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4
Resultados e Discussao

4.1
Ensaio de Trag¢ao Uniaxial

Para os ensaios de tragao utilizaram-se amostras da liga nas condi¢des de
como recebida (estado metalurgico T3) e nas condi¢cdes de como solubilizada e
envelhecida em diferentes tempos a temperaturas baixas, T; e T, que
pudessem reproduzir o comportamento durante o envelhecimento natural,
temperaturas estas abaixo dos 100°C sendo T, superior a T;. Em conformidade
com trabalhos anteriores, foi constatada a ocorréncia do efeito Portevin-Le
Chatelier caracterizado pelo surgimento de serrilhados nas curvas de tensao-
deformagdo, como apresentado na figura 4.1. [20,50,54] No entanto, a
constatacéo deste efeito foi restrita a amostras da liga nas condi¢ées de como
recebida e como solubilizada e envelhecidas por curtos intervalos de tempo.
Este fenbmeno representa um comportamento dindmico, que resulta de
deformagdes localizadas devido a cisalhamento de precipitados & coerentes
com a matriz bem como ao tipo classico Portevin-Le Chatelier. Este ultimo, que
representa um comportamento dindmico de envelhecimento por deformagéo,
resulta essencialmente da interacido de discordancias com atmosferas de
atomos de soluto tais como Cu e Mg.

Com o prosseguimento do tratamento de envelhecimento por tempos
prolongados, os atomos de soluto de Cu e Mg se precipitam na matriz na forma
das fases T, e S, além disso, fases ja precipitadas tendem a perder a coeréncia
com a matriz levando ao desaparecimento dos serrilhados e a curva de
escoamento passa a ser continua.

Os valores do limite de escoamento Gy, limite de resisténcia mecanica G, e a
porcentagem de alongamento €& estdo listados na tabela 4.1 para as diferentes
condi¢des microestruturais da liga. Estes valores representam uma média dos
resultados de 4 ensaios para cada condi¢cdo microestrutural. Observa-se um
aumento progressivo nos limites de escoamento e de resisténcia mecanica com o

aumento do tempo de envelhecimento. Este comportamento € considerado
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coerente, pois o aumento na resisténcia ocorre devido a precipitacdo de fases
endurecedoras na matriz, que dificultam o movimento das discordancias durante a
deformacdo.

A partir da figura 4.2 e 4.3 observa-se também que, para um dado tempo de
envelhecimento, os niveis de resisténcia mecanica sdo maiores para a temperatura
mais alta. Isto se deve ao fato que a cinética de precipitacdo se torna mais
acentuada, e isto por sua vez, reflete em maior resisténcia a0 movimento das
discordancias.

Observa-se também que para tempos de envelhecimento acima de 100
minutos, o limite de escoamento da liga envelhecida ultrapassa o correspondente a
condi¢do de como recebida. Tendo em vista o fato que a liga como recebida tem
sido envelhecida naturalmente por aproximadamente 15 anos, € esperado que seu
limite de escoamento, sendo menor que os valores encontrados para a liga
solubilizada e envelhecida em T; e T, (condicdes de subenvelhecimento),
corresponda a condi¢@o apos o pico de envelhecimento. [54]

Por outro lado a ductilidade da liga, expressa pela porcentagem de
alongamento, decresce a medida que o tempo de envelhecimento aumenta,
atingindo um valor da ordem de 40% em relagdo a deformacdo da liga como
recebida, indicando mais uma vez que esta condi¢do microestrutural corresponde

a um estado apds o pico de envelhecimento.


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0116462/CA

DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0116462/CA

DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0116462/CA


PUC-RIo - Certificagao Digital N° 0116462/CA

Capitulo 4: Resultados e Discusséao 57

i 5 T 0 T T x T E { E I 1 ¥ T T T " T ] T %
Specimen: 1 —— :‘ épecwr‘nen i
| 7 |
e ] \ o SpesiteRid =
v Sbwleﬂﬁ""*' 30 _.‘ IJ P || Specitend ‘“‘
Specimen 4 — 4 ‘ ’ i _ff"fﬁ | Specimen: 4—|
| ‘ | 20 ) / b
LT \f 7 1
‘ 1 I ‘J _fv | ‘
i ||l 1 e ‘iﬂ/fl' }
: | ‘
; I -
§ \ I e !
\ I ] \
I |
" | 1004 ‘
| | ]
. 504
i | |
| 4
T T T |"i‘> ‘r |
I T S PR R R 0 N T T T |
i 0 2 4 § I I B
"eIC a
Percert Strain
(@) (b)
‘f|'ﬂ| L R TR ™ ™ TR '
1||(‘ -~ Specimen. 2—
i ! =t Specimen: 3 —— 7 300
i ‘ ‘ Specimen; 4 ——
504 pecimen: 5 d |
[ ’ zpecwmen‘ f— =
\‘ ‘
00 = 1 | - 200
| |l
| ‘\ |
i fl ‘ | |
4 W 1 150
i | !
4 I] 1‘ 1 }
LR \ IR
| |
| |
1 \ |
504 ‘ ‘ 1 50
oLl (I | h
T = T R e 0 — T T T T T T T
0 2 4 8 8 ER - N N R 0 2 4 6 8 10 2
Percent Slrain Percent Strain

(© (d)

Figura 4.1 - Curvas de tensao-deformacéo para a liga 8090 nas condi¢des (a) como
recebida; (b) solubilizada e envelhecida a T4 durante 10 minutos; (c) solubilizada e
envelhecida a T, durante 10 minutos e (d) solubilizada e envelhecida a T durante 100
minutos.


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0116462/CA

DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0116462/CA

DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0116462/CA


PUC-Rio - Certificacdo Digital N° 0116462/CA

Capitulo 4: Resultados e Discusséao 58

4.1.1

Modelagem das curvas de escoamento

As curvas de escoamento das diferentes condi¢des microestruturais foram

modeladas de acordo com a expressao: [60]

o =ke" equagdo 4.1

onde ©, € sdo respectivamente a tensdo real e a deformacdo real, n o
expoente de encruamento e k a tensdo correspondente a 100% de deformacao.

Os valores de ¢ e € foram calculados a partir da tensdo de engenharia, G. €
do componente plastico da deformacdo de engenharia € ., de acordo com as
expressoes [60]:

0=0.(l+¢,) equacao 4.2

E=In(l+¢€.) equacgao 4.3

Exemplos desses calculos sao apresentados no apéndice 1.

A variacdo observada nos valores de k e n se deve a mudangas
microestruturais acarretadas pela precipitacdo de particulas de segunda fase
durante o tempo de envelhecimento. Assim sendo, o encruamento da liga durante
o carregamento, deve levar em conta a sua natureza multifdsica, uma vez que a
matriz se deforma plasticamente mais que as fases endurecedoras.

De acordo com Ashby [57], este encruamento deve levar a criacdo de
gradientes de deformacdo cuja distdncia média (comprimento de onda) deve
corresponder aproximadamente ao espacamento entre as fases. Tais ligas sdo
consideradas plasticamente ndo homogéneas. Esses gradientes de deformagdo
requerem que discordancias sejam estocadas na matriz a fim de permitir a
compatibilidade da deformagdo entre as fases. Estas discordancias que contribuem
ao encruamento da liga durante a deformagdo, sdao denominadas como
discordancias geometricamente necessdrias afim de distingui-las das

estatisticamente estocadas que acumulam em materiais monof4sicos.
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De acordo com Nabaro, Basinki e Holt [57], a tensdo de escoamento T pode

ser expressa em fun¢ao da densidade total de discordancias pT como:

T="1y + Cuby/p" equacio 4.4

onde Ty inclui outras contribui¢des a tensdo de escoamento (por exemplo
endurecimento por solucdo sélida), i € o médulo de cisalhamento, b a magnitude
do vetor de Burgers e C uma constante aproximadamente igual a 0,3. A densidade
total de discordancias, p' é simplesmente igual 2 soma da densidade de
discordincias geometricamente necessdrias, pG e a de discordancias
estatisticamente estocadas, ps.

Para as particulas equiaxiais de segunda fase dispersas pela matriz, os

célculos realizados por Ashby levam a um valor de pG definido pela expressao:

pl= [1 jﬂ equagio 4.5
r )b

onde f e r representam respectivamente a fragdo volumétrica e o raio das
particulas consideradas esféricas. Y na expressdo acima se refere a deformacgao
cisalhante sofrida pela amostra.

Esta expressdo pode ser reescrita em funcdo do comprimento de onda
referente aos gradientes de deformacao. pG pode ser estimado aproximadamente
pela distancia de cisalhamento geométrica que por sua vez corresponde ao

espacamento entre as particulas de segunda fase. Deste modo, pG serd dada por:

a_1 4
b

equacdo 4.6

N

A expressdo acima indica que pG aumenta a medida que o espacamento
entre as particulas (A°) diminui, ao ponto que, para valores de A° inferiores a 2
wm, pG domina a densidade total de discordancias para todos os niveis de

deformacdo e a tensdo cisalhante T pode ser expressa como:


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0116462/CA

DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0116462/CA

DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0116462/CA


PUC-Rio - Certificacdo Digital N° 0116462/CA

Capitulo 4: Resultados e Discusséao 60
T="To + Cub/p equacdo 4.7
Substituindo pG a partir da equacgdo 4.6, obtém-se:

Y
bA°

T="1Tp +2Cub equacdo 4.8

) . dz
A partir dessa equagdo, a taxa de encruamento — pode ser expressa para

dy
qualquer nivel de deformacao y como:
a =Cu b(, equacdo 4.9
dy w

Cabe anotar que a taxa acima referida é simplesmente proporcional a taxa

do ) .,
d_ levantada a partir da curva de escoamento G X € uma vez que G &
f3

proporcional a T e € proporcional a .

A partir da equacdo 4.1, a taxa fl—o pode ser expressa como:
E

do_ in
de &7

equacao 4.10

o que significa que de posse dos valores de k e n a referida taxa pode ser
calculada para qualquer deformacao.

A andlise microestrutural por microscopia eletronica de transmissao da liga
envelhecida a T; indicou o espacamento médio entre particulas de segunda fase da
ordem de 103 nm para tempo de envelhecimento de 100 minutos. De acordo com

Ashby [57], este espacamento que € muito pequeno significa uma total

predominancia da densidade total de discordancias por parte de pG e, deste modo,

dt . .
a taxa de encruamento, Iy pode ser corretamente avaliada para qualquer nivel de
v

deformacio de acordo com a equagdo 4.9.
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. dt . . 1 L
Assim sendo, — € considerada proporcional a — , o que significa que a

G
dy A
taxa de encruamento aumenta a medida que o espacamento entre as particulas
endurecedoras diminui.

Na tabela 4.2, encontram-se listados os valores da taxa média de

do . . oA A
encruamentod— , calculada a partir dos limites de resisténcia mecanica e de
3

escoamento para as condi¢des microestruturais T;/10, T;/100, T,/10 além da
condicdo como recebida. Encontram-se também listado na mesma tabela, os
valores de n, k e do coeficiente de correlacdo, r2, envolvido na linearizacdo da
relacdo log ¢ - log €. Observa-se a partir dessa tabela que k e n variam de forma
significativa com a condi¢do microestrutural da liga. Mais especificamente, o
expoente de encruamento n aumenta de forma relevante a medida que a
temperatura de envelhecimento aumenta de T; para T,, mantendo o tempo de
envelhecimento em 10 minutos. As trés condicdes de envelhecimento
apresentadas na referida tabela indicam valores de n superiores ao correspondente
a condi¢do da liga como recebida. As observacdes anteriores estio compativeis
com as taxas média de encruamento constantes na tabela. As colocagdes
mencionadas sdo consideradas coerentes com as variagdes microestruturais
acarretadas pelo envelhecimento da liga que, deve implicar uma diminui¢do no
espacamento entre as particulas de segunda fase com aumento da temperatura e/ou
tempo de envelhecimento até o pico de endurecimento. Observa-se, no entanto,
que para a temperatura T; o aumento do tempo de 10 para 100 minutos nao tem
sido acompanhado por um aumento do valor de n, embora a taxa média de

encruamento tenha aumentado significativamente.
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temperadas + envelhecidas a diferentes tempos.

c o Limite de Limite de Alongamento
ondigao da escoamento resisténcia
amostra o) (MPa) G, (MPa) e (%)
como recebida 260+ 4 397 £ 3 14 +£2
T4/10min 1725 3107 1312
T+/100min 18317 309+7 1112
T4/1000min 281 + 15 379+6 73
T4/5000min 328 + 11 41717 4+1
To/10min 17512 308 +4 1112
T2/100min 291+8 3796 6+3
T»/1000min 362 + 18 433+6 4+1
T»/5000min 373+ 20 449+8 5+4

Tabela 4.2 — Resultados dos célculos da taxa média de encruamento, n, k e re.

Condigdo da | Taxa média de n k(MPa) r
amostra encruamento
(MPa)
como recebida 830 0,1264 541,4 0,743
T1/10min 1062 0,1742 483,5 0,987
T1/100min 1146 0,1710 499 0,996
T2/10min 1147 0,2175 594,5 0,995

62
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Figura 4.2 — Variacdo do limite de escoamento em func¢do dos diferentes tempos

de envelhecimento para T e T..
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Figura 4.3 — Variagdo do limite de resisténcia em fun¢do dos diferentes tempos

de envelhecimento para T, e T..
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Figura 4.4 — Variacao do alongamento em funcao dos diferentes tempos de
envelhecimento para T; e To.
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Figura 4.5 — Variagdo da taxa de alongamento calculada para os diferentes

tempos de envelhecimento utilizando valores de engenharia e valores reais.
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4.2
Ensaio de Microdureza

As ligas Al-Li-Cu-Mg-Zr apresentam uma resposta ao endurecimento por
precipitacdo quando submetidas a tratamentos de envelhecimento artificial entre
150 e 200°C [10-13]. A figura 4.6 apresenta as medidas de microdureza em
fungdo do tempo de envelhecimento para as duas temperaturas utilizadas. E
observada uma diminuicdo na microdureza apds o tratamento de retrogressao em
virtude da dissolu¢@o da maior parte dos precipitados na matriz de aluminio. Mais
especificamente, a queda na microdureza da liga como recebida pelo tratamento
de solubilizacdo foi de aproximadamente 20%. No que se refere ao efeito do
tratamento de envelhecimento, a figura 4.6 indica como era esperado um aumento
na microdureza com o aumento do tempo de envelhecimento para as duas
temperaturas. Por volta de 100 minutos de tratamento a liga apresenta maxima
dureza, sendo esta mdxima dureza maior para a temperatura de envelhecimento
mais baixa. No entanto, de acordo com a literatura, a dureza maxima associada as
temperatura mais alta deve de fato ser atingida num intervalo de tempo menor que
100 minutos em virtude da cinética de precipitagdo, que € um processo
termicamente ativado, ser mais rdpida para temperaturas mais altas. Os resultados
citados no entanto, indicam uma ligeira diferenca no que se refere ao tempo
necessario para envelhecimento de pico. Uma determinacdo mais precisa do
tempo necessdrio para se atingir o envelhecimento de pico exigiria maior nimero
de amostras.

O observado endurecimento da liga com o prosseguimento do
envelhecimento se deve a uma copiosa precipitacdo homogénea observada em
trabalhos anteriores [47-50] onde foram identificadas a presenca da fase & (Al;Li)
e do composito formado pelas fases AlsLi e Al;Zr. O tamanho destes precipitados
encontra-se na faixa entre 20 e 80 nm [52-55]. Com o aumento do tempo de
envelhecimento além de 100 minutos verifica-se uma queda na microdureza para
ambas as temperaturas de envelhecimento, conforme figura 4.6. Esta gradual
queda ¢ atribuida a perda de coeréncia na interface dos precipitados com a matriz
em virtude do aumento do tamanho dos mesmos.

Pode -se dizer que de um modo geral, o aumento de dureza é sinénimo de

uma maior dificuldade de movimenta¢do das discordancias. Em sua trajetdria,
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uma discordancia deve cortar os precipitados ou se encurvar por entre as
particulas. Em qualquer um dos casos, pode-se demonstrar que deve haver um
aumento de tensdo para que as discordincias se movimentem em um reticulado
que contenha particulas precipitadas. O mecanismo foi proposto por Orowan,
supondo que a discordancia tenha se curvado, formando anéis em torno dos
precipitados. Quando os anéis adjacentes se encontram, eles se cancelam da
mesma maneira que em uma fonte Frank-Read. Esta ocorréncia permite que a
discordancia continue a movimentar-se, mas deixa um anel de discordincias em
torno do precipitado, cujo campo de tensdes ird aumentar a resisténcia a
movimentacdo da préxima discordancia. Um fator importante na interacdo de
particulas precipitadas e discordancias € a presenca dos campos de tensdes em
torno do precipitado, o que é especialmente verdadeiro quando o precipitado é
coerente com a matriz. [12-13]

O superenvelhecimento, ou envelhecimento prolongado apds a condi¢do de
pico, leva ao amolecimento da liga. Em algumas ligas endurecidas por
precipitacdo, ele ocorre simultaneamente com a perda de coeréncia dos
precipitados. Pode-se afirmar também que a queda na dureza estd intimamente
ligada ao crescimento continuo do precipitado que ocorre se a liga for mantida na
temperatura de tratamento. Com o progresso do envelhecimento, o tamanho
médio de particulas aumenta com conseqiiente diminuicdo do numero de
particulas. Isto é conhecido como coalescimento e definido pela equacdo 1.6.
Assim, o méaximo endurecimento estd associado a um pequeno tamanho de
precipitado e um grande ndmero de particulas, enquanto que o
superenvelhecimento estd associado a poucos precipitados relativamente grandes
[12,13].

A presenga da fase T, observado em condi¢des da liga como recebida e
envelhecidas a 200°C durante 100 e 1000 minutos, também pode ter contribuido
para o aumento de microdureza. Esta conclusdo € consistente com os resultados
obtidos por Huang e Ardell [61] que demostraram que estes precipitados nas ligas
Al-Li-Cu podem ser mais eficientes do que a fase 8’ no aumento de resisténcia do
material, mesmo que sua fracdo volumétrica seja pequena.

Medidas de microdureza feitas em amostras envelhecidas da liga como
recebida (isto €, sem o tratamento prévio de solubiliza¢do) indicaram uma queda

na microdureza com o aumento do tempo de envelhecimento para ambas as
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temperaturas consideradas neste trabalho. Isto confirma mais uma vez que a liga

na condicdo como recebida corresponde a um estado apds o pico de

envelhecimento. [53]

240 +
180 |
> E
I r
; ——150
60 T T T T 1
1 10 100 1000 10000
tempo (min)

Figura 4.6 - Microdureza das amostras solubizadas + temperadas + envelhecidas a

temperaturas de 150 e 200°C.
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—— 150
—=— 200

1 10 100 1000

tempo (min)

Figura 4.7 - Curvas de microdureza para as amostras envelhecidas diretamente a
temperaturas de 150 e 200°C.
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4.3 .
Microscopia Otica

O estudo por microscopia Otica utilizada neste trabalho permite apenas
determinar algumas caracteristicas microestruturais tais como, tamanho,
distribuicao dos graos e a presenca de inclusdes.

Devido a utiliza¢do de vérios ataques recomendados para as ligas Al-Li nao
terem revelado com nitidez os contornos de graos, foi utilizado o ataque quimico
Bakers seguido do ataque Keller diluido para a analise por microscopia otica.

As micrografias das figuras 4.8 e 4.9 apresentam a liga na condicdo como
recebida na secdo de topo. E observado que esse material é composto por grios
equiaxiais com tamanho variando entre 20 e 40 um. Um dos fatores para o
pequeno tamanho de grao observado na liga 8090 é a presenca de Zr na matriz,
como ja é sabido, formando particulas estdveis que ancoram os contornos de grao
e, portanto dificultam o crescimento do grao. A microestrutura da liga 8090, na
condicdo como recebida € caracterizada por uma certa textura cristalografica,
tendo seus graos deformados no sentido da laminacao. Isto € melhor definido na
secdo transversal, figura 4.11, onde é observado um alongamento acentuado dos
graos em relacdo aos mesmos da secdo de topo, figura 4.10. [10]

Os resultados das amostras solubilizadas, ou seja, tratadas a 550°C durante 1
hora, ndo puderam revelar os contornos de grao, com o ataque acima referido, mas
pode-se verificar a textura fibrosa bastante pronunciada no sentido da laminagdo
sem, porém, definir os graos, como observado na figura 4.12. Esta micrografia foi
revelada apenas com o reagente Keller.

A figura 4.13 apresenta uma micrografia da amostra solubilizada e
envelhecida a 200°C durante 1000 minutos. E observada uma regido de graos
equiaxias bem definidos e de tamanho relativamente pequeno. Uma certa
tendéncia de textura também € observada embora ndo se possa obter maiores
informacodes a respeito de textura por microscopia otica.

Na micrografia da figura 4.14 pode-se observar a microestrutura geral de
uma amostra preparada para MET na condigdo solubilizada e envelhecida a 200°C
durante 500 minutos. A estrutura de griaos equiaxiais com tamanhos entre 20 e 40

wm é confirmada.
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Comparando as micrografias da figura 4.10 e 4.13, poderia-se interpretar
que houve uma diminui¢do do tamanho de grdo apds o tratamento térmico de
reenvelhecimento. A explicacdo estd na eficiéncia do ataque e na estrutura dos
contornos de grao nesta liga apds o tratamento termo-mecanico. Enquanto que na
micrografia da figura 4.13 a maioria dos contornos de griao estdo bem definidos
dando a impressdo de um menor tamanho de grio, na micrografia da figura 4.10
somente aqueles contornos de grao de alto angulo foram suficientemente atacados.
Os contornos de grao com uma desorientacao pequena e, conseqiientemente, baixa
energia, ndo sdo revelados. Esta observacdo é importante, pois, como serd visto
mais adiante, esta liga apresenta inclusive subgrios, estes revelados melhor no

MEV (EBSD) e no MET.

200 pm ..-¢'._ :

- SO

Figura 4.8 — Micrografia da liga 8090 como recebida — Se¢éo de topo. Aumento de 50X.


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0116462/CA

DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0116462/CA

DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0116462/CA


PUC-RIo - Certificagao Digital N° 0116462/CA

Capitulo 4: Resultados e Discussao

Figura 4.10 — Micrografia da liga 8090 como recebida — Se¢ao de topo. Aumento de
200X.
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Figura 4.11 — Micrografia da liga 8090 como recebida — Sec¢éo transversal.

Aumento de 100X.

Figura 4.12 — Micrografia da liga 8090 como solubilizada — Se¢éo de topo.
Aumento de 100X.
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Figura 4.13 — Micrografia da liga 8090 tratada a 200°C durante 1000 minutos — Secéo de
topo. Aumento de 200X.

Figura 4.14 — Micrografia da liga 8090 solubilizada a 550°C durante 1 hora e envelhecida
a 200°C durante 500 minutos — Aumento de 200X.
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4.4
Microscopia Eletrénica

4.41
Microscopia Eletrénica de Varredura

(a) MEV convencional

Para o estudo no MEV, as amostras foram analisadas apenas na secdo de
topo nas condigdes solubilizadas e envelhecidas a 200°C durante diferentes
tempos.

Os resultados no MEV complementam os resultados obtidos por
microscopia Otica em termos da microestrutura da liga estudada. Posterior a
realizacdo dos tratamentos térmicos de envelhecimento, nota-se que o tamanho de
grao cresceu para os diferentes tempos de envelhecimento, crescimento este
auxiliado pela dissolucdo parcial de fases presentes nos contornos de grao. [8,54]

E confirmado nessas micrografias a presenca de subgrios e do tamanho
relativamente pequeno dos graos, em torno de 30 um. O contraste observado nos
contornos de graos nao € necessariamente oriundo de uma precipitacao
heterogénea grosseira mas incorpora efeitos topoldgicos em virtude do ataque

quimico que afeta prioritariamente os proprios contornos de grao.

(b) EBSD

Os mapas de orientagdo obtidos por EBSD apresentam uma imagem na
qual uma cor € atribuida ao plano paralelo aquele da amostra em cada ponto de
coleta segundo o tridngulo unitdrio de referéncia. Estes mapas permitem a rapida
constatacdo da presenca de textura, possibilitando a associa¢do imediata com a
morfologia. [52,56]

A liga 8090 ¢ submetida a uma considerdvel deformacdo pléstica a
elevadas temperaturas via laminacdo e subseqiientemente tratamentos térmicos.
Estes processos conduzem a formacdo de uma forte textura cristalografica.

Também € observado em ligas endureciveis por precipitagio uma textura
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morfoldgica, manifestada pelo alongamento dos graos como pode ser observado
no mapa de orientagdo da secdo transversal na amostra como recebida. [44, 59]

A amostra como recebida (se¢do de topo) apresenta uma marcante
estrutura de subgrdos. Esses subgrdos foram assim classificados através da
diferenca de orientagdo. Definiu-se como contornos de baixo angulo os graos com
diferenca de orientacio menor que 15°. Para esses subgrios foi realizada uma
medida do tamanho médio € foi obtido um valor de 9,68 um. O tamanho de grao é
maior para as amostras que sofreram tratamento térmico como pode ser observado
no diagrama de barras, entretanto esses valores representam uma média dos graos
e subgraos e ndo € muito representativo. [56]

Através dos mapas de orientacdo obtidos por EBSD na amostra
solubilizada e solubilizada e envelhecida a 200° durante 5000 minutos pode-se
notar uma mudanca acentuada na textura do material, apresentando apds o
tratamento de envelhecimento uma textura preferencial <101>.

Com relacdo a avaliacdo da estabilidade da textura em amostras apOs
tratamentos térmicos, este assunto ndo foi contemplado no inicio do presente
estudo. Todavia, em decorréncia das incursdes feitas por EBSD e tendo em vista o
potencial desta técnica, considera-se oportuno quantificar este aspecto. Entretanto,
este estudo requer a comparacdo sistemdtica entre as secdes transversal e
longitudinal das chapas da liga. Em virtude do tempo disponivel para
apresentacao da dissertacdo, incompativel com o tempo de investimento para
preparacdo de novas amostras, esta informacao ndo se encontra disponivel neste

documento, mas pretende-se esclarecer no futuro préximo.
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Figura 4.15 - MEV. Amostra tratada 200°C durante 100 minutos. Elétrons secundarios. Secdo
de topo. Aumento 1000X.

Figura 4.16 - MEV. Amostra tratada 200°C durante 1000 minutos mostrando a presenca de

precipitacdo grosseira nos contornos de grao. Secao de topo. Aumento 2000X. (a) Elétrons
secundarios e (b) elétrons retroespalhados.
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25.00 ym = 25 steps 22.50 um = 15 steps

(a) (b) (©
Figura 4.17 — Mapa de orientagdo da amostra como recebida (a) se¢do de topo;
(b) segao transversal e (c) triangulo unitario de referéncia das cores utilizadas.

2250 pm = 15 steps 22.50 ym = 15 steps

(a) (b)

Figura 4.18 — Mapa de orientagdo da amostra nas condi¢des (a) solubilizada; (b) solubilizada e

envelhecida a 200°C durante 5000 minutos. Utilizar triangulo unitario da figura 4.17.
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Tamanho de Grao

20,

101

cr sol env

Figura 4.19 — Diagrama de barras mostrando o tamanho de grdo calculado para a liga
8090 nas condigbes como recebida, solubilizada e solubilizada e envelhecida a 200°C durante
5000 minutos.
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4.4.2
Microscopia Eletronica de Transmissao

Nesta secdo sdo apresentados aspectos microestruturais da liga 8090
reveladas ao MET no estado como recebido e nas diversas condi¢cdes de
envelhecimento utilizadas neste trabalho.

A microestrutura da liga 8090 € caracterizada por ser constituida de
grdos alongados que permanecem apds os tratamentos térmicos de
solubilizacdo e envelhecimento. Também sdo observados subgrdos bem
definidos e limitados por arranjos de discordincias de baixa energia como
pode ser observado na Figura 4.20. A estrutura de subgrdos é comum no

aluminio devido a alta energia de falha de empilhamento.

200 nm

Figura 4.20 - Imagem em campo claro em baixo aumento da liga 8090
apresentando a microestrutura de pequenos graos alongados e subgraos.

As amostras na condi¢cao como recebida apresentam precipitados de formato
esférico distribuido de forma homogénea na matriz e nos contornos de grao.
Devido a baixa fracdo volumétrica, distribui¢cdo ndo uniforme e o tamanho desses

precipitados em torno de 20 nm, pode-se interpretar como se tratando da fase [’
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(AlsZr), figura 4.21. Esta fase é formada no inicio do resfriamento, devido a baixa
solubilidade do zirconio no aluminio. [1-5]

Também € observado na condicdo de como recebida a presenca de
precipitados com morfologia de plaquetas finas de aproximadamente 100 nm de
comprimento com uma distribui¢do uniforme (Figura. 4.22). Esses precipitados
alongados foram identificados como sendo a fase hexagonal T; (Al,CuLi) que,
segundo a literatura € formada nos planos (111) da matriz de aluminio e pode ser
precipitado nos contornos de grao, nos subcontornos de subgrdo e no interior do
grao. [48]

Nesta condi¢do, devido a deformacdo de 1 a 2 % sofrida antes do
envelhecimento, foram formadas discordancias as quais sdo observadas na figura
4.23. Estas discordancias sdo sitios preferenciais a precipitacdo durante o
envelhecimento devido a energia de deformagdo em precipitados coerentes. A

figura de difracdo correspondente indica a presenca de reflexdes relacionadas a

matriz e outras associadas as fases precipitadas nesta condicao.

Figura 4.21 - Micrografia da liga como recebida condicdo metallrgica T3. (a) Imagem em

campo claro mostrando alguns precipitados B’ e (b) figura de difracéo.
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Figura 4.22 - Micrografia em campo claro da liga como recebida mostrando finas
plaquetas correspondentes a fase T, (Al,CulLi).

Figura 4.23 — (a) Micrografia em campo claro da amostra como recebida apresentando
discordancias e precipitagao das fases T; e B’ e (b) figura de difracao.
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Ap6s tratamento de solubilizacio a 550°C durante 1 hora é observado que
houve alguma dissolugio, embora ainda possa ser detectada a presenga da fase 3.
A figura 4.24 apresenta uma visdo geral da amostra como solubilizada, com
subcontornos de graos formados por arranjos de discordancias. Apenas particulas
correspondentes a fase f° permanecem nesta condi¢ao devido ao fato de serem
bastante resistentes mesmo a elevadas temperaturas, como pode se visto na figura
4.25.

O primeiro e principal processo ocorrido durante o tratamento de
retrogressao € a dissolugdo das particulas &. Esta dissolugdo resulta no aumento
de litio, que dissolvido na matriz de aluminio, pode vir a formar outras fases num

processo de reenvelhecimento. [47,48]

Figura 4.24 — Micrografia em campo claro da amostra na condigdo como solubilizada
apresentando contornos de gréo de baixo e alto angulo e precipitados ' de tamanho

nanométrico.
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N

Figura 4.25 — Micrografia em campo claro da amostra apés tratamento de retrogresséo.
Pode-se notar que a fase B’ ndo é dissolvida apés o tratamento de 60 minutos a 550°C.

Resultados do reenvelhecimento a 150°C durante 10 minutos indicam a
presenga da fase P’ (Figura 4.26) com o mesmo tamanho desses precipitados
encontrados na condi¢cdo como recebida. A figura 4.27 apresenta uma regido do
interior do grdo onde se observa um emaranhado de discordancias e também
particulas de B’ visiveis em maior quantidade em virtude das condi¢des de contraste
por difracdo serem favorecidas ao longo dos “contornos de dobramento” da lamina
fina com relacdo ao feixe de elétrons.

A figura 4.28 apresenta um par de micrografias campo claro e campo escuro da
amostra envelhecida ainda durante 10 minutos. Em campo escuro sdo melhor
definidos os subcontornos formados por arranjos de discordincias e também
discordancias no interior do grao.

A fase & (AlzLi) ndo aparece nesta condi¢do de envelhecimento artificial
porque a amostra ndo estd orientada numa adequada condicdo de difracdo embora se
saiba pela literatura que ela pode ser formada nesse estagio inicial de envelhecimento.
[5-8,47] A visualizacdo desta fase € dificultada ainda pelo tamanho de ordem
nanométrica. Porém, as reflexdes de super-rede confirmam a presenca de &’ como

pode ser observado na figura de difracao 4.28c.
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100 nm

Figura 4.26 — (a) Micrografia em campo claro da liga solubilizada e envelhecida a 150°C

durante 10 minutos apresentando a fase B’ e (b) figura de difracéo.

100 nm

Figura 4.27 — Micrografia em campo claro da liga solubilizada e envelhecida a 150°C durante

10 minutos apresentando alta densidade de discordancias e precipitagédo de f3’.


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0116462/CA

DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0116462/CA

DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0116462/CA


PUC-RIo - Certificagao Digital N° 0116462/CA

Capitulo 4: Resultados e Discusséao 85

Figura 4.28 — Micrografia da liga solubilizada e envelhecida a 150°C durante 10 minutos
apresentando arranjos de discordancias e discordancias no interior do grao.
(a) campo claro, (b) campo escuro e (c) figura de difragcéo.

Nas amostras envelhecidas a 200°C durante 10 minutos observou-se a
precipitacdo da fase B’ (AlsZr), que correspondem aos precipitados esféricos maiores
e & (Al;Li) em granulagdo mais fina. Essas fases como ja dito anteriormente, podem
ser diferenciadas pela distribuicdo volumétrica e tamanho dos precipitados, como
pode ser observado na figura 4.29.

A observagio da fase metaestdvel & (AlsLi) s6 pode ser feita mediante
microscopia eletronica de transmissao devido ao seu tamanho de aproximadamente
10 nm, o que impossibilita a sua observacdo em microscopia ética e de varredura.
Todavia, em MET devido a coeréncia desses precipitados com a matriz, é
conveniente a observacdo em condi¢des de campo escuro com um feixe difratado

pela matriz para obtencdo de melhor contraste.
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Figura 4.29 — Micrografia em campo claro da liga solubilizada e envelhecida a 200°C durante
10 minutos apresentando a precipitacéo da fase ' e &'

Pode-se notar uma grande modificacio na microestrutura do material
envelhecido a 150°C durante 100 minutos quando se compara com a microestrutura
tratada a 150°C por 10 minutos. Os precipitados 3° apresentam tamanho um pouco
superior a condigdo de envelhecimento por 10 minutos e a presenca de 8’ é mais uma
vez detecta. (figura 4.30). Esta condicdo equivale a condi¢do de pico de
envelhecimento, entretanto nao foi observado nessa condi¢do a precipitacdo da fase S
(Al,CuMg). De acordo com estudos anteriores [34], a fase S s comeca a ser
precipitada a partir de um tratamento de envelhecimento de 360 minutos e em baixa

fracdo volumétrica.
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Figura 4.30 — Par de micrografias campo claro/ campo escuro da liga solubilizada e

envelhecida a 150°C durante 100 minutos. Nota-se a presenca da fase ' e em maior

tamanho e a presenca dos precipitados esféricos pequenos correspondentes a fase &'

O material solubilizado e envelhecido a 200°C durante 100 minutos também
corresponde a uma condicdo préxima ao pico de envelhecimento para esta
temperatura. Por isso, € observada a presenca de diversos tipos de precipitados nesta
condicdo de tratamento. E apresentado na figura 4.31a uma evidente precipitacio fina
e homogénea da fase &’ e também a presenca de particulas correspondente a fase [3’.
Essas duas fases apresentam formato esférico, entretanto os precipitados da fase 3’
apresentam tamanho superior aos da fase 8’. Campos de deformagio de coeréncia em
torno desses precipitados esféricos aparecem como lébulos de baixa intensidade com
uma linha sem contraste perpendicular ao vetor g. As particulas coerentes
apresentadas na figura 4.31b evidenciam este contraste, tipico do mecanismo de
Orowan. A micrografia da figura 4.31c apresenta discordancias sendo presas pelos
precipitados e a figura 4.31d apresenta as plaquetas correspondentes a fase T; cujos
planos estao orientados em direcdo ao feixe. As discordancias e os contornos de grao
sdo os locais preferenciais para a nucleacdo de precipitados, pois sdo sitios
energeticamente mais favordveis para estas reacdes. Entretanto, nessa condicdo de
envelhecimento também é observada a ocorréncia de precitados no interior dos graos,

como pode ser comprovado na figura 4.32.
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200 nm

Figura 4.31 — Micrografias em campo escuro da liga solubilizada e envelhecida a 200°C
durante 100 minutos apresentando: (a) precipitagdo das fases B’ (AlzZr) e & (AlsLi), (b)
campos de deformacgéo de coeréncia em torno dos precipitados, (c) precipitados ancorando

discordancias e (d) precipitados correspondentes a fase T;.
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200 nm

Figura 4.32 — Micrografia da liga solubilizada e envelhecida a 200°C durante 100
minutos. (a) imagem em campo claro apresentando precipitagdo homogénea e (b) figura

de difracao.

As observacdes nas amostras tratadas a 150°C por 1000 minutos
confirmam a estrutura de graos alongados, subgrdos e empilhamento de
discordancias como pode ser visto na figura 4.33. A presenca do precipitado
duplex de aproximadamente 50 nm, formado pela fase esférica B’ (AlsZr)
envolvida na fase §’(Al;Li) foi observada com mais nitidez nesta condicdo de
tratamento, figura 4.33c. A interface de B’ (Al3Zr)/ matriz atua como sitio de
nucleagdo para a precipitagio da fase & (Al;Li) durante o envelhecimento
formando este precipitado composito (duplex). Nesta condi¢cdo se observa ainda
um crescimento discreto da fase precipitada &’ (figura 4.34), que pode ser
confirmada através da figura de difracdo apresentando as reflexdes de super-rede
que sugerem ser correspondentes ao precipitado &’ e as reflexdes da matriz, figura
4.34b. Deve-se ressaltar que esta situacdo de crescimento da fase & é possivel
uma vez que termodinamicamente existiria soluto de atomos de litio disponivel

para participar do processo de precipitacdo difusional nesse tempo.
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Figura 4.33 — Micrografia da liga solubilizada e envelhecida a 150°C durante 1000

minutos apresentando subgraos limitados por empilhamento de discordancias,
precipitacdo da fase esférica & e dos precipitados duplex & /B’. (a) campo claro; (b)

campo escuro e (c) ampliagdo apresentando os precipitados duplex & /B’

90
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.

Figura 4.34 — Micrografia da liga solubilizada e envelhecida a 150°C durante 1000
minutos onde é possivel observar a presenga da fase §'. (a) campo claro e (b) figura de
difracdo de area selecionada apresentado reflexdes correspondentes a matriz e outras

correspondentes as particulas de segunda fase.

Nas amostras envelhecidas a 200°C também durante 1000 minutos foi
observada uma microestrutura semelhante 2 da amostra tratada a 150°C por 1000
minutos. A presenca da fase 8’(Al;Li) se torna ainda mais evidente mesmo em
aumento baixos devido ao crescimento desses precipitados, como pode ser
observado na figura 4.35. A fase ° (AlsZr) continua a ocorrer neste estdgio de
envelhecimento.

Nessas condicdes de tratamento, se detecta também a ocorréncia de uma
precipitacdo intergranular incipiente de uma fase que termodinamicamente
corresponde a fase T, figura 4.36. No entanto, esta micrografia apresenta este
precipitado com morfologia atipica devido a orientacdo da amostra estar
coincidindo com a direcdo de crescimento do precipitado.

Embora o contorno de grao da micrografia 4.36 corresponda a um contorno

de baixa desorientacdo, o que explicaria o seu baixo poder catalitico para

precipitacao heterogénea, outras observagdes em contornos de grao nesta situagcao
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de tratamento e também em outras condi¢des ndao detectam significativa
precipitacao heterogénea. Esta parece ser uma caracteristica da liga em virtude do
tratamento termo mecanico bem sucedido a que foi submetida no processo de
fabricacdo. Isto €, essa liga € caracterizada por apresentar precipitacio homogénea

e finamente dispersa, promovendo 6timo desempenho mecanico.
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Figura 4.35 — Micrografia em baixo aumento da liga solubilizada e envelhecida a 200°C

durante 1000 minutos apresentando uma copiosa precipitacao da fase &'

(a) campo claro e (b) campo escuro.
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200 nm

Figura 4.36 — Micrografia em campo escuro da liga solubilizada e envelhecida a 200°C

durante 1000 minutos apresentando a fase T, alinhada no contorno de gréo.

Nas amostras envelhecidas a 150°C durante 5000 minutos, além das fases &’
e B’ observadas na micrografia da figura 4.37, também foi observada a existéncia
de subgrdos bem definidos. Esses subgraos tem energia interfacial suficiente para
promover precipitacdo heterogénea da fase estivel S, figura 4.38, de morfologia
alongada e com comprimento de aproximadamente 800 nm.

Os precipitados B’ podem interagir com contornos de subgréos, figura 4.39.
As discordancias afundam nos contornos de subgriao, aumentando a desorientacao
dos contornos, um processo auxiliado pelo natural crescimento e coalescimento
dos subgraos. [58]

E observado que a fase B’ permanece com o mesmo tamanho e morfologia
durante os diferentes tratamentos de envelhecimento, desde a condicdo de
subenvelhecimento até a condi¢cdo de superenvelhecimento. Isto pode ser
explicado devido ao zircOnio apresentar baixa solubilidade e difusividade no
aluminio, o que proporciona aos precipitados Als;Zr uma alta estabilidade mesmo

quando submetido a longos tempos de envelhecimento.[5,33]
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Figura 4.37 — Micrografia em baixo aumento da liga solubilizada e envelhecida a 150°C
durante 5000 minutos apresentando contorno de gréo de baixo angulo uma copiosa
precipitagao da fase &'.(a) campo claro e (b) campo escuro.

Figura 4.38 — Micrografia da liga solubilizada e envelhecida a 150°C durante 5000
minutos apresentando precipitacdo da fase S e discordancias dissociadas.
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Figura 4.39 — Micrografia da liga solubilizada e envelhecida a 150°C durante 5000 onde
se observa a acomodagéo das discordancias nos contorno de subgrao pelo precipitado.

(a) campo escuro e (b) figura de difragcdo de area selecionada.

Nao é observada nenhuma mudanca significativa paras as amostras
envelhecidas durante 5000 minutos nas diferentes temperaturas utilizadas nesse
trabalho. Para a condicdo de tratamento a 200°C é confirmado o crescimento das
fases 0’ e B’, entretanto ja ndo ocorre mais a precipitacdo da fase duplex &'/ 3.

(figuras 4.40 e 4.41).
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Figura 4.40 — Micrografia da liga solubilizada e envelhecida a 200°C durante 5000 onde
se observa uma copiosa precipitacao da fase &’ e (a) campo claro, (b) campo escuro e (c)

figura de difracdo de area selecionada.

50 nm

Figura 4.41 — Par de micrografias campo claro/ campo escuro da liga solubilizada e envelhecida a
200°C durante 5000 minutos apresentando o engrossamento dos precipitados.
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Também € observada nesta liga, em todas as condi¢des estudadas, a presenca de
algumas fases grosseiras com formatos irregulares, figura 4.42. Estas inclusdes sao
provavelmente formadas durante a fabricacdo e sofrem cisalhamento pelas sucessivas
operagdes de laminacdo, o que favorece a dissolucdo das mesmas durante o tratamento
térmico de solubilizacdo. Entretanto, uma quantidade significativa de inclusdes permanece
apods o tratamento térmico de solubilizacdo. Estudos por EDS indicam a presenca de ferro

como principal elemento quimico encontrado nessas inclusoes. (figura 4.43) [5,6,34]

Figura 4.42 — Interagéo de uma discordancia com uma inclusdo na liga envelhecida a

150°C durante 5000 minutos. (a) campo claro, (b) campo escuro com reflexao do
precipitado, (c) campo escuro com reflexao da matriz e (d) figura de difracdo de area
selecionada.
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Figura 4.43 — Espectro EDS correpondente a incluséo da figura 4.42.

Analisando os resultados de todas as condi¢des térmicas adotadas neste
trabalho, pode-ser observar claramente que a liga 8090, diferentemente da liga
2091 apresenta grande estabilidade estrutural, tanto na sua constituicdo
policristalina quanto na sua subestrutura. Na primeira, o efeito de textura se
mantém significativamente apds a solubiliza¢do, conforme mostra o estudo por
EBSD. Na segunda, a evolucdo dos estigios de precipitagdo € pouco perceptivel
pelo menos até o pico de endurecimento. Isto se deve, principalmente a
estabilidade de B’ e ao tamanho nanométrico e coeréncia da fase 8’. Mudangas
significativas na estrutura de precipitados s6 sdo apreciadas apds um prolongado
envelhecimento (superenvelhecimento), quando se exauriu o fendmeno de perda
de coeréncia das interfaces, transformando as discordancias interfaciais em
discordancias estendidas na matriz € o concomitante engrossamento dos

precipitados.(figura 4.38)
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