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Resumo

Esse trabalho teve o objetivo de estudar o efeito do teor de zirconio e da deformacao na precipitagdo de ligas Al-Zr
(Al-0,2%p.Zr e Al-0,32%p.Zr) durante envelhecimento. As ligas foram obtidas a partir do resfriamento rapido do metal
liquido em molde de cobre resfriado com agua; posteriormente as amostras foram cortadas, forjadas (50 e 70% de reducao
de altura) e envelhecidas a 377 °C por 8, 12, 50, 100 e 400 horas. As microestruturas foram analisadas por microscopia
eletronica de transmissdo (MET) e as propriedades foram analisadas por resistividade elétrica e microdureza. As ligas
indicaram um pico de endurecimento com 100 horas de envelhecimento devido a precipitagdo de intermetalicos Al Zr
cubicos, ap6s 400 horas as ligas apresentaram reducao da microdureza devido ao superenvelhecimento. Tanto a deformacao
quanto o teor de zirconio influenciaram na precipitagdo, contudo, foi observado que o aumento da concentragdo de Zr
foi mais significativo para o aumento na precipitacao e, consequentemente, aumento do endurecimento das ligas Al-Zr.

Palavras-chave: Ligas Al-Zr; Deformagao; Envelhecimento; Precipitagdo.
Effect of zircon content and deformation on aging of the Al-Zr alloys

Abstract

This work aimed to study the effect of zirconium content and deformation on the precipitation of Al-Zr alloys
(Al-0.2%wt.Zr and Al-0.32%wt.Zr) during aging. The alloys were obtained from the rapid cooling of the liquid metal in a
water-cooled copper mold; after that, the samples were cut, forged (50 and 70% height reduction) and aged at 377 °C for 8,
12,50, 100 and 400 hours. The microstructures were analyzed by transmission electron microscopy (MET) and the properties
were analyzed by electrical resistivity and microhardness. The alloys indicated a hardening peak with 100 hours of aging
due to the precipitation of cubic Al,Zr intermetallic, after 400 hours the alloys showed reduction of the microhardness due
to superaging. Both the deformation and the zirconium content influenced the precipitation, however, it was observed that
the increase of the Zr concentration was more significant for the increase the precipitation and, consequently, increase the
hardening of the Al-Zr alloys.
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1 Introducao

O aluminio possui propriedades relevantes para
aplicagdo nos diversos setores industriais, no qual se destacam
a elevada condutividade elétrica e térmica, baixa densidade,
elevada resisténcia a corrosao e elevada resisténcia especifica.
Porém, a baixa resisténcia mecanica e o baixo ponto de fusdo
sdo caracteristicas que limitam as aplicagoes desse material,
principalmente para o setor automotivo e aeroespacial [1,2].

As ligas de aluminio s3o mais resistentes mecanicamente
que o aluminio puro e apresentam uma maior variedade
de aplicagdes. As ligas de aluminio endureciveis por
precipitagdo se destacam pela resisténcia mecanica e baixo

peso. Essas apds tratamento térmico apresentam particulas
de pequeno diametro distribuidas homogeneamente pela
microestrutura [3]. As ligas Al-Zr se destacam nessa classe
de materiais por formarem precipitados Al,Zr de estrutura
ctbica na matriz de aluminio. Esses precipitados bloqueiam
ou dificultam a movimentag¢ao de discordancias, resultando
em um endurecimento do material [4-10].

Os precipitados Al,Zr cubicos apresentam coeréncia
com a matriz de aluminio, baixa difusividade, baixa
solubilidade e baixa taxa de coalescimento. A baixa cinética
de crescimento dessas particulas, por exemplo, permite que
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caracteristicas como raio, distribuicao e distancia entre as
mesmas sejam mantidos com o aumento de temperatura,
resultando também na manutengdo das propriedades da liga
e permitindo a aplicacdo desses materiais na transmissao de
energia por cabos (condutividade elétrica) [11-14]. Nessa
aplicagdo as ligas Al-Zr apresentam vantagens, como:
resisténcia mecanica, baixo peso e temperatura de uso de
até 240 °C [15].

A deformag@o plastica pode alterar as propriedades
mecanicas e causar diversas modificagdes microestruturais nos
metais, entre elas pode se destacar a mudanga na forma dos
graos, o aumento na densidade de discordancias e formagao de
regides com deformagdo heterogénea (bandas de cisalhamento,
bandas de deformacao, etc.). Essas heterogeneidades formadas
na microestrutura podem tanto facilitar a difusdo de soluto
quanto servir de substrato para formagao dos precipitados
(precipitacdo heterogénea) [16-18]. Nesse trabalho foi
aplicada deformagdo plastica por recalque (forjamento).
Essa deformagdo ¢é responsavel pela formagao de trés zonas
distintas no material: zona morta ou sem deformacao, zona
de média deformagao e zona de alta deformagdo [19].

Esse trabalho tem por objetivo avaliar a influéncia
do teor de zirconio e da quantidade de deformagdo na
precipitacdo dos intermetalicos Al,Zr em ligas Al-Zr apo6s
envelhecimento a 377 °C em fungao do tempo. Os resultados
foram analisados por microscopia eletronica de transmissao,
resistividade elétrica e microdureza.

2 Metodologia

Foram utilizadas duas ligas peritéticas Al-Zr,
uma hipoperitética (Al-0,2%p.Zr) e outra hiperperitética
(Al-0,32%p.Zr), conforme composi¢do quimica mostrada
na Tabela 1. A determinacdo da composi¢do quimica da
liga Al-0,2%p.Zr foi realizada em um espectrometro 6ptico
de marca BRUKER e modelo Q4 TASMAN, ja para liga
0,32%p.Zr foi utilizado um espectrometro de emissdo dptica
com plasma indutivamente acoplado, fabricante PERKIN
ELMER, modelo OPTIMA 8300.

Os lingotes das ligas foram fundidos conforme
descrito a seguir: primeiramente, o aluminio de alta pureza
(>99.8%p.) foi adicionado em um cadinho de carbeto de
silicio (SiC), juntamente, com waffles de Al-10%p.Zr.
O cadinho foi aquecido em um forno mufla até 847 °C ¢
mantido nessa temperatura por 40 minutos, depois o metal
liquido foi retirado do forno e desgaseificado com argénio.
Posteriormente, o metal liquido foi vazado em um molde
de cobre resfriado com 4gua nas paredes e no fundo até a
temperatura ambiente. Esse resfriamento rapido foi realizado

Tabela 1. Composi¢do quimica em porcentagem em peso

Liga Mg Zr Fe Si Al
Al-0,20Zr  <0,01 0,23 0,10 0,05 Restante
Al-0,327Zr - 0,32 0,10 0,03 Restante
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para se obter o Zr em solugdo solida, obteve-se os lingotes
das ligas Al-0,2%p.Zr e Al-0,32%p.Zr.

As amostras foram obtidas em formato de paralelepipedo
(15 mm de comprimento, 10 mm de altura e 10 mm de
largura) a partir do corte dos lingotes em uma serra de fita de
marca ERGOP. As amostras foram recalcadas (forjamento)
sob compressao em matriz aberta por uma prensa de fric¢ao
GUTMANN (capacidade de 150 toneladas e poténcia de
7,5 HP- horsepower). As amostras da liga Al-0,2%p.Zr foram
recalcadas com 50% de redug@o de altura e as amostras da
liga Al-0,32%p.Zr com 50 e 70%. Apds a deformagdo foi
realizado o envelhecimento em um forno mufla JUNG,
modelo 3012, na temperatura de 377 °C £ 1 °C nos tempos
de 8, 12, 50, 100 e 400 horas. Apos o tratamento térmico,
as amostras foram retiradas do forno e resfriadas em agua
até a temperatura ambiente (25 °C).

Amicroestrutura foi analisada em um MET JEOL JEM
1011 de 100 kV. As amostras foram lixadas (Disk Grinder)
até uma espessura de 100 pm e depois puncionadas (Disk
Punch) para se obter discos de 3 mm de diametro. Esses
discos passaram por um polimento eletrolitico em uma
maquina de jateamento duplo STRUERS TENUPOL-5 com
temperatura de 3 £ 3 °C, tensdo de operacao de 8 V e eletrolito
constituido de 2/3 de metanol e 1/3 de &cido nitrico. Depois
do ataque, as amostras foram imersas em metanol trés vezes
e em seguida em alcool etilico por trés vezes para eliminar
os residuos [20].

Os ensaios de resistividade elétrica foram realizados
em um equipamento Model 197A Autoranging Microvolt
DMM Instructional Manual pelo método das quatro pontas,
utilizando Spray da marca Sprayon-Silimatic (aerosol) nos
contatos com as amostras a fim de melhorar os resultados. Foram
obtidas as medidas de resisténcia elétrica e posteriormente foi
calculada a resistividade elétrica multiplicando a resisténcia
elétrica pela area da secdo transversal e dividindo o total
pelo comprimento do corpo de prova [18]. Foram realizadas
cinco repeti¢cdes da resisténcia elétrica para cada condi¢ao
estudada. As amostras das ligas tiveram dimensdes média
de 16 mm de comprimento, 2,7 mm de altura e 5,6 mm de
largura.

A microdureza foi realizada ap6s metalografia padrao
com carga de 500gf e tempos de identagao de 10 segundos,
segundo especificagdes da norma ASTM E384 (American
Society for Testing and Materials). Foram realizadas
10 medidas de microdureza para cada amostra na regido
de média deformacao [19].

3 Resultados e discussao

3.1 Analise microestrutural

AFigura 1 apresenta as microestruturas das amostras
da liga Al-0,32%p.Zr sem envelhecimento com 50% de
redugdo de altura (A), e (B e C) envelhecidas por 100 horas a
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(A)
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Figura 1. (A) Microestruturas das amostras da liga Al-0,32%p.Zr deformada com 50% de redugdo de altura sem envelhecimento e (B) e (C)
com 70% de reducdo de altura envelhecida a 377 °C por 100 horas. As setas indicam a presenga de precipitados ao longo de discordancias.

Imagens obtidas por MET.

377 °C com 70% de redugdo de altura. Sdo indicadas (setas)
a presenca de precipitados nas discordancias.

Aliga de maior concentragdo em zirconio (0,32%p.Zr)
e maior grau de deformagio (70%) apresentou uma maior
quantidade de precipitados Al,Zr, o que indica a contribui¢ao
do aumento de concentracao de zirconio e da deformagao
para aumentar a quantidade dessas particulas. A forca motriz
para precipitagdo € maior nas ligas com maior concentragio
em zirconio, de modo que favorece o aumento no niimero de
precipitados [4-8]. As discordancias geradas ap6s deformagao
sdo sitios que facilitam a precipitagdo heterogénea pela
microestrutura ¢ também favorecem o aumento na quantidade
de precipitados.

A fim de estudar a distribuicdo dos precipitados na
microestrutura foi selecionado um PDAS (Padrao de difragao
de area selecionada), conforme Figura 2, de uma imagem
de campo claro da amostra da liga Al-0,32%p.Zr deformada
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em 70%, de modo que a partir dessa foi utilizado a reflexdo
(111) para realizar uma varredura pela microestrutura
obtendo imagens de campo claro e as respectivas imagens
de campo escuro.

No PDAS sao indicadas as reflexdes (200), (100)
e (111). A primeira reflexdo ¢ caracteristica da matriz de
aluminio, a segunda € referente ao precipitado Al,Zr cubico e
atltima ¢ comum as duas fases (precipitado e matriz) [6,11].
As microestruturas a, b e ¢ referem-se as diferentes regides
da liga, no qual pode ser observado uma distribuicao
heterogénea dos precipitados Al Zr cibicos (pontos brilhantes)
com formas globulares e alongadas. Os precipitados Al.Zr
cubicos foram observados nos contornos e no interior
dos graos associados a heterogeneidades de deformagdo
(discordancias). Apos envelhecimento por 100 horas essa
quantidade de precipitados foi aumentada, principalmente,
na liga com maior concentrag@o de soluto e deformagao.
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Figura 2. PDAS obtido do campo claro da amostra da liga Al-0,32%p.Zr com 70% de redugdo de altura envelhecida por 100 horas a 377 °C.
a), b) e ¢) microestruturas observadas pela técnica de campo claro e escuro, respectivamente, obtidas a partir do PDAS mostrado utilizando a
reflexdo (111).
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Essa distribui¢do e variagao na forma dos precipitados
sdo devido a deformagdo plastica utilizada, no qual a
mesma gerou sitios na microestrutura das amostras que
facilitaram a precipitacao e difusdo de soluto resultando em
uma concentragdo preferencial dessas particulas ao longo
de regides deformadas, discordancias ou em contornos de
grao. O coalescimento também pode ter contribuido para
distribuigdo heterogénea destes, ja que foram observados
precipitados de diferentes tamanhos, de modo que os maiores
possam crescer em func¢do dos menores. Na Figura 1 A foram
identificados precipitados na condi¢do sem envelhecimento,
de modo que estes possam crescer em fungéo dos precipitados
menores formados durante o envelhecimento [12,14].

Souza [6] estudou as mesmas composic¢des e condigdes
de envelhecimento que o presente trabalho, porém ndo
foi aplicada deformag@o. Foi observado uma distribui¢@o
homogénea dos precipitados Al,Zr pela microestrutura
das ligas, em que esses apresentaram forma globular
(equiaxial). Logo, os resultados observados por Souza [6]
corroboram com os observados no presente trabalho no
tocante a contribui¢@o da deformagdo para precipitacao, que
favoreceu uma distribui¢do heterogénea dos precipitados
Al Zr e variagdo na forma dos mesmos.

3.2 Resistividade elétrica

A Figura 3 apresenta a variagdo da resistividade
elétrica para as trés condigdes estudadas. E possivel observar
que essas apresentaram redugdo da resistividade entre 12 ¢
50 horas de envelhecimento e uma estabilizag¢ao desse valor
até 400 horas. Essa redugdo pode ser atribuida aos mecanismos
de recristalizagdo da microestrutura ¢ precipitagdo dos
intermetalicos Al Zr ctibicos [16,18].

Souza [6] estudou as mesmas ligas e condig¢des
de envelhecimento que o presente trabalho, porém, sem
deformagdo, e observou que ambas apresentaram precipitacao
significativa dos intermetalicos AL, Zr clibicos nas primeiras
24 horas de envelhecimento. As condi¢des do presente trabalho
indicaram reducao significativa da resistividade elétrica
entre 12 e 50 horas de envelhecimento. Essa redugdo tanto
¢ influenciada pela precipitacdo quanto pela recristalizagao
da microestrutura, de modo que esse tempo foi maior que
o observado por Souza [6].

As trés condi¢des apresentaram patamares de
resistividade distintos que ¢ atribuido ao erro experimental,
tamanho reduzido das amostras e pela diferencga na area da
se¢do transversal entre as trés condicdes.

3.3 Microdureza

AFigura 4 apresenta a variacdo da microdureza das trés
condigdes estudadas em fung¢ao do tempo de envelhecimento.
As amostras da liga Al-0,2%p.Zr com 50% de reducdo de
altura apresentaram um aumento significativo da microdureza
a partir de 50 horas de envelhecimento atingindo o pico de
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Figura 3. Variagao na resistividade elétrica das ligas para condi¢do
sem envelhecimento e para envelhecimento por 12, 50, 100 e 400
horas a 377 °C.

—— Al-0.2%p Zr -
50%deformacio

—— Al-0.32%p.Zr-
50%deformacdo

Microdureza Vckers
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400 1000
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Figura 4. Variagdo da microdureza em func¢do do tempo de
envelhecimento a 377 °C.

endurecimento com 100 horas, entre 100 e 400 horas de
tratamento essa liga apresentou redu¢do da microdureza.

As amostras da liga Al-0,32%p.Zr com 50 e 70% de
redugdo de altura apresentaram comportamento semelhante.
Endurecimento significativo nas primeiras 8 horas de
envelhecimento, seguido de reducdo desse valor até 50 horas.
Entre 50 e 100 horas as ligas apresentaram aumento da
microdureza com pico de endurecimento em 100 horas.
Entre 100 e 400 horas as ligas apresentaram redu¢do da
microdureza.

O aumento da microdureza da amostra da liga
Al-0,2%p.Zr com 50% de reducdo de altura entre 50 e
100 horas de envelhecimento ¢ atribuido a precipitagdo
dos intermetalicos Al.Zr cubicos. Essa liga ndo apresentou
reducdo da microdureza até 100 horas de envelhecimento, o
que indica que as condigdes utilizadas (grau de deformagao,
tempo e temperatura de envelhecimento e concentragdo de
zirconio) ndo foram suficientes para uma recuperagdo ou
recristalizagdo da microestrutura que ocasionasse reducao
da microdureza.

A reducdo da microdureza entre 100 ¢ 400 horas ¢
devido ao superenvelhecimento da liga que ocorre devido o
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coalescimento dos precipitados [6-9]. Esse comportamento
também foi observado por Souza [6].

AligaAl-0,32%p.Zr com 50 e 70% de redug@o de altura
apresentou endurecimento significativo nas primeiras 8 horas
de envelhecimento devido a precipitacdo de intermetalicos
Al Zr cabicos, conforme também indicado nas Figuras 1-3.
Souza [6] e Du [9] também observaram precipitagio
significativa nas primeiras horas de envelhecimento em
ligas Al-Zr.

As amostras apresentaram reducdo da microdureza
entre 8 ¢ 50 horas que ¢ atribuida a recristaliza¢do da
microestrutura [16,18]. Entre 50 ¢ 100 horas as amostras
apresentaram aumento da microdureza com pico de
endurecimento em 100 horas que ¢ atribuido pela continuidade
da precipitagdo dos intermetalicos Al Zr clibicos que se iniciou
nas primeiras 8 horas. A redugdo da microdureza entre 100 e
400 horas ¢ devido o superenvelhecimento da liga, no qual
ha o coalescimento dos precipitados [6-9]. Souza [6] também
observou esse comportamento (pico de endurecimento com
100 horas seguido de superenvelhecimento) para a liga
Al-0,32%p.Zr.

O endurecimento da liga Al-0,32%p.Zr com 70%
de redugdo de altura foi um pouco maior que a mesma liga
menos deformada (50%), o superenvelhecimento (entre 100 e
400 horas) da primeira também foi mais significativo, de
modo que esse comportamento ¢ atribuido ao maior grau de
deformagao aplicado (70%) que aumentou a precipitagdo e,
consequentemente, o endurecimento, de modo que também
favoreceu um maior coalescimento dos precipitados formados.

Na condigdo sem envelhecimento as amostras da liga
mais concentrada em zirconio (0,32%p.Zr) apresentaram
maior endurecimento que a liga menos concentrada em Zr.
Esse comportamento ¢ devido ao endurecimento por solugao
solida, no qual a liga com maior teor em soluto apresentou
maior microdureza [6-8].

Comparando as trés condi¢des ¢ possivel observar
que o aumento do teor de zirconio foi mais efetivo que
a deformacdo no tocante ao endurecimento das ligas por
precipitacdo, ja que a liga mais concentrada em zirconio
(0,32%p.Zr) apresentou maiores valores de microdureza.
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