiais sdo empregadas para descrever tais relagdes. Se a
resposta for bem modelada por uma funcao linear, a relagdo de aproximagdo pode ser
representada por um modelo de primeira ordem conforme a Equagao 2.11 (MONTEGOMERY,
2001):

Yy = Bo + P1x1 + Pox; + -+ Prxp + € (2.11)

Onde: y — Resposta de interesse, xi — Variaveis independentes, i — Coeficientes a serem

estimados, £ — Numero de variaveis independentes, ¢ — Erro experimental.
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Se o sistema apresentar curvatura, entdo um polindmio de maior grau deve ser usado,

como o modelo de segunda ordem descrito pela Equagao (2.12) (MONTEGOMERY, 2001):

Y = Bo + Xicq Bixi + Xy Buxl + Yi<j L Bijxixj +€ (2.12)

Quase todos os problemas de superficie de resposta utilizam um ou ambos os modelos
acima. Além disso, ¢ improvavel que o modelo polinomial se comporte como uma aproximagao
adequada para todo o espaco experimental coberto pelas varidveis independentes. Entretanto,

para uma regido especifica, tais modelos tem se mostrado eficientes (GOMES, 2010).
2.7 Fator de Quench

As ligas de aluminio endureciveis por precipitacdo perdem progressivamente a sua
capacidade de alcancar a maxima resisténcia possivel apos o envelhecimento quando a taxa de
témpera ¢ lenta. Esta sensibilidade a témpera ¢ atribuida principalmente a perda de soluto por
nucleacao heterogénea e crescimento de precipitados, geralmente das fases de equilibrio,
durante o resfriamento. Do ponto de vista metalurgico, ¢ desejavel resfriar as pegas a partir da
temperatura de encharque até a temperatura ambiente a maior taxa de resfriamento possivel.
No entanto, na pratica, altas taxas de resfriamento geralmente ndo sdo utilizadas devido a
tendéncia para produtos com pequena espessura em distorcer e para pecas mais espessas
desenvolverem niveis elevados de tensao residual. Portanto, o resfriamento durante a témpera
deve ser realizado de maneira que haja um equilibrio entre as propriedades desejadas e as
distorgdes e tensao residual geradas no material. Para isso foi desenvolvida a “analise do fator
de tempera” (Quench Factor Analysis — QFA) que descreve a relacdo entre a taxa de
resfriamento e as propriedades mecanicas das ligas de aluminio endureciveis por
envelhecimento (STALEY e TIRYAKIOGLU, 2001; SCHLOTH, 2015; TIRYAKIOGLU e
SHUEY, 2010).

O fator de quench (Q) ¢ tipicamente calculado a partir da curva de resfriamento e da
curva Tempo-Temperatura-Propriedade (TTP) de uma liga.

Experimentalmente, as curvas de resfriamento sdo geradas pela aquisicdo de dados de
tempo-temperatura durante intervalos de tempos (At) que sdo determinados pela taxa de
aquisicdo de dados. A temperatura média entre cada intervalo de tempo ¢ entdo calculada. O

valor de Cr ¢ entdo calculado para cada temperatura média. O intervalo de tempo (At) ¢ dividido
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pelo valor de Cr a essa temperatura para proporcionar um fator de quench incremental - ¢

(OTERO et al., 2014; TOTTEN et al., 1997):

_ At

= (2.13)

Os valores incrementais do fator de quench, g, sdo somados em toda a faixa de
temperatura critica, produzindo o fator de quench cumulativo Q, de acordo com a Equagao 2.14

(STALEY e TIRYAKIOGLU, 2001; DOLAN e ROBINSON,2004):
At
Q=X (2.14)
T

A fun¢do Cr descreve a curva TTP através da Equacao (2.15) (EVANCHO e STALEY,
1974 apud CANALE ¢ KAVALCO, 2009):

k3 *k42
R+T (k4—T)?

] * exXp [ s ] (2.15)

Cr = —kyxk, * exp[ o
Onde:

Cr € o tempo critico necessario para formar uma quantidade constante de uma nova fase ou
reduzir a resisténcia por uma quantidade especifica,

ki - logaritmo natural da fragdo ndo precipitada, ou a taxa da propriedade correspondente a
curva C em particular,

k2 - constante relativa ao nimero de sitios de nucleagao;

ks - constante relativa a energia necessaria para formar um nucleo;

ks - constante relativa a temperatura solvus;

ks - constante relativa a energia de ativacao da difusdo;

R -8,3143 J K-1 mol-1;

T - temperatura (K).

As constantes ki, k2, k3, k4 e ks definem a forma da curva TTP. Os valores de k2-ks
geralmente ndo sdo conhecidos. Na prética, esses valores sdo calculado a partir das curvas TTP,

geradas experimentalmente, por analises de regressdo ndo linear. As propriedades mecanicas
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da liga podem entdo ser previstas a partir do fator de quench utilizando a Equagdo (2.16)

(KAVALCO e CANALE, 2009):

Pp = Ppaxexp(k,Q) (2.16)

Onde Pp ¢ a propriedade prevista; Pmax a propriedade méxima apds um resfriamento
rapido.

Valores baixos de Q estdo associados a altas taxas de témpera, ou seja, pouca
precipitagcdo durante o resfriamento ¢ melhores propriedades mecanicas apds o envelhecimento.
Inversamente, fatores de quench elevados correspondem a taxas mais baixas de témpera, e
propriedades mecanicas mais baixas apds o envelhecimento (FLYNN e ROBINSON, 2004;
DOLAN e ROBINSON, 2004; TOTTEN et al., 1997).

Hé mais de 55 anos que Fink e Willey introduziram as primeiras curvas de TTP para
ligas de aluminio e mais de 35 anos que Staley e Evancho desenvolveram a analise do fator de
quench (QFA). Essas ferramentas tem sido aplicadas com sucesso para prever propriedades de
ligas de aluminio termicamente trativeis (STALEY e TIRYAKIOGLU, 2001).

As curvas TTP geralmente sdo construidas para propriedades (dureza, tensao,
resistividade) que tem uma relagdo direta com a taxa de resfriamento ap6s a homogeneizacao,
ou seja, o aumento da taxa de resfriamento produza melhores propriedades (FLYNN e
ROBINSON, 2004; LIU et al., 2008; LI et al, 2013; ZHANG et al., 2016; WANG et al., 2017).
No entanto as curvas TTP para medidas como a condutividade elétrica, que tem uma relacao
inversa com as taxas de resfriamento apos a homogeneizacdo necessitam ser melhores

estabelecidas.



45

3 MATERIAIS E METODOS

3.1 Materiais

Neste trabalho foram utilizados dois materiais: a liga endurecivel por precipitagao
AA2024 e o aluminio comercialmente puro (AI-CP). A liga de aluminio AA2024 foi utilizada
como material de partida por se tratar de uma liga muito importante tanto na industria
aeronautica como automobilistica (DURSUN e SOUTIS, 2014). E por isto mesmo ser muito
estudada, com uma vasta quantidade de dados na literatura (TIRYAKIOGLU e SHUEY, 2010;
WANG et al., 2011; KUMARAN, 2011; MOY et al., 2012; ZHAO et al, 2013; MROWKA-
NOWOTNIK e SIENIAWSKI, 2013; SHABESTARI et al., 2014, GHONCHEH e
SHABESTARI; 2015). O AI-CP foi utilizado como referéncia em algumas etapas procedimento

experimental.
3.1.1 Liga de aluminio AA2024 T351

O material de partida utilizado neste trabalho foi a liga comercial de aluminio 2024 T351
adquirida da empresa ALCOA na condigdo conforme recebida: laminada e envelhecida

naturalmente cuja composi¢do quimica fornecida pela empresa ¢ dada na Tabela 3.1.

Tabela 3.1 - Composi¢do quimica fornecida pela empresa da liga comercial Al 2024 T351 utilizada (% peso).

Cu Mg Mn Si Fe Zn Ti

4,10 1,30 0,46 0,08 0,16 0,22 0,03

3.1.2 Aluminio comercialmente puro

O AI-CP utilizado neste trabalho, como referéncia, foi adquirido da empresa INBRA
METALIS na condicao bruta de solidificacdo cuja composi¢ao quimica fornecida pela empresa

esta apresentada na Tabela 3.2.
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Tabela 3.2 - Composi¢do quimica fornecida pela empresa do Al-CP utilizado (% peso).

Al Cu Mg Mn Si Fe Zn Ti
99,633 0,013 <0,005 <0,010 0,101 0,174 0,018 0,0194
3.2 Métodos

Neste trabalho a liga de aluminio AA2024 foi estudada em diferentes etapas do
processamento, para facilitar a exposicdo dos resultados o procedimento experimental foi
dividido em dois grupos de experimentos:

- No primeiro grupo de experimentos foi realizado um planejamento de experimentos
(DOE) para otimizagao do tratamento térmico de homogeneizacgao apo6s a solidificagao, visando
definir a combinagdo tempo e temperatura de encharque mais eficiente. Nesta etapa também foi
realizado um estudo da cinética de homogeneizagao.

- No segundo grupo de experimentos foi realizado um estudo da influéncia da taxa de
resfriamento apos o tratamento térmico de homogeneizagdo nas propriedades mecanicas e
elétricas da liga de aluminio AA2024.

O procedimento experimental dos dois grupos de experimentos e as técnicas de

caracterizagao utilizadas no desenvolvimento do trabalho serdo detalhados a seguir.

3.2.1 Técnicas de caracterizacao

No presente trabalho foram utilizadas técnicas de caracterizacdo microestrutural,

mecanica e elétrica. Essas técnicas serdo apresentadas a seguir.

3.2.1.1 Microscopia otica e microscopia eletronica de varredura

A caracteriza¢ao microestrutural das amostras foi realizada com auxilio das técnicas de
microscopia optica (MO) e microscopia eletronica de varredura (MEV) com microanélise
quimica por dispersdo de energia (EDS).

A preparagdo metalografica das amostras para a caracterizagao microestrutural incluiu
as etapas de lixamento com lixas de #220, #400, #600, #800 e #1000 e polimento com alumina

0,05 micra seguido de polimento com silica coloidal (OPU).
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Apos preparagao metalografica, sem ataque, as amostras foram observadas no MEV. As
imagens das microestruturas foram feitas no modo de elétrons retroespalhados. A partir das
imagens obtidas no MEV foram feitas as medidas de fragdo volumétrica das fases e analise das
mudanc¢as morfologicas das fases durante o tratamento de homogeneizacdo. A técnica de
espectroscopia por dispersdo de energia EDS, acoplada ao MEV, foi utilizada para a
determinagdo qualitativa das composi¢cdes quimicas das fases presentes na amostra. Foi
utilizado um microscépio eletronico de varredura da marca Carl Zeiss, modelo EVO MAIS,
com espectrometro de energia dispersiva (EDS) acoplado, da marca Bruker, modelo XFlash,
instalado no Laboratdrio de Caracterizagao Estrutural (LCE) da UNIFEI.

Para andlise por microscopia 6tica apds preparagao metalografica as amostras foram
atacadas com reagente Keller (4cido nitrico, 4cido cloridrico, acido fluoridrico e agua), por
aproximadamente 2 segundos. A partir das imagens obtidas por MO foram calculados o
tamanho de grao e os tamanhos dos espagamentos dendriticos primdrios ¢ secundarios. Foi
utilizado um microscopio otico da marca Zeiss, modelo Jenavert, associado ao acessorio para
aquisicdo de imagens marca Olympus, modelo TVO.5XC-30, estes equipamentos estdo

instalados no Laboratério de Metalurgia e Materiais (LMM) da UNIFEL

3.2.1.2 Analise quimica da liga AA2024

A andlise quimica foi realizada na liga AA2024 T351 como recebida e na liga AA 2024
refundida para verificar se houve mudanga na composi¢ao quimica do material ap6s refusdo. A
analise foi realizada pela técnica de espectroscopia de emissdo oOtica, utilizando um
espectrometro marca Spectro, modelo SpectroMaxx, na Industria de Material Bélico do Brasil

- IMBEL.

3.2.1.3 Analise de Calorimetria Exploratoria Diferencial

A anélise Calorimetria Exploratoria Diferencial (DSC) foi realizada na amostra bruta de
solidificagdo da liga AA2024 para confirmar a temperatura de fusdo do eutético, e assim guiar
o tratamento de homogeneizacao. As medidas foram realizadas em um Calorimetro Diferencial
exploratdrio marca Shimadzu modelo DSC-60 do laboratoério de analises térmicas da UNIFEI.

Foi utilizada taxa de aquecimento de 10°C/min e atmosfera de nitrogénio.
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3.2.1.4 Medidas de Condutividade elétrica

Utilizou-se essa técnica com a finalidade de estudar a relagdao entre a condutividade
elétrica e as alteragdes microestruturais ocorridas na liga de aluminio AA2024 durante as etapas
de processamento. As medidas de condutividade foram realizadas em conformidade com a
norma ASTM E1004—-09 utilizando um condutivimetro digital de contato da marca Zappi
modelo DC-11M, no Laboratério de Metalurgia e Materiais (LMM) da UNIFEL. O
condutivimetro foi calibrado com padrdo de aluminio de 34,6 % IACS para fornecer valores de
condutividade a 20°C. Foram realizadas 5 medidas para cada amostra, sendo que no final

obteve-se a média dos valores.

3.2.1.5 Ensaio de microdureza Vickers e dureza Brinell

As amostras foram submetidas a ensaios de microdureza Vickers e dureza Brinell,
visando avaliar a influéncia das alteragdes microestruturais nas propriedades mecanicas da liga
AA2024 em cada etapa do processamento, apOs a preparacao metalografica, mas sem o ataque
quimico. Para as medidas de microdureza utilizou-se um Microdurometro da marca TIME
modelo TH 712, com carga de 1Kg, realizando-se 10 medidas em cada amostra. Para as medidas
de dureza foi utilizado um durémetro marca Durograf modelo RSB N° 80 com carga de 62,5
Kg por 15 segundos, realizando-se pelo menos seis medidas em cada amostra. Ambos

equipamentos pertencem ao Laboratorio de Metalurgia e Materiais (LMM) da UNIFEI.
3.2.1.6 Metalografia quantitativa

A metalografia quantitativa foi utilizada para determina¢do do tamanho de grao, do
tamanho dos espacamentos dendriticos e para determinacdo das fragdes volumétricas de
precipitados.
3.2.1.6.1 Determinag¢do do tamanho de grao

O tamanho de grio foi determinado a partir de imagens obtidas por Microscopia Otica

pelo método de contagem de interceptos, conforme a norma ASTM E112. Este método ¢

conhecido como procedimento de Heyn ou como método do intercepto linear médio.
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3.2.1.6.2 Determinagao dos espacamentos dendriticos

O espacamento dendritico primario (A1) foi medido utilizando o método do tridangulo
(GUNDUZ e CARDILI, 2002) esquematizado na Figura 3.1. O método consiste na unido de
centros dendriticos vizinhos (formando um tridngulo) onde os lados do tridngulo correspondem

a .

Figura 3.1 — Esquema representativo da medida do espagamento dendritico primario utilizando o método do
triangulo.

Fonte: Adaptado de (GUNDUZ e CARDILI, 2002)

A medida do espacamento dendritico secundério foi realizada por meio do método da
intercepcao onde A2 = L/(n-1), sendo L o comprimento da reta e n o numero de intercepgdes.

As medidas tanto do A1 quanto do A2 foram realizadas a partir de imagens obtidas por
microscopia otica com o auxilio do programa de andlise de imagens Motic Images Plus 2.0.
Foram selecionadas dez regides em cada amostra e foram executadas no minimo trinta medidas

para cada regido selecionada, sendo que, ao final, obteve-se a média dos valores.

3.2.1.6.3 Determinagdo da fracdo volumétrica dos precipitados

Com o intuito de acompanhar a dissolu¢do dos precipitados durante o tratamento
térmico de homogeneizacgao da liga de aluminio AA2024, foi realizada analise da porcentagem
em area dos precipitados na condic¢ao bruta de solidificacdo e na condi¢do homogeneizada.

A quantidade das fases presentes na microestrutura ¢ geralmente dada pelas suas fracdes

volumétricas. A fracdo volumétrica (Vv) das fases presentes em uma microestruturas pode ser
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estimada pela medida da fracdo em 4rea (44) ou da fragdo em pontos (Pr), desde que as medidas

sejam realizadas de maneira aleatoria (PADILHA, 1997; COLPAERT, 2008):

Vv=A44=Pp

Onde Vv = fracao volumétrica, Aa = fragdo de area, Pp = fracdo de pontos.

Neste trabalho foram realizadas medidas da fragao em areca de maneira automatizada,
com auxilio do programa de analise de imagens /mage J seguindo as recomendacdes da norma
ASTM E1245.

As imagens utilizadas foram obtidas no MEV, com ampliacdo de 500x, no modo de
elétrons retroespalhados, para se conseguir o contraste necessario entre as fases (precipitados)
e a matriz. Foram realizadas medidas em 10 regides de cada amostra.

As imagens obtidas no MEV, como a mostrada na Figura 3.4(a) foram entdo processadas
no software Image J. Primeiro foi selecionada a area a ser analisada (Figura 3.4(b)), em seguida
as imagens foram binarizadas utilizando a ferramenta thresholud (Figura 3.4(c)). Com a
imagem binaria obtida foi possivel executar a medida da fracdo em &rea que como mencionado

anteriormente equivale a fracdo volumétrica de precipitados.

3.2.1.7 Aquisi¢do dos perfis de temperatura

No 1 grupo de experimentos a aquisi¢ao dos perfis de temperatura foi realizada durante
a solidificagdo da liga de aluminio AA2024, para calcular as taxas de resfriamento na
solidificag@o que influenciam o tamanho dos espagamentos dendriticos.

No 2° grupo de experimentos foi obtida as curvas de resfriamento apds a
homogeneizagao, para investigar a sensibilidade ao quench da liga de aluminio AA2024.

Para registro dos perfis de temperaturas durante os resfriamentos, foram utilizados
termopares, do tipo K, acoplados a uma placa de aquisicao de dados térmicos da marca National
Instruments, modelo NI9213 (Figura 3.2). Os sinais captados pela placa foram enviados ao
microcomputador com o software LABTRIX instalado, fornecido pelo fabricante do
registrador, que digitaliza as medidas do termopar feitas em tempo real pelo sistema de

aquisi¢ao de dados.
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Figura 3.2 — Placa de aquisicao de dados da marca National Instruments, modelo N19213

Fonte: Proprio autor.

3.2.2 Caracterizacdo da liga AA2024 e do aluminio comercialmente puro

conforme recebidos

A liga de aluminio AA2024 T351 e o aluminio comercialmente puro (Al-CP) foram
caracterizados na condi¢do conforme recebidos para fins comparativos. Foi realizada
caracteriza¢cdo microestrutural através das técnicas de microscopia optica (MO) e microscopia
eletronica de varredura (MEV) com microanalise quimica por dispersao de energia (EDS). As
propriedades mecanicas foram avaliadas através do ensaio de microdureza Vickers (HV) e as

propriedades elétricas foram avaliadas por meio de medidas de condutividade elétrica

(%ICAS).

3.2.3 Procedimento experimental do 1° grupo de experimentos

Visando definir a combinagao tempo e temperatura de encharque mais eficiente da etapa
de homogeneizacao apos a solidificacao, neste grupo de experimentos foi empregado o projeto
e analise de experimentos (Design of Experiments - DOE). Como descrito no capitulo 2, entre
as técnicas utilizadas no projeto e analise de experimentos foi utilizada a metodologia de
superficie de resposta (MSR).

Também foi realizado um estudo da cinética de homogeneizacao, através de equagdes
disponiveis na literatura, visando a previsdo do tempo 6timo de encharque. A Figura 3.3
apresenta o fluxograma do procedimento experimental desenvolvido no 1° grupo de

experimentos.



Figura 3.3 — Fluxograma do procedimento experimental do 12 grupo de experimentos
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Fonte: Proprio autor.
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3.2.3.1 Refusdo e solidificagdo da liga AA2024

Incialmente, a liga comercial de aluminio AA2024 T351 na forma de placa, foi cortada
em pedacos de aproximadamente 3cm x 3cm e refundida num cadinho de carbeto de silicio a
770°C. Para a refusdo foi utilizado um forno elétrico da marca Brasimet do tipo camara, modelo
K-250 do Laboratorio de Metalurgia e Materiais (LMM) da UNIFEI.

Apos a refusdo a liga foi vazada em um molde de aco 1020 com cavidade de 120 mm
de comprimento, 40 mm de largura e 14 mm de espessura (Figura 3.4). Visando obter diferentes
taxas de resfriamento foram usadas condic¢oes distintas:

v Condigdo A: o molde foi mantido a temperatura ambiente;

v" Condigdo B: 0 molde foi aquecido até 560°C;

v" Condigdo C: o molde foi isolado por areia num recipiente e o conjunto foi aquecido
até¢ 610°C.

Diferentes taxas de resfriamento durante a solidificagao fornecem diferentes tamanhos
de espagamentos dendriticos. A proposta ¢ averiguar a influéncia do tamanho dos espacamentos
na homogeneizagao.

Com a curva de resfriamento obtida, conforme descrito no item 3.2.1.7, calculou-se o
valor da taxa de resfriamento para a condi¢ao A. Para as condi¢des B e C a taxa de resfriamento

foi calculada através da Equagao (3.1) (FLEMINGS, 1974; KURZ e FISHER, 1989):

A =K. T795 (3.1

Onde L1 = espagamento dendritico primério, 7 é a taxa de resfriamento e K é uma
constante que depende do tipo de liga.

A constante K foi determinada substituindo o valor da taxa de resfriamento calculada e
do tamanho do espagamento dendritico medido para a condi¢do A, na Equagdo 3.1. Com a
constante K determinada, calculou-se as taxas de resfriamento durante a solidificagdo para as

condicoes de solidificacdao B e C.
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Figura 3.4 - Molde utilizado para solidificar a liga de aluminio AA2024 refundida.

= Molde aberto

Lingote

Fonte: Proprio autor. .
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3.2.3.2 Corte e obten¢do das amostras

Das trés condi¢des de solidificacdo descritas anteriormente foram obtidos lingotes como
mostrado na Figura 3.4 de onde foram retiradas as amostras para o 1° grupo de experimentos

(Figura 3.5 ¢ 3.6).

Figura 3.5 — Representag@o esquematica do lingote obtido e do corte das amostras.

~ 40 mm

Fonte: Proprio autor.

Figura 3.6 — Dimensao das amostras obtidas do lingote.

Fonte: Proprio autor.

3.2.3.3 Planejamento de Experimentos

Visando definir a combinagao tempo e temperatura de encharque mais eficiente da etapa
de homogeneizagdo apds a solidificacdo foi empregado o projeto e andlise de experimentos
(Design of Experiments - DOE), com o auxilio do programa Minitab 17. Como descrito no
capitulo 2, entre as técnicas disponiveis no projeto e analise de experimentos, neste trabalho foi
utilizada a metodologia de superficie de resposta (MSR), que pode ser dividida nas seguintes

etapas: definicdo dos parametros e fixagao dos niveis de trabalho, escolha das respostas de
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interesse, defini¢ao da matriz experimental, execugao dos experimentos, registro das respostas,

modelagem matematica das respostas e otimizagao.

- Defini¢do dos parametros, fixa¢do dos niveis de trabalho e escolha das respostas

Primeiro foi realizada a defini¢ao dos parametros de entrada e dos niveis de trabalho. O
tamanho do espacamento dendritico, o tempo e a temperatura, sdo descritos na literatura, como
visto no capitulo 2, como fatores significativos no tratamento térmico de homogeneizagao, por
isso foram escolhidos como parametros de entrada do processo. A fixagdo dos niveis de trabalho
foi feita através da andlise das pesquisas anteriores ¢ da execucdo de testes preliminares. A
Tabela 3.3 apresenta os fatores analisados juntamente com os niveis de trabalho definidos. A

fracdo volumétrica de precipitados foi escolhida como resposta.

Tabela 3.3 — Fatores selecionados como variaveis de entrada e niveis de trabalho.

Niveis
Baixo Médio Alto
N 72,0 £ 19,1 141,1 £41,9 255,44+ 59,2
(pm) (Condigdo A) (Condigéo B) (Condigdo C)
Tempo (horas) 10 20 30
Temperatura (°C) 486 492 498

Fonte: Proprio autor.

- Defini¢do da matriz experimental

A matriz experimental adotada foi o arranjo composto central de face centrada (CCF),
contendo trés fatores em trés niveis, cinco pontos axiais e cinco pontos centrais totalizando 19
experimentos. O valor adotado para a foi 1,0. A matriz de delineamento dos experimentos com
os niveis de cada fator, bem como suas combinagdes, conforme designadas pelo arranjo CCF
foi criada no software Minitab 17 e ¢ apresentada na Tabela 3.4. Para a confec¢do da matriz de
experimentos, os espagamentos dendriticos foram arredondados de 72 um para 70 um, de

141,1pum para 140 um e de 255,4 um para 210 pm.



Tabela 3.4 — Matriz de experimentos gerada pelo Minitab 17.

Experimento Espacamento (um) Temperatura (°C) Tempo (horas)
1 70 (A) 486 10
2 210 (C) 486 10
3 70 (A) 498 10
4 210 (C) 498 10
5 70 (A) 486 30
6 210 (C) 486 30
7 70 (A) 498 30
8 210 (C) 498 30
9 70 (A) 492 20
10 210 (C) 492 20
11 140 (B) 486 20
12 140 (B) 498 20
13 140 (B) 492 10
14 140 (B) 492 30
15 140 (B) 492 20
16 140 (B) 492 20
17 140 (B) 492 20
18 140 (B) 492 20
19 140 (B) 492 20

Fonte: Proprio autor.

- Execucdo dos experimentos e registro das respostas

Os experimentos foram realizados em um forno elétrico da marca EDG modelo 3000
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no Laboratério de Metalurgia e Materiais (LMM) da UNIFEIL A medida da fragdo volumétrica

das fases foi realizada conforme descrito no item 3.2.1.6.3.

- Modelagem matematica das respostas e otimizagdo

Apo6s a medigdo da reposta de interesse foi possivel, através do software Minitab 17,

estabelecer relagdes matematicas entre a resposta analisada e os parametros do processo.

Também através do software Minitab 17, foi realizada a otimizagao do processo.
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3.2.4 Procedimento experimental do 22 grupo de experimentos

O objetivo desse grupo de experimentos foi investigar a influéncia da témpera nas
propriedades mecanicas e elétricas da liga AA2024, visto que o resfriamento posterior a
homogeneizagao, ou seja, a taxa de resfriamento da temperatura de encharque até a temperatura
ambiente, conhecida como “rampa de resfriamento”, € critico pois impacta fortemente em todas
as propriedades posteriores. Para tanto, primeiro a taxa de resfriamento foi variada através da
témpera em diferentes meios. E em seguida a sensibilidade ao quench da liga de aluminio
AA2024 foi avaliada através das curvas tempo-temperatura-propriedades (TTP), determinadas
pelo método de quench interrompido para as propriedades microdureza Vickers e condutividade

elétrica (%IACS).
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Figura 3.7 — Fluxograma do procedimento experimental do 22 grupo de experimentos.
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Fonte: Proprio autor..

3.2.4.1 Refusdo e solidificacdo da liga AA2024 T351 para o 22 grupo de experimentos

Para realizacdo dos experimentos do 2° grupo a liga de aluminio AA2024 T351 foi

refundida e solidificada na condic¢ao A, descrita no item 3.2.3.1
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3.2.4.2 Corte e obten¢do das amostras

O corte ¢ a obtengao das amostras foi realizado como descrito no item 3.2.3.2

3.2.4.3 Témpera em diferentes meios

A liga de aluminio AA2024 bruta de solidificacdo foi homogeneizada a 498°C por 22
horas (condi¢des de tratamento otimizadas com o DOE) e resfriada em diferentes meios: dgua
a -10°C, 4gua a 60°C; agua a 100°C; ar e forno. A Figura 3.8 apresenta um esquema do
procedimento experimental realizado detalhando as temperaturas e tempos utilizadas. A
utiliza¢do de distintos meios de témpera tiveram o objetivo de variar a taxa de resfriamento. O
registro de temperaturas durante o resfriamento foi realizado como descrito no item 3.2.1.7. As
taxas de resfriamento foram determinadas, por derivada, a partir das curvas de resfriamento
obtidas. Apo6s as témperas as amostras foram envelhecidas a 190°C por 8 horas. Foram
realizadas medidas de microdureza Vickers (HV) e de condutividade elétrica (%IACS) ap0s as
témperas e ap6s o envelhecimento. Os tratamentos térmicos de homogeneizagdo e
envelhecimento foram realizados em um forno elétrico da marca EDG modelo 3000 do

Laboratorio de Metalurgia e Materiais (LMM) da UNIFEI.

Figura 3.8 - Esquema do procedimento experimental realizado para obtengdo das taxas de témpera detalhando as
temperaturas e tempos utilizados.
Refusiio
770°C

° Agua a -10°C
E’ Homogeneizagio a 498°C por 22 horas H — /:\gua a 60°C
g === Agua a 100°C
g‘- samm Ap

£ ==Forno

e

Envelhecimento a
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Diferentes taxas de témpera
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na condigio A |
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Fonte: Proprio autor.
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3.2.4.4 Método de tempera interrompida

Ap0s tratamento térmico de homogeneizagdo a 498°C durante 22 horas, as amostras
foram imediatamente transferidas (em menos de 3 segundos) para um forno com temperatura
variando de 250°C a 410°C, e mantidas isotermicamente por tempos de 60 a 1500 segundos.
Em seguida foram temperadas em agua fria a temperatura ambiente (menos de 20°C) e depois
envelhecidas artificialmente a 190°C por 8 horas. Para os tratamentos isotérmicos e para o
envelhecimento foi utilizado um forno elétrico da marca EDG modelo 3000 e para o tratamento
térmico de homogeneizacao foi utilizado um forno resistivo Mufla Digital Microprocessado
marca CIENLAB modelo CE-800, ambos do Laboratorio de Metalurgia e Materiais (LMM) da
UNIFEIL. Apos o envelhecimento foram realizadas medidas de microdureza Vickers e de
condutividade elétrica para a constru¢do das curvas TTP. A Figura 3.9 apresenta um esquema

do método de témpera interrompida detalhando os tempos e as temperaturas utilizadas.

Figura 3.9 - Representagdo do método de témpera interrompida detalhando os tempos e as temperaturas

utilizadas.
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Fonte: Proprio autor.



62

4 RESULTADOS E DISCUSSAO

Os resultados e discussao serdo apresentados na seguinte sequéncia:

- Caracterizagdo microestrutural e mecanica (ensaio de dureza e microdureza) da liga de
aluminio AA2024 e do aluminio comercialmente como recebidos;
- Resultados do primeiro grupo de experimentos onde:

e Serdo analisadas e comparadas as microestruturas e as propriedades mecanicas da liga
AA2024 na condi¢do bruta de solidificacdo e homogeneizada,

e Serdo apresentadas e comparadas as medidas de condutividade elétrica da liga AA2024
na condicdo como recebida, bruta de solidificacdo; homogeneizada e do aluminio
comercialmente puro na condi¢do bruto de solidificacdo durante;

e Serdo apresentados os resultados do planejamento de experimentos e o estudo da
cinética de homogeneizagao;

- Resultados do segundo grupo de experimentos onde serdo apresentadas e discutidas as taxas

de resfriamento apds a homogeneizagdo e as curvas TTP.

4.1. Condicao conforme recebido: caracterizacio da liga de

aluminio AA2024 e do aluminio comercialmente puro

4.1.1 Analise microestrutural

Uma micrografia tipica obtida por MO da liga de aluminio AA2024 T351 esta
apresentada na Figura 4.1, onde nota-se graos com contornos definidos e alongados no sentido

da laminag¢do (textura de laminagao).
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Figura 4.1 — Microestrutura da liga AA2024 T351 conforme recebida com corte longitudinal a diregdo de
lming:io. Ataque Keller 10s.

Fonte: Proprio autor.

A Figura 4.2(a) apresenta a microestrutura da liga de aluminio AA2024 T351. Nota-se
que os compostos intermetalicos (pontos claros) estdo alinhados na dire¢cao da laminag¢do, como
observado na MO. A andlise composicional dos compostos intermetalicos foi realizada através
de analise por EDS tipo line scan. A regido da amostra varrida pelo line scan estd mostrada na
Figura 4.2(b). Analisando o perfil de distribuicdo dos elementos, apresentado na Figura 4.3
nota-se a presenca dos elementos Al, Cu e Mg no ponto 2 e dos elementos Al, Cu, Mn, Fe e Si
nos pontos 1 e 3, indicando, de acordo com Queiroz (2008) se tratar dos compostos

intermetalicos Al,LCuMg e AlICuMnFe(Si).
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Figura 4.2 (a) — Microestrutura da liga de aluminio AA2024 T351 conforme recebida com corte longitudinal a
dire¢do de laminacdo. (b) Destaque para a regido varrida no /ine scan.
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Fonte: Proprio autor.

Figura 4.3 — (a) Perfil de distribuicdo dos principais elementos da liga AA2024 T351 conforme recebida. (b)
Ampliagdo da linha do varredura
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Fonte: Proprio autor.
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Uma micrografia tipica, obtida por MO, do Al-CP conforme recebido no estado bruto
de solidificagdo estd apresentada na Figura 4.4. Nota-se grdos equiaxiais com contornos
definidos e a presenca de fases dispersas ao longo da matriz de aluminio. Como o ferro e o
silicio sdo as impurezas mais comuns no aluminio de pureza comercial e a solubilidade s6lida
do ferro no aluminio ¢ muito baixa (cerca de 0,05% a 650°C), as fases observadas na Figura
4.4 podem ser fases de aluminio-ferro do tipo FeAls ou fases de aluminio-ferro-silicio do tipo

FesSiAli2 ou FexSi2Aly (HATCH, 1993). A média do tamanho do espacamento dendritico

primario das amostras do Al-CP, foi de 101 + 12 pm.

Figura 4.4 — Microestrutura do aluminio comercialmente puro (Al-CP) conforme recebido. Ataque Keller 10s
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4.1.2 Microdureza Vickers (HV)

A Tabela 4.1 apresenta o resultado do ensaio de microdureza Vickers (HV) para a liga
de aluminio AA2024 T351 conforme recebida e para o AI-CP bruto de solidificagdo conforme
recebido. A alta dureza encontrada para a liga AA2024 na condigdo T351 deve-se ao fato da
presenca de precipitados nanométricos distribuidos de maneira uniforme na matriz. Esses
precipitados agem como barreiras para movimentacao das discordincias durante a deformacao
plastica, aumentando assim a resisténcia mecanica da liga. No Al-CP o mecanismo de
endurecimento responsavel pela dureza ¢ a barreira de discordancias devido aos contornos de

grao. Segundo Padilha (1997) a resisténcia mecanica de um material aumenta com a diminuigao
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do tamanho de grdo, ou seja, graos pequenos resultam em maiores propriedades mecanicas.

Como o AI-CP possui graos grandes (101 + 12 pm) a sua microdureza ¢ baixa.

O baixo desvio padrao das medidas indica que as amostras tanto do Al-CP quanto da
liga de aluminio AA2024 T351 sdo homogéneas.

Tabela 4.1 — Microdureza (HV) e Dureza (HB) da liga de aluminio AA2024 T351 e do Al-CP (bruto de
solidifica¢do) comparado com dados da literatura

Dureza (HB) Microdureza (HV) Referéncia
1060 - O | ASM Handbook, 1990
Al-CP 19+1 19,8+ 1,3 Dados do autor
AA2024 -0 47 | - ASM Handbook, 1990
AA2024 T351 120 137 ASM Handbook, 1990
AA2024 T351 133 142,22 £ 2,14 Dados do autor
Fonte: Proprio autor.

4.2 Primeiro grupo de experimentos

Estes experimentos visam definir a combinagao tempo e temperatura de encharque mais

eficiente da etapa de homogeneizagdo para diferentes taxas de resfriamento ap0s a solidificacao.

4.2.1 Analise quimica

O resultado da andlise quimica estd apresentado na Tabela 4.2, onde verificou-se que

nao houve mudangas na composi¢do quimica da liga apos a refusao.

Tabela 4.2 - Composigdo quimica por espectroscopia optica da liga de aluminio AA2024 em diferentes
condigdes

Elemento (% peso)

Condicao da liga Al Cu Mn Mg Fe Si Zn
T351 . 93,50 4,05 0,43 1,45 0,16 0,08 0,21
(como recebida)
Bruta de 9330 | 421 | 043 | 1,50 | 017 | 009 | 022
solidificacio
Fonte: Proprio autor.
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4.2.2 Calorimetria Exploratoria Diferencial (DSC)

A Figura 4.5 apresenta o termograma de DSC da amostra bruta de solidificagdo. O pico
observado na curva, por volta de 502°C, indica o ponto de fusdo do eutético. Portanto, a
temperatura do tratamento térmico de homogeneizagdo ndo pode exceder 502°C, a fim de evitar

a fusdo do eutético.
Figura 4.5 — Termograma de DSC da amostra da liga de aluminio AA2024 bruta de solidificacao.
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Fonte: Proprio autor.

4.2.3 Caracterizacio da liga AA2024 na condic¢do bruta de solidificacio

4.2.3.1 Metalografia quantitativa

As médias dos tamanhos de grao (TG) e dos espagamentos dendriticos primarios (A1) €
secundarios (Az), as taxas de resfriamento da solidificacdo (7) e a fragdo volumétrica dos
precipitados da liga de aluminio AA2024 bruta de solidificagdo, solidificada nas condic¢des A,
B e C estao apresentadas na Tabela 4.3. O alto desvio padrao das medidas dos espagamentos ¢é

tipico de estruturas fundidas, que apresentam microestrutura bastante heterogénea.
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Tabela 4.3 — Taxas de resfriamento da solidificacdo (7), tamanhos de grios (TG), tamanhos de A; e A, e fragio
volumétrica de precipitados da liga de aluminio AA2024 bruta de solidificacdo, solidificada nas condigcdes A, B
e C

Condicao de solidificaciao

Condigao A Condi¢dao B Condigao C
T (°Cls) 5,57 145 0,44
TG (um) 75,5 151,0 254,0
M (um) 72,0 £ 19,1 141,1 +£41,9 255,4+£59,.2
A2 (um) 51,1 £8,8 104,9 +£21,1 160,2 +£443
prefi;*;fj‘go‘:e(% | 8344073 6,19 + 0,99 5924097

Fonte: Proprio autor.

Os resultados apresentados na Tabela 4.3 demonstram que as condicoes A, B e C
impostas durante a solidificagdo da liga de aluminio AA2024 foi efetiva para a obten¢do de
diferentes taxas de resfriamento na solidificagdo: alta (5,57 °C/s); média (1,45 °C/s) e baixa
(0,44 °C/s). Estas taxas de resfriamento geraram espacamentos dendriticos com uma grande
variagdo (de 72 a 255 cerca de 200%) que serdo usados para avaliar a influéncia da taxa de
resfriamento da solidificacdo no tempo e na temperatura de homogeneizacao.

Nota-se que a diferentes taxas de resfriamento durante a solidificacdo também alteram
a fragdo volumétrica dos precipitados. Em altas taxas, ha quantidade suficiente de
subresfriamento que provoca o aumento de locais potenciais adequados para a nucleacao
heterogénea de fase solida, assim a fracdo volumétrica de precipitados aumenta com o aumento
da taxa de resfriamento. O mesmo foi observado por Ghoncheh e Shabestari (2015) e Dehnavi
(2015). Com a variacdo da taxa de resfriamento na solidificagcdo a fracdo volumétrica e o
tamanho dos precipitados (particulas constituintes) oriundos da solidificagdo também variam.
Estes precipitados sao formados pelos &tomos de Cu e Mg que sdo responsaveis pela formagao
dos precipitados endurecedores durante o envelhecimento da liga. Quanto mais facil for a
dissolucdo dos precipitados durante a homogeneizacao, mais Cu e Mg ficam disponiveis para
contribuir com o endurecimento final da liga. O tamanho dos espacamentos dendriticos, assim
como o tamanho e a distribui¢do dos precipitados formados na solidificagdo influenciam
diretamente na eficiéncia da homogeneizacdo. Espacamentos dendriticos menores e
precipitados menores distribuidos de maneira mais homogénea na matriz sdo mais faceis de

serem dissolvidos.
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4.2.3.2 Analise Microestrutural

As micrografias, obtidas por MO e MEV, da liga de aluminio AA2024 no estado bruto
de solidificagdo, para as condi¢des A, B e C sdo mostradas na Figura 4.6 e 4.7, respectivamente.
A microestrutura observada consiste em dendritas primarias de uma matriz rica em aluminio
com uma rede interdendritica de compostos intermetéalicos nos contornos de graos. Pode-se
observar o “coring”, isto €, o centro dos graos, composto de uma fase primaria rica em aluminio
(parte clara), e a medida que se aproxima dos contornos ocorre um sombreamento indicando
enriquecimento de soluto (parte cinza). Observa-se também que a amostra solidificada com a
maior taxa de resfriamento (condi¢do de solidificagao A) apresenta uma estrutura dendrita mais
refinada e homogénea. O mesmo foi observado por Ghoncheh (2014) e Anyalebechi (2003).
As menores taxas de resfriamento (condi¢des de solidificacio B e C) proporcionaram uma
microestrutura mais heterogénea, com maior tamanho de precipitados e maior espessura da
regido interdendritica, porém apresentam menor fracdo de precipitados, como foi visto na
Tabela 4.4. Isto ocorre, pois com a reducdo da taxa de solidificagdo ha um tempo maior para
que a liga se solidifique, e consequentemente, hd menor rejei¢ao de soluto para os contornos de
grao. Com isto ocorre a formagdo da zona ou “coring”, com regides cada vez mais ricas de
soluto. Assim, para espagamentos maiores resta menor quantidade de soluto para precipitar nas

regides interdendriticas (contornos de graos).
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Figura 4.6 — Micrografias obtidas por MO da liga de aluminio AA2024 bruta de solidificacdo para as condi¢des:

b)Be(c)C

)

() A

Fonte: Proprio autor.



Figura 4.7 - Micrografias obtidas por MEV da liga de aluminio AA2024 bruta de solidificagdo para as
condigdes: (a) A, (b) Be (¢c) C
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Fonte: Proprio autor.
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A Figura 4.8 apresenta o mapeamento dos elementos Al, Cu, Mg, Mn, Fe e Si na estrutura
bruta de solidificagdo da liga de aluminio AA2024 solidificada nas condi¢des A, B e C. Nota-
se que a segregacao do elemento Cu, na regido interdendritica € mais severa do que dos outros
elementos. Nota-se também que na liga solidificada na condi¢do C a segregacdo do cobre ¢
mais intensa do que nas outras condig¢des de solidificagdo. Como foi discutido anteriormente
menores taxas de resfriamento na solidificagdio promovem uma microestrutura mais
heterogénea.

A Figura 4.9 apresenta o perfil da distribui¢do dos elementos Al, Cu, Mg, Mn, Fe e Si na
estrutura bruta de solidificagdo da liga de aluminio AA2024 solidificada nas condigdes A, B e
C, obtido via analise qualitativa de EDS do tipo /ine-scan. Nota-se que a distribuicao do Al e
do Cu ao longo da microestrutura varia periodicamente e que a microestrutura das liga

solidificadas nas condi¢des B e C apresenta maior heterogeneidade.



Figura 4.8 — Mapeamento dos principais elementos (cobre, magnésio, manganés, ferro e silicio) da liga de
aluminio AA2024 bruta de solidificacdo solidificada nas condicdo A, Be C
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Figura 4.9 — Analise de EDS (line scan) da liga de aluminio AA2024 solidificada nas condi¢des A, B e C
mostrando o perfil de distribui¢do dos elementos: aluminio, cobre, magnésios, ferro silicio e manganés
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Fonte: Proprio autor.

A Figura 4.10 apresenta a microestrutura bruta de solidificacao da liga AA2024. Nota-
se que nos pontos 2 ¢ 5 foram encontrados os elementos Al, Cu e Mg, indicando, de acordo
com Sheppard (1993) e Wang e Starink (2005) se tratar do eutético o + S-Al2CuMg. Nos pontos 6 ¢ 7
foram encontrados os elementos Al e Cu, que segundo Sheppard (1993) e Wang e Starink (2005)
corresponde a fase 6-Al2Cu. Os pontos 1, 3, 4 e 7, segundo Mréwka-Nowotnik e Sieniawski, (2013)
e Shabestari et al., 2014, correspondem a compostos intermetalicos do tipo AlICuFe (Mn, Mg, Si) e
AlCuMgSi.

A fase 0-Al2Cu foi encontrada em maior quantidade e com tamanho maior nas amostras
solidificadas nas condi¢des B ¢ C. Quantidades diferentes de fases em funcao das diferentes

taxas de resfriamento da solidificacdo também foram encontradas por Anyalebechi (2003), em
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seu estudo sobre a liga A356. Segundo Mohamed e Samuel (2012) a fase Al2Cu em “blocos”
sao dificeis de dissolver durante o tratamento térmico de homogeneizagdo, ao contrario das
finas particulas de fase Al.Cu que podem dissolver-se dentro de 2 horas de tratamento. A fase
B-Mg2Si s6 foi encontrada na condi¢do de solidificagdo C. Goldenstein et al (2000), também
encontrou pouca quantidade da fase B-Mg2Si em seu estudo sobre a liga AA2014.

Figura 4.10 — Micrografia obtida por MEV/EDS dos precipitados encontrados na liga de aluminio AA2024 bruta
de solidificacao
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Fonte: Proprio autor.
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4.2.3.3 Dureza Brinell (HB) e Microdureza Vickers (HV)

Na Tabela 4.4 estdo apresentados os valores da dureza Brinell (HB) e da microdureza

Vickers (HV) da liga de aluminio AA2024 bruta de solidificacdo para as condi¢des A, B e C.

Tabela 4.4 — Taxa de Resfriamento durante a solidificacdo, espacamento dendritico primario, dureza (HB) e
microdureza (HV) da liga AA2024 bruta de solidificacdo para as condi¢cdes A, Be C

go"li‘(fl‘iifj:‘;:z T (C/s) M (nm) Microdureza (HV) | Dureza (HB)
Condigiio A 5,57 72,0 + 19,1 102,62 + 4,44 96 + 1
Condigio B 1,45 141,1 41,9 103,35+ 9,08 94 + 1
Condigiio C 0,44 25544592 105,48 = 8,59 96+ 2

Fonte: Proprio autor.

Os valores de microdureza observados na Tabela 4.4 para diferentes espagamentos ndo
tiveram variacao significativa. Este resultado ndo concorda com a defini¢do da literatura para o
aumento de dureza em funcao da reducao do tamanho de grao e do espagamento dendritico, ou
seja, do refino da microestrutura. Resultados semelhantes foram encontrados por Faria (2015)
e Dias Filho (2013). A microestrutura mais refinada possui maior nimero de contornos de grao,
ou seja, possui uma quantidade maior de barreiras para a movimentagao das discordancias, logo
esperava-se que a liga nessa condicao apresentasse uma microdureza ¢ dureza mais elevadas.
No entanto nao foi observada variagao significativa entre os valores da dureza e da microdureza
para as diferentes condi¢des de solidificagdo. Possivelmente porque nas ligas estudas, além do
mecanismo de endurecimento por refino de grao pode estar atuando também o endurecimento
por solugdo solida. Segundo Rauta (2015) baixas taxas de resfriamento levam a pequenas
quantidades de solutos retidos em solugao solida. No caso das ligas solidificadas nas condi¢des
B e C, que foram solidificadas com menores taxas de resfriamento, o endurecimento por
contornos de grao ndo ¢ efetivo, visto que o numero de contornos, no entanto nessas ligas pode
estar atuando o mecanismo de endurecimento por solucdo sélida. Assim a perda de dureza
devido ao amento do tamanho de espagamento ¢ compensada pelo ganho de dureza devido ao

endurecimento por solucdo solida.
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4.2.4 Caracterizacio da liga AA2024 na condicao homogeneizada
4.2.4.1 Analise microestrutural

Como visto no Capitulo 3, os tratamentos de homogeneizagao foram elaborados através
do DOE, visando definir a combinagao tempo e temperatura de encharque mais eficiente.

Para avaliar a influéncia do tempo e da temperatura do tratamento térmico de
homogeneizac¢ao na microestrutura da liga de aluminio AA2024 foi fixado o espacamento de

72,0 £ 19,1um (condig¢ao de solidificagdo A), e foram analisados os resultados obtidos nos

seguintes experimentos gerados pelo DOE:

(a) Experimento 3 - 498°C por 10 horas,
(b) Experimento 7 - 498°C por 30 horas,
(c) Experimento 1 - 486°C por 10 horas e
(d) Experimento 5 - 486°C por 30 horas.

O resfriamento ap6s a homogeneizagdo foi realizado ao ar. Uma representacao

esquematica da sequéncia dos tratamentos realizados esta apresentada na Figura 4.11.

Figura 4.11 - Representacdo esquematica da sequéncia da homogeneizagdo utilizando DOE

1 Encharque
&) a
g) P —— )
g 486 ol rasssssinatansasianseass , d/
=
: §
g. §° Resfriamento
£ g a0 ar
2 g
= <
Temp.
ambiente : S
10
Tempo (horas)

Fonte: Proprio autor.
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A Figura 4.12 apresentam a microestrutura da liga de aluminio AA2024 bruta de
solidificacdo e a Figura 4.13 apresenta as microestruturas da liga de aluminio AA2024 para as
condi¢cdes de tratamento de homogeneizacao a, b, ¢ e d descritas anteriormente. Nota-se, para
todas as condigdes, uma matriz de aluminio com menor volume de precipitados nos contornos
de graos do que na condi¢do bruta de solidificacdo. Pode-se observar que grande parte dos
precipitados, em especial, o microconstituinte eutético (lamelas) foram dissolvidas na matriz.
Analisando as microestruturas apresentadas na Figura 4.13(a) e 4.13(c) que, para 0 mesmo
tempo de encharque, um pequeno aumento na temperatura de tratamento, de 2,5%, a dissolugdo
foi mais efetiva. Observando as Figuras 4.13(c) e 4.13(d), para a menor temperatura (486°C),
nota-se que houve maior dissolu¢ao quando o tempo de encharque foi aumentado de 10 para
30 horas, no entanto isto implica em maior tempo de uso de forno e maior gasto energético.
Comparando os resultados das 4 condicdes (a, b, ¢ e d) pode-se concluir que o aumento de 2,5%
na temperatura € mais efetivo do que aumentar em 300% o tempo de encharque. Onde se conclui
que a melhor condi¢do de tratamento de homogeneizagdo, para as condigdes analisadas, ¢ de

498°C por 10 horas.

Figura 4.12 — Microestrutura da liga de aluminio AA2024 bruta de solidificaggo, solidificada na condigdo A (A
=72,0 + 19,1 um).
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10 pm* =1500 kv Mag= 100K X
WD =100mm Signal A = NTS BSD

Fonte: Proprio autor.
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Figura 4.13 — Microestrutura da liga de aluminio AA2024 bruta de solidificagdo, solidificada na condi¢do A e
homogeneizada nas condigdes: (a) a 498°C por 10 horas; (b) a 498°C por 30 horas; (c) a 486°C por 10 horas; (d)
4 486°C por 30 horas e resfriadas ao ar.
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Fonte: Proprio autor.

Visando analisar a influéncia da taxa de resfriamento da solidificacdo (que reflete nos
espacamentos dendriticos e na microssegregacao) no tratamento térmico de homogeneizacao,

foram analisados os resultados dos seguintes experimentos gerados pelo DOE:

- experimento 3: A1=72,0 + 19,1um (condicao de solidificacdo A) —498°C por 10 horas;
- experimento 4: A1 =255,4 + 59,2um (condi¢do de solidificagao C) —498°C por 10 horas.

A Figura 4.14 apresenta um esquema da sequéncia dos processos de fabricagdo

detalhando as temperaturas e tempos utilizados na execu¢ao dos experimentos 3 e 4.
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Figura 4.14 - Representacdo da sequéncia dos processos de fabricacao detalhando as temperaturas e tempos
utilizados na execugdo dos experimentos 3 ¢ 4.
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Fonte: Proprio autor.

Pode ser observado na Figura 4.15, que ap6s o mesmo tempo a mesma temperatura de
tratamento a liga solidificada na condi¢ao C (menor taxa de resfriamento), que possuia maior
tamanho de espagamento dendritico e consequentemente maior espessura da regido
interdendritica (contornos de graos), ainda apresenta precipitados grosseiros, enquanto a liga
solidificada na condigdo A apresenta precipitados bem finos e quase que completamente
dissolvidos. Ou seja, para alcangar a mesma dissolucdo, o tempo de tratamento da amostra com
maior espessura da regido interdendritica teria que ser maior. Liu et al (2014) e Qing et al
(2016), também concluiram que um pequeno aumento na espessura da regido interdendritica
leva a significativo aumento no tempo de dissolugao.

Mesmo apresentando maior quantidade de precipitados na condi¢do bruta de
solidificagdo a liga solidificada com maior taxa de resfriamento (condigdo A) apresentou
melhor homogeneiza¢ao do que a liga solidificada com menor taxa (condi¢do C), pois os
precipitado presentes na liga na condicdo A eram precipitados menores € menos espessos,

portanto mais faceis de dissolver.
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Figura 4.15 — Microestrutura da liga de aluminio AA2024 apdés homogeneizacao a 498°C por 10 horas:
(a) condicdo de solidificagdo A. (b) condi¢do de solidificagdo C.

Fonte: Proprio autor.

Na liga solidificada na condig¢do A (A1=72,0 + 19,1um) e homogeneizada a 486°C por
10 e 30 horas (experimentos 1 e 5), foi observada a presenca dos eutéticos S-Al.CuMg , 0-
AlLCu, e de compostos intermetalicos do tipo AlCuFe(MnMgSi) oriundos da estrutura bruta de
solidificagdo. Porém observou-se uma mudanca na morfologia do eutético S-A.CuMg ¢ 0-
ALlCu que com o tratamento térmico de homogeneizacdo tornaram-se esferoidizadas (Figura
4.16). No entanto, quando homogeneizada a 498°C por 10 e 30 horas ndo foi observado
eutético, somente os compostos intermetalicos do tipo AlICuFe(MnMgSi) como mostrado na

Figura 4.17.

Figura 4.16 - Microestrutura da liga de aluminio AA2024 solidificada na condi¢@o A, ap6s homogeneizagao a
486°C por 10 horas.

SE MAG: 7490 x HV: 15.0 kV WD: 8.

10 EHT = 1500 k' Mag= 100K X
WD= 85mm Signal A = NTS BSD

Fonte: Proprio autor.
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Figura 4.17 - Microestrutura da liga de aluminio AA2024 solidificada na condig¢@o A, ap6s homogeneizagdo a
498°C por 10 horas.

r )
EHT=15.00k¢ Mag = >
WO = 80 mm Signal A = NTS BSD

SE MAG: 10593 x HV: 15.0 kV WD: 8.2 mm
Fonte: Proprio autor.

Para a liga solidificada na condigdo C (A1 = 255,4 + 59,2um), nas amostras
homogeneizadas a 486°C por 10 e 30 horas (experimentos 2 e 6), foi observada a presenca dos
eutéticos S-Al2CuMg, 6-Al2Cu e dos compostos intermetalicos do tipo AICuFe(MnMgSi).
Nessas condicdes de tratamento também foi observada a esferoidizacao das fases S-Al.CuMg,
0-Al2Cu, como mostrado na Figura 4.18.

Na amostra homogeneizada a 498°C por 10 horas (experimento 4) foram encontradas
eutéticos (esferoidizadas) e compostos intermetédlicos, como mostrado na Figura 4.19. Na
amostra homogeneizada a 498°C por 30 horas (experimento 8) s6 foram encontrados os

compostos intermetalicos.

Figura 4.18 - Microestrutura da liga de aluminio AA2024 solidificada na condig¢do C, apds homogeneizagdo a
486°C por 30 horas.

L B

SE MAG: 13519 x HV: 15.0 kV WD: 5.3 mi

EHT = 1500 kY Mag= 100K X
wh=90mm Signal A = NTS BSD

Fonte: Proprio autor.
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Figura 4.19 - Microestrutura da liga de aluminio AA2024 solidificada na condi¢ao C, apds homogeneizacio a
498°C por 10 horas.

SE MAG: 3368 x HV: 15.0 kV WD: 9.0 mm
Fonte: Proprio autor.

A Tabela 4.5 sumariza os precipitados encontradas apos os tratamentos térmicos de
homogeneizagao para as amostras tratadas nas condi¢des de homogeneizacao dos experimentos

de 1 a 8 gerados pelo DOE.

Tabela 4.5 - Precipitados encontrados na liga de aluminio AA2024 para diferentes condigdes.

Tempos e temperaturas de homogeneizacio

486°C 498°C
Condicao de
solidificacao
10 horas 30 horas 10 horas 30 horas
S-AlL,CuMg S-Al,CuMg
Condig¢ao A 0-Al,Cu 0-Al,Cu CI CI
CI CI
S-AlL,CuMg S-Al,CuMg S-Al,CuMg
Condig¢ao C 0-Al,Cu 0-Al,Cu 0-AlLCu CI
CI CI CI

*CI = composto intermetalico AlICuFe(MnMgSi)
Fonte: Proprio autor.

Nota-se que para a menor taxa de resfriamento da solidificagdo (espagamentos maiores)
a dissolugao do eutético so6 foi possivel com a temperatura mais alta durante um tempo longo.
J& para a maior taxa de resfriamento da solidificagdo (espacamentos menores) com um pequeno
aumento da temperatura houve a dissolucdo do eutético. Estes resultados concordam com a
literatura, que em geral, quanto mais grosseira a estrutura dendritica, maior a segregacao ¢ mais
dificil serd a homogeneizagdo, uma vez que as distancias para a difusdao dos atomos, tornam-se

maiores (HATCH, 1993).
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Os compostos intermetalicos (CI) que ainda existem na microestrutura apos o
tratamento térmico de homogeneiza¢ao sdo formados por Fe e/ou Si. Esses compostos sao
insoluveis devido a baixa solubilidade desses elementos no aluminio (no caso do Fe cerca de

0,05% a 650°C).

4.2.4.2 Fragdo volumétrica de precipitados

A Tabela 4.6 apresenta a fragdo volumétrica dos precipitados da liga de aluminio
AA2024 bruta de solidificacao, solidificada nas condi¢des A, B e C e homogeneizadas a 486°C
e 498°C por 10 e 30 horas (condi¢gdes dos experimentos de 1 a 8 gerados pelo DOE).

Assim como observado na andlise microestrutural nota-se que um pequeno aumento na
temperatura, para os dois tamanhos de espagamento, ¢ mais eficiente do que o prolongamento

do tempo.

Tabela 4.6 — Fragdo volumétrica dos precipitados da liga de aluminio AA2024 bruta de solidificagdo com
diferentes taxas de resfriamento da solidificacdo e diferentes tratamentos térmicos de homogeneizagdo.

Fracio de precipitados (%)

Homogeneizada
Condicio de Bruta de o o
solidificacdo | solidificacio 486°C 498°C
10 horas 30 horas 10 horas 30 horas
Condicao A 8,34+0,73 2,31+0,20 1,81 £0,24 1,87 £0,33 1,66 £ 0,24
Condic¢ao C 5,92+0,97 2,36 0,63 2,16 0,41 1,95+ 0,44 1,83 £0,76

Fonte: Proprio autor.

4.2.4.3 Microdureza Vickers (HV)

A Tabela 4.7 apresenta a microdureza Vickers da liga de aluminio AA2024 bruta de
solidifica¢do, solidificada nas condi¢des A, B e C e homogeneizadas a 486°C e 498°C por 10 e
30 horas (condi¢des de homogeneizacao dos experimentos de 1 a 8 gerados pelo DOE).

Em geral, ap6s tratamento de homogeneizagao espera-se que a dureza diminua, mas isto
varia em fun¢do da taxa de resfriamento ap6s a homogeneizacdo (RINDERER, 2011; STALEY
e TIRYAKIOGLU, 2001). Neste caso, como o resfriamento foi ao ar, houve a formacao de
precipitados ja durante o resfriamento, acarretando um aumento da dureza com relagdo ao

estado bruto de solidificagao.
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Tabela 4.7 — Microdureza (HV) da liga de aluminio AA2024 bruta de solidificacdo com diferentes taxas de
resfriamento da solidificacdo e diferentes tratamentos térmicos de homogeneizagao.

Microdureza (HV)
Condicao Bruta de Homogeneizada
de e 486°C 498°C
solidificaciio solidificagio
¢ 10 horas 30 horas 10 horas 30 horas

Condicao A | 102,62 +4,44 | 136,83 £4,02 | 13521 £5,26 | 139,12+4,73 | 141,69 +3,21

Condicao C | 105,48 £ 8,59 | 135,94 +6,38 | 139,98+5,20 | 141,30+ 6,87 | 143,98 £ 4,26

Fonte: Proprio autor.

4.2.5 Condutividade elétrica

Na Tabela 4.8 sdao apresentados os valores de condutividade elétrica da liga de aluminio

AA2024 T351 e do Al-CP bruto de solidificagao (BS).

Tabela 4.8 — Condutividade elétrica da liga de aluminio AA2024 e do Al-CP (bruto de solidificagdo) comparados
com dados da literatura.

Condutividade elétrica Referéncias
(%IACS)

Al-puro 62 ASM Handbook, 1990

Al-CP 56,4+0,2 Autor
AA2024-0 50 ASM Handbook, 1990
AA2024 - T81 38 ASM Handbook, 1990
AA2024 T351 30 ASM Handbook, 1990

AA2024 T351 30,0 £0,1 Autor

Fonte: Proprio autor.

Nota-se que a condutividade do Al-CP ¢ menor do que a condutividade do Al-puro.
Essa diminui¢do da condutividade elétrica ocorre devido a presenga de a&tomos de impureza na
microestrutura do Al-CP. Segundo Smallman e Bishop (1999) a presenca de impurezas na
estrutura cristalina do material provoca o espalhamento dos elétrons o consequentemente
diminui¢do da condutividade elétrica do mesmo. No caso da liga AA2024, pode-se notar que
diferentes tratamentos térmicos também alteram a condutividade, pois estes modificam a forma,
o tamanho e a distribuicao dos precipitados presentes na liga, o que influencia diretamente a

condutividade.
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Na Tabela 4.9 estdo apresentados os valores da condutividade elétrica da liga de
aluminio AA2024 bruta de solidificagdo, solidificada nas condi¢des A, B e C e homogeneizadas
a 486°C e 498°C por 10 e 30 horas (condi¢des de homogeneizagdo dos experimentos de 1 a 8

gerados pelo DOE).

Tabela 4.9 — Condutividade elétrica (%IACS) da liga de aluminio AA2024 bruta de solidificagdo com diferentes
taxas de resfriamento da solidificacdo e diferentes tratamentos térmicos de homogeneizacao.

Condutividade elétrica (%IACS)

Homogeneizada
Condicao de Bruta de 486°C 498°C
solidificacio solidificacio
10 horas 30 horas 10 horas 30 horas
Condicao A 29,3+0,1 30,6 £0,2 30,7+ 0,2 30,2+ 0,2 30,5+0,2
Condic¢ao C 29.4+0,1 29,7+0,1 29,2 +0,2 28,5+0,3 29,3+0,1

Fonte: Proprio autor.

Segundo Bloch (1928 apud RAUTA, 2015) o refinamento de graos em ligas de aluminio
resulta em tamanhos de grdos menores € num maior nimero de limites de graos. Portanto,
espera-se uma menor condutividade elétrica para a liga solidificada na condi¢do A. mas nota-
se, pelos valores apresentados na Tabela 4.9 que a condutividade das ligas solidificadas nas
condigdes A e C ndo apresentaram mudangas. Uma possivel explicagdo para esse
comportamento €:

- Segundo Rauta (2015) baixas taxas de resfriamento levam a pequenas quantidades de
solutos retidos em solugdo sélida. As ligas solidificadas nas condi¢des B e C, que foram
solidificadas com menores taxas de resfriamento, apresentam baixa quantidade de contornos de
grao, e comparadas com a liga solidificada na condi¢cdo A, apresentariam maior condutividade
elétrica. Porém, nessas ligas ha possivelmente uma quantidade de soluto retida em solucao
solida que provoca o espalhamento dos elétrons diminuindo assim a condutividade;

Para a liga solidificada na condicdo A, houve um pequeno aumento na condutividade
apds a homogeneiza¢do. Durante a homogeneizacdo as particulas constituintes oriundas da
solidificagdo foram dissolvidas colocando os elementos de liga em solucdo sélida. Como apos
a homogeneizagdo a liga foi resfriada ao ar, houve a formagdo de precipitados, que tira os
elementos de liga da matriz diminuindo assim o espalhamento dos elétrons, com isso ha um

aumento na condutividade.
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4.2.6 Resultado do planejamento de experimentos (DOE)

Os resultados experimentais obtidos bem como a andlise dos parametros de entrada
(temperatura, tempo e espacamento) e suas interagdes na resposta de interesse (% precipitados),
além do desenvolvimento de um modelo matematico com aplicagdo da Analise de Variancia
(ANOVA) serdo discutidos a seguir.

A Tabela 4.10 mostra a matriz de experimentos gerada através do software Minitab 17,
onde pode ser visto os parametros de entrada com os niveis de cada parametro, suas
combinagdes e o resultado experimental obtido para a resposta de interesse para cada

combinagao.

Tabela 4.10 — Matriz de experimentos gerada através do software Minitab 17 com os resultados experimentais.
EXP Espz;;z::;ento Tem{)oe(l;;ltura Tempo (horas) Fracao de( (E}:‘)ecipitados
1 70 486 10 2,31
2 210 486 10 2,36
3 70 498 10 1,87
4 210 498 10 1,94
5 70 486 30 1,81
6 210 486 30 2,16
7 70 498 30 1,66
8 210 498 30 1,83
9 70 492 20 1,66
10 210 492 20 1,95
11 140 486 20 2,60
12 140 498 20 1,70
13 140 492 10 2.81
14 140 492 30 1,90
15 140 492 20 2,42
16 140 492 20 2,20
17 140 492 20 2,22
18 140 492 20 2,39
19 140 492 20 2,36

Fonte: Proprio autor.
Com os resultados experimentais obtidos, realizou-se a analise de variancia (ANOVA),

para verificar o adequacdo do modelo matematico que possibilite avaliar a influéncia dos
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parametros de entrada na fracao volumétrica de precipitados. O resultado da analise de variancia

esta apresentado na Tabela 4.11.

Tabela 4.11 — Resultado da analise de variancia.

Fator Efeito Coceficiente SEcoef T P-value
Constante 2,2868 0,0382 59,87 0,000
Espagamento 0,1873 0,0936 0,0305 3,07 0,015
Temperatura -0.3510 -0.1755 0.0336 -5.23 0.001
Tempo -0,2371 -0,1185 0,0336 -3,53 0,008
Espacamento*Espacamento -0,8939 -0,4469 0,0669 -6,68 0,000
Temperatura*Temperatura -0,6826 -0,3413 0,0803 -4,25 0,003
Tempo*Tempo 0,9660 0,4830 0,0803 6,01 0,000
Espacamento*Tempo 0,0977 0,0488 0,0341 1,43 0,191
Temperatura*Tempo 0,0944 0,0472 0,0341 1,38 0,204

R%(adj.) = 91.27%

Fonte: Proprio autor.

Nota-se que os fatores espagamento, temperatura e tempo e as interacdes
espagamento*espagamento, temperatura*temperatura e tempo*tempo apresentaram valores de
P-values inferiores a 0,05 (5% de significancia), fazendo destes fatores significativos. J& as
interagdes espagamento*tempo e temperatura*tempo apresentaram P-values maiores que 0,05,
portanto nao sdo significativos. Apesar das interagdes espagamento*tempo e
temperatura*tempo ndo serem significativas, ndo foi possivel fazer uma redu¢do do modelo,
eliminando essas interacdes, pois isso levaria a uma diminui¢ao do coeficiente de determinagao
ajustado R*(adj.) que possui valor de 91,27% indicando que o modelo j4 apresenta 6timo ajuste.

A Equacdo (4.1) apresenta o modelo matematico final obtido, através do qual, com
conhecimento do espagamento dendritico, do tempo e da temperatura € possivel prever a fragao

de precipitados:
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Fracdo de precipitados (%) = -2270 + 0,02548E + 9,28T — 0,602t — 0,000091E> @)
—0,00948T2 + 0,004830t> + 0,000070Et + 0,000787Tt .

Onde: E = Espacamento dendritico, T = Temperatura e t = tempo.

A otimizacdo do tratamento térmico de homogeneizagdo foi obtida com auxilio da
ferramenta do Minitab “Response Optimizer”, e o resultado pode ser visto na Figura 4.20. As
condigdes estabelecidas como 6timas foram: Temperatura: 498°C, espagamento de 70 um e
tempo de 21,31 horas. Com esses pardmetros o programa estima a obtengdo de uma fracao

volumétrica de precipitados de 1,22%.

Figura 4.20 — Parametros da otimizagao.

Optimal Espacame Temperat tempo

p:1000 M 2100 4980 300
o Cur [70,0] [498,0] [21,3131]

Predict Low 70,0 486, 100

% fases
Minimum
y = 1,2220
d = 1,0000

Fonte: Proprio autor.

4.2.7 Estudo da cinética de homogeneizacao

Outra proposta para prever as condicdes de homogeneizagdo ¢ a Equagdo 2.8,
apresentada no capitulo 2. Neste trabalho ela foi utilizada/testada para prever o tempo
necessario para a dissolucdo dos precipitados na liga AA2024 durante o tratamento térmico de

homogeneizagao.

(2.8)

in(2)

tempo = — | — %~
47T2D09(_ﬁ)

Onde: D, é uma constante, Q ¢ a energia de ativagdo para difusdo, R ¢ a constante dos

gases ¢ T € a temperatura. A, ¢ a amplitude inicial do perfil de concentracdo de solutoA;

(amplitude no tempo t)
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Um parametro importante da Equagao 2.8 ¢ o coeficiente de difusdo. A Tabela 4.12

apresenta os coeficientes de difusdao dos principais componentes da liga de aluminio AA2024.

Nota-se que o coeficiente de difusdo do Cu no Al ¢ muito inferior ao coeficiente de difusao do

Mg e do Mn, a mesma temperatura, como resultado o processo de homogeneizacgao da liga de

aluminio AA2024 ¢ controlado pela difusdo do Cu (LI et al, 2014; LIU et al, 2009; DU et al,

2003). Ou seja, se foi constatado que o Cu dissolveu € porque o Mg e Mn ja estao dissolvidos.

Tabela 4.12 — Coeficientes de difusdo dos principais componentes da liga AA2024.

Elemento Do (ms) ey
Cu 8,4.10° 136.8
Mg 1,2.10° 119,7
Mn 1,0 .10 211.,4

Fonte: (DU et al. 2003)

Através da substituicio de Do(Cu) = 0,084cm?/s, O (Cu) = 136,8KJ/mol e R = 8,314

J/molK na Equacdo 8 e considerando que o perfil de concentracao de soluto tenha sido reduzido

a 1% obteve-se a curva cinética de homogeneizagao para os espacamentos dendriticos primarios

de 72,0 + 19,1um e 255,4 &+ 59,2um, apresentada na Figura 4.21.

Figura 4.21 — Cinética de homogeneizagdo da liga de aluminio AA2024 para diferentes tamanhos de
espagamento dendritico.

650
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— A1=72,0+19,1pm
— A1=255,4+59,2pm
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400 T T

_-‘-‘-‘-‘-‘_-_‘-‘-—""-\—\_

0 100 200 300

400 500 600

Tempo (horas)

Fonte: Proprio autor.
Segundo a Equacdo 2.8, pode ser visto a partir da Figura 4.22 que para um mesmo

espagamento dendritico, o tempo de homogeneizacdo serd muito menor aumentando-se a

temperatura de homogeneizagdo. Pois a taxa de difusdo dos atomos ¢ mais elevada em
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temperaturas mais altas (DENG et al., 2012; LIU et al., 2014; JIANG et al., 2013; LIU et al.,
2009; LI et al., 2014). No entanto, segundo a analise DSC realizada, para a liga de aluminio
AA2024 a temperatura de homogeneizagdo ndo deve exceder 502,6°C, para evitar fusdo
incipiente. Portanto de acordo com a equagdo seria inviavel a homogeneizagdo da liga com
espacamento de 255,4 £ 59,2 um, porém como mostrado na analise microestrutural, com 30
horas de tratamento foi possivel eliminar as fases soliveis (eutéticos) presentes na liga.

A Tabela 4.13 apresenta os tempos estimados pela Equagdo (2.8) para a

homogeneizagdo da liga de aluminio AA2024 em conjunto com os resultados experimentais.

Tabela 4.13 — Tempos de homogeneizagdo da liga de aluminio AA2024 para diferentes condigdes.

E Tempo Tempo calculado
spacamento Temperatura . ~
©C) experimental pela equacio 2.8
(um) (horas) (horas)
72,0 £ 19,1 498 10 36
255,4+£59,2 498 30 454

Fonte: Proprio autor.

Nota-se que os tempos calculados pela equagdo sdo maiores do que os tempos obtidos

experimentalmente. As possiveis razdes para tal divergéncia sdo:

1- Os contornos de graos oriundos da rejeicao de soluto durante a solidificagdo da liga possuem
uma quantidade enorme de defeitos (Belova e Murch, 2006). Portanto, os coeficientes de
dissolugdo sdo muito maiores nos contornos de grao. Com isto o tempo necessario para a
dissolugdo ¢ muito menor na pratica do que previsto pela equagao teorica.

2 - A presenga de vacancias no material que ajudam no processo de difusdo dos 4tomos de

soluto, pois ¢ mais facil difundir com vazios do que entre &tomos (Belova e Murch, 2006).

Portanto, para a previsao do tempo de homogeneizacdo por equagdes de cinética
necessita de pardmetros de ajuste mais realistas. Visto que os tempos previstos sdo muito
maiores do que os obtidos experimentalmente, gerando gastos de energia desnecessarios de

tempo de encharque demasiadamente longos.
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4.3 Segundo grupo de experimentos

Esses experimentos visam investigar a influéncia da témpera nas propriedades
mecanicas e elétricas da liga AA2024. Primeiro a taxa de resfriamento foi variada através da
tempera em diferentes meios. E em seguida a sensibilidade ao quench da liga de aluminio
AA2024 foi avaliada através das curvas tempo-temperatura-propriedades (TTP), determinadas
pelo método de quench interrompido para as propriedades microdureza Vickers e condutividade

elétrica (%IACS).

4.3.1 Influéncia das taxas resfriamento na microdureza e na condutividade

elétrica da liga de aluminio AA2024

A Figura 4.22 apresenta as curvas de resfriamento experimentais apés homogeneizacao
a 498°C por 22 horas, ou seja, a melhor condi¢do obtida por DOE, para diferentes meios de
resfriamento (meios de témpera).

As taxas de resfriamento foram calculadas a partir das curvas de resfriamento obtidas
experimentalmente e estdo apresentadas na Figura 4.23 e na Tabela 4.14.

Nota-se que as taxas de resfriamento no gelo e na dgua a temperatura ambiente (TA)
sdo muito proximas. O mesmo acontece entre as taxas para as temperaturas de 60°C e 75°C e
entre as taxas para as temperaturas de 85°C e 100°C. Possivelmente, o tamanho pequeno das
amostras teve influéncia nestes resultados. Por isso para avaliar a influéncia da taxa de
resfriamento no posterior tratamento térmico de envelhecimento foram escolhidos os seguintes

meios de resfriamento: gelo, agua a 60°C, agua a 100°C, ar e forno.
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Figura 4.22 — Curvas de resfriamento apds a homogeneizacao da liga de aluminio AA2024 para diferentes meios
de resfriamento.
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Fonte: Proprio autor.

Figura 4.23 — Taxas de resfriamento ap6s a homogeneizacdo da liga de aluminio AA2024 para diferentes meios
de resfriamento
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Fonte: Proprio autor.



94

Tabela 4.14 — Taxas de resfriamento apds a homogeneizacdo da liga de aluminio AA2024 para diferentes meios
de resfriamento

Meio de resfriamento Taxa (°C/s)

Gelo 481,0
Agua TA 411,0
Agua a 60°C 220,0
Agua a 75°C 137,0
Agua a 85°C 104,0
Agua a 100°C 97,0

Ar 1,0

Forno 0,1

Fonte: Proprio autor.

A Tabela 4.15 e as Figuras 4.24 ¢ 4.25 apresentam os resultados da microdureza Vickers
(HV) e da condutividade elétrica (%IACS) da liga de aluminio AA2024 homogeneizada a

498°C por 22 horas, temperada em diferentes meios e envelhecida a 190°C por 8 horas.

Tabela 4.15 — Microdureza Vickers e condutividade elétrica da liga de aluminio AA2024 homogeneizada a
498°C por 22 horas, temperada em diferentes meios ¢ envelhecida a 190°C por 8 horas.

Microdureza (HV) Condutividade elétrica (%IACS)
Taxa de . .
. . . Apos o . Apos o
resfriamento apés Apos o . Apos o .
a homogeneizacao resfriamento envelhecimento a resfriamento envelhecimento a
((;‘;C /s) ¢ 190°C por 8 horas 190°C por 8 horas
481,0 88,49 + 3,14 128,96 + 6,83 31,4+0,2 30,4+0,1
220,0 107,60 + 3,29 121,90 + 2,35 30,9+ 0,3 30,7 +0,3
97,0 110,01 £2,15 122,67 £2,05 31,5+0,2 31,4+0,2
1,0 113,00 + 3,36 126,98 + 4,17 33,7+0,3 329+0,4
0,1 72,94 £ 2,64 83,76 +£ 3,98 39,7+ 0,4 39,6 £0,8

Fonte: Proprio autor.

As propriedade mecanicas das ligas endurecieis por precipitacdo sdo dependentes da
velocidade de resfriamento apds a homogeneizagdo. Baixas taxas de resfriamento causam uma
diminui¢do da supersaturagdo apds témpera e consequentemente a uma diminuicdo de
precipitados endurecedores no tratamento de envelhecimento. Analisando a Figura 4.24 nota-
se que a microdureza da liga AA2024 apo6s o envelhecimento, ¢ maior do que da liga
homogeneizada para todas as condigdes de resfriamento, no entanto o ganho dureza ¢ maior
para a maior taxa de resfriamento (cerca de 45%) e para a menor taxa de resfriamento quase
nao houve diferen¢a na microdureza. Nota-se também um alto valor de microdureza alcangado

pela liga resfriada ao ar, o que ndo era esperado, pois ao ar as taxas de resfriamento geralmente
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sdo lentas e geram propriedades mecanicas mais baixas. Possivelmente esse alto valor da
microdureza encontrado ocorreu em fun¢do do tamanho da peca utilizada, que era pequena,
assim a taxa de resfriamento foi maior do que o esperado. Outra razdo ¢ o fato da liga AA2024

envelhecer rapido a temperatura ambiente.

Figura 4.24 - Microdureza Vickers da liga de aluminio AA2024 homogeneizada a 498°C por 22 horas,
temperada em diferentes meios e envelhecida a 190°C por 8 horas.
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Fonte: Proprio autor.

A condutividade elétrica ¢ influenciada pela quantidade de 4tomos presentes em solucao
solida. Como discutido anteriormente se a taxa de resfriamento apds a homogeneizagao for
baixa, os atomos de soluto colocados em solucdo so6lida durante a homogeneizacdo formam
precipitados grosseiros durante o resfriamento, resultando em menos atomos dissolvidos na
matriz. Com isso a condutividade elétrica da liga ¢ aumentado pois ocorre menos espalhamento
dos elétrons. O aumento da taxa de resfriamento diminui a quantidade de precipitados
grosseiros e preserva mais atomos de soluto em solugdo sélida, o que aumenta o espalhamento
dos elétrons provocando uma diminui¢do da condutividade elétrica. Ou seja, a medida que a
taxa de resfriamento apds a homogeneizacdo aumenta a condutividade elétrica diminui, como

pode ser observado na Figura 4.25.
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Figura 4.25 Condutividade elétrica da liga de aluminio AA2024 homogeneizada a 498°C por 22 horas,
temperada em diferentes meios e envelhecida a 190°C por 8 horas.
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Fonte: Proprio autor.

Na Figura 4.26 pode-se observar a relagdo entre a condutividade elétrica, a microdureza
e a taxa de resfriamento apds a homogeneizacdo. Nota-se que o aumento da taxa de resfriamento
resultou em uma diminui¢ao da condutividade elétrica ¢ no aumento da microdureza. Para as
condig¢oes estudadas nota-se uma relacao linear entre a condutividade elétrica e a microdureza

da liga de aluminio AA2024.

Figura 4.26 — Microdureza (HV) e condutividade elétrica da liga AA2024 homogeneizada a 498°C por 22 horas,
temperada em diferentes meios e envelhecida a 190°C por 8 horas.
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Fonte: Proprio autor.
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4.3.2 Determinacio das curvas Tempo-Temperatura-Propriedade

A curva de TTP ¢ uma das maneiras eficazes de avaliar a sensibilidade ao quench de
uma liga. De acordo com o tempo para alcangar um determinado nivel de propriedade maxima,
a curva TTP pode ser criada. As curvas Tempo-Temperatura-Propriedade (TTP) foram obtidas
através do método de t€émpera interrompida. O resultado do tratamento isotérmico pode ser
visto nas Figuras 4.27 e 4.28, para a microdureza Vickers e para a condutividade elétrica,
respectivamente. Nota-se que o aumento do tempo de tratamento isotérmico resultou em uma
diminui¢do da microdureza Vickers ¢ um aumento da condutividade elétrica. Isto ocorre pois
com a longa duragao do tratamento isotérmico, precipitados grosseiros formam-se e crescem, o
que conduz a uma diminuicdo da supersaturagdo apds tempera e consequentemente a uma
diminui¢do de precipitados endurecedores no tratamento de envelhecimento. A diminuicao da
quantidade de precipitados finos, endurecedores, provoca a queda da microdureza. Com
precipitados grosseiros a condutividade elétrica aumenta, pois o livre caminho médio dos
elétrons ¢ maior. A microdureza maxima encontrada para aliga AA2024 foi de 132 HV, e a

condutividade elétrica minima encontrada foi de 28 %IACS.

Figura 4.27 - Influéncia do tempo de tratamento isotérmico na microdureza Vickers da liga de aluminio AA2024
a diferentes temperaturas.
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Figura 4.28 - Influéncia do tempo de tratamento isotérmico na condutividade elétrica (%IACS) da liga de
aluminio AA2024 a diferentes temperaturas.
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Fonte: Proprio autor.

A taxa de precipitacao durante a témpera depende da supersaturacdo e da taxa de
difusdo. Quando a temperatura do tratamento isotérmico ¢ elevada, a taxa de difusdo também ¢
alta, mas a supersaturacdo ¢ baixa, assim nessas temperaturas ha pouca precipitacdo. No caso
de baixas temperaturas, a taxa de nucleagdo ¢ alta devido a grande supersaturacdo. Mas a
transformagdo ¢ lenta pois a taxa de difusdo ¢ baixa. Em temperaturas intermédias, tanto a
supersaturagdo como a taxa de difusdo sdo relativamente elevadas, de modo que a precipitagao
ocorre rapidamente (LIU et al, 2008; LI et al, 2013). Nessa faixa de temperatura critica (nariz
das curvas C) é necessario resfriar a liga com taxas de resfriamento elevadas para evitar que
ocorra precipitacao. Ja em temperaturas mais altas a taxa de resfriamento pode ser mais lenta,
diminuindo assim as tensdes residuais no material.

Baseado nos dados dos tratamentos isotérmicos apresentados anteriormente as curvas
TTP para a microdureza e para a condutividade elétrica foram determinadas. A Figura 4.29
apresenta a curva TTP experimental obtida para 85% da microdureza maxima de 132HV. Pode-
se observar, na Figura 4.29 que o tempo critico para a perda de 15% na microdureza da liga

AA2024 estudada neste trabalho ¢ de aproximadamente 200s na temperatura do nariz da curva,

que se encontra proxima a 330°C.



99

Figura 4.29 - Curva TTP para 85% da microdureza méxima da liga AA2024 apds o tratamento isotérmico.
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Fonte: Proprio autor.

A curva TTP experimental para a condutividade elétrica, foi construida para o valor de

condutividade de 33,6 %IACS (aumento de 20%da condutividade minima), como mostrado na

Figura 4.30. O nariz da curva TTP para a condutividade esta em torno de 300°C.

Figura 4.30 - Curva TTP para 33,6 %IACS da liga AA2024 apos o tratamento isotérmico.
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Como visto anteriormente, as curvas TTP podem ser descritas pela Equacao(2.15),

apresentada no capitulo 2:

kaxky? k
Cr = —ky xk, *exp [W;T)Z] * exp [R*ST] (2.15)

Onde:

Cr - tempo critico necessario para se atingir uma dada quantidade de precipitacdo ou dada
propriedade, R - constante universal doa gases (8,314 J/molK), T - temperatura em Kelvin, k; -
logaritmo natural da fracdo ndo precipitada, ou a taxa da propriedade correspondente a curva C
em particular, k2 - constantes relacionadas ao numero de sitios de nucleagdo, k3 - energia
necessaria para formar um ntcleo, k4 - temperatura solvus e ks - energia de ativagdo para

difusao.

Através do método de ajuste ndo-linear os coeficientes da Equacao 2.15 para as curvas
TTP da microdureza e da condutividade elétrica foram estimados.

A Figura 4.31 e a Tabela 4.16 apresentam o resultado do ajuste ndo-linear para a curva
TTP da microdureza Vickers. Analisando os dados da Figura 4.31 nota-se que o ajuste nao
linear para a curva TTP da microdureza apresentou baixo coeficiente de correlagdo, R* =
0,8372, ou seja, os parametros k2-ks encontrados ndo descrevem a curva Cr da microdureza para
a liga AA2024 estudada neste trabalho. Uma melhora no ajuste da curva TTP para a
microdureza pode ser obtido aumentando o niimero de experimentos realizados e realizando
tratamentos isotérmicos em tempos muito curtos. Por causa da dificuldade para controlar a
temperatura do forno durante a etapa de tratamento isotérmico, isto ndo foi possivel,

dificultando/impossibilitando calcular o fator de quench para microdureza.

Tabela 4.16 — Coeficientes da equacdo (2.15) determinados para a curva TTP da microdureza.

K3
(J/mol)

K1 K2 (s) K4 (K) | K5 (J/mol)

-0,16 7,56E-11 | 54757,48 | 1512,36 2412,24

Fonte: Proprio autor.
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Figura 4.31 — Curva TTP ajustada para 85% da microdureza méaxima da liga AA2024 apods o tratamento

isotérmico.
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Fonte: Proprio autor.

A Figura 4.32 e a Tabela 4.17 apresentam o resultado do ajuste ndo-linear para a curva
TTP da condutividade elétrica. Nota-se na Figura 4.32 que o coeficiente R? apresentou um valor
de 0,99254, indicando um bom ajuste entre os dados experimentais e a equagdo. Os valores na
Tabela 4.17 foram substituidos na Equacao (2.15) e as curvas de TTP da condutividade elétrica
para 99.5, 90 e 80% de fracdo ndo transformada durante o resfriamento, foram construidas,
como mostrado na Figura 4.33. De acordo com a curva TTP para 99,5% de fragdo ndo
transformada (que corresponde a condi¢cao de melhor desempenho da liga) quando o tempo de
transformagao ¢ de 5 segundos, a faixa de temperatura critica ¢ de 240°C a 425°C. Nessa faixa
de temperatura critica, a condutividade aumenta rapidamente com a extensdo do tempo

isotérmico.

Tabela 4.17 — Coeficientes da equacdo (2.15) determinados para a curva TTP da condutividade elétrica.
K1 K2 (s) K3 K4 (K) | K5 (J/mol)
(J/mol)
1,61 5,95E7 96,21 483,66 241224

Fonte: Proprio autor.
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Figura 4.32 — Curva TTP ajustada para 33,6 % IACS da liga AA2024 ap6s o tratamento isotérmico.
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Fonte: Proprio autor.

Figura 4.33 — Curvas TTP da condutividade elétricas para a liga AA2024.
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Fonte: Proprio autor.

Através da combinacdo do Cr com as curvas de resfriamento da liga AA2024 apoés a
homogeneizagdo calculou-se o fator de quench, Q. Os valores de Q estdo apresentados na

Tabela 4.18.
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Tabela 4.18 — Fator de Quench ) para diferentes taxas de resfriamento ap6s a homogeneizacao.

Taxa de resfriamento apds a
homogeneizagio (°C/s) Fator de Quench (Q)
481 (gelo) 5,06E-2
1 (ar) 16,1

Fonte: Proprio autor.

Nota-se que a taxa de resfriamento € inversamente proporcional ao Q, ou seja, quanto
maior a taxa de resfriamento, menor o fator de quench, Q. O que que concorda com a literatura
(OTERO et al, 2014; FONTECCHIO et al, 2002)

O fator Q, pode ser usado para prever a condutividade elétrica da liga através da Equacao

(2.16):

Pp = Ppaxexp(k,Q) (2.16)

Onde:
Pr - propriedade prevista, Pmax - propriedade maxima para a liga, £ - logaritmo natural da fragao
ndo precipitada, ou a taxa da propriedade correspondente a curva C em particular e Q - fator de
quench.

Para a previsdo da condutividade elétrica da liga AA2024 através da Equacado (2.16), o
termo Pmax, referente a propriedade maxima foi substituido por Pmin, referente a
condutividade elétrica minima. Pois, como discutido anteriormente, quando as propriedades
mecanicas da liga aumentam, a condutividade diminui, ou seja, quando a propriedade mecanica
for méxima (Pmax) a condutividade elétrica serd minima (Pmin). Os valores da condutividade
elétrica medidos experimentalmente e os previstos pela Equagdo (2.16) estdo apresentados na

Tabela 4.19.

Tabela 4.19 — Condutividade elétrica previstas pelo fator de Quench Q.

Taxa de resfriamento apos Fator de ’Cpndu 1V1.dade Condutividade elétrica
elétrica prevista pela

a homogeneizagao (°C/s) Quench equacio (2.16) obtida experimentalmente
481 5,06E-2 28 304+0,1
30,4 329+0,4

1 16,1

Fonte: Proprio autor.
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5 CONCLUSAO

Baseado nos resultados dos estudos teodricos e experimentais conduzidos ao longo deste
trabalho e as comparagdes realizadas com os demais estudos da literatura no tema, podem ser

extraidas as seguintes conclusdes:

- A dureza e microdureza evidenciam a grande influéncia dos elementos de liga, e
principalmente dos precipitados endurecedores (por exemplo: Al-puro para AA2024 T351

aumento de 630% da dureza).

- A forte influéncia dos elementos de liga ¢ evidenciada pela condutividade elétrica (Al-puro
para Al-CP redugdo de 10%); com aumento da quantidade de elementos de liga a redugdo
aumenta (Al-puro para AA2024 - O a reducdo de 20%); mas com a formagao de precipitados
fica ainda mais evidente (Al-puro para AA2024 T351 a redugdo de 50%); Estes resultados

confirmam o potencial desta técnica para avaliar o estado da liga.

- As condi¢des impostas durante a solidificagdo da liga AA2024 foram capazes de promover
taxas de solidificacao e, consequentemente uma grande variagao nos espagamentos dendriticos

e na distribuicdo e frag¢do de precipitados.

- Quanto a dissolucao dos precipitados durante a homogeneizagdo verificou-se que mesmo
apresentando maior quantidade de precipitados na condi¢cdo bruta de solidificagdo a liga
solidificada com maior taxa de resfriamento (condi¢do A) apresentou melhor homogeneizagao
do que a liga solidificada com menor taxa (condi¢do C), pois os precipitado presentes eram

menores € menos espessos, portanto mais faceis de dissolver.

- A otimizacdo do tratamento térmico de homogeneizacdo por DOE resultou nos parametros:

temperatura de 498°C, espacamento de 70 pm e tempo de 21,31 horas.

- A cinética de homogeneizacdo demonstrou que a previsao do tempo de homogeneizagao por
equagdes de cinética necessita de parametros mais realistas. Os tempos previstos sao muito
maiores do que os obtidos experimentalmente, gerando gastos de energia desnecessarios com

tempos de encharque demasiadamente longos.
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- O aumento da taxa de resfriamento de 0,1 para 481°C/s provocou um aumento na microdureza
de 83,76 + 3,98 para 128,96 + 6,83 ¢ uma diminuicao na condutividade elétrica de 39,6 + 0,8
para 30,4+ 0,1.

- A condutividade elétrica apresentou uma relagdo proporcional inversa com a microdureza,

em funcao da taxa de resfriamento na tempera;

- O método de quench, apesar das dificuldades experimentais, se mostrou adequado para

determinagao das curvas TTP;

- Finalmente o uso da técnica nao destrutiva de medidas de condutividade elétrica por correntes
parasitas ¢ viavel para determinacdo da curva TTP, que pode ser utilizada para prever as

propriedades da liga em funcao da taxa de t€émpera.
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