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CAPITULO 8

EFEITO DA ADICAO DE 0,15%ZR E DO TRATAMENTO
TERMICO DE ENVELHECIMENTO ARTIFICIAL NA LIGA
AL-69%MG NAS PROPRIEDADES MECANICAS

Data de aceite: 03/12/2019
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RESUMO: A utilizagcdo do Zircbnio como
elemento de liga é um tema frequentemente
estudado pela literatura em geral, tendo em
visto a necessidade do aumento da resisténcia
mecéanica das ligas fundidas aplicadas na
industria  aeronautica, automobilistica e
aeroespacial. Portanto, este trabalho objetiva
analisar o efeito da adicdo do teor de 0,15%
de Zr na liga base Al-6%Mg, para o sistema
5xxx, bem como o tratamento térmico de
envelhecimento artificial realizado. Para tanto, a
liga foi fundida em moldes que representam uma
secc¢ao da roda properzi. Em seguida, o mesmo
foi cortado transversalmente em uma serra de
fita obtendo assim, amostras que passaram por
tratamento térmico na temperatura de 400°C
por 16 horas. Apds ao tratamento térmico,
as amostras passaram por processos de
lixamento e polimento, com o intuito de obter
a sua macroestrutura. Os resultados obtidos
nessa etapa mostram que no Zr potencializou
o refino dos gréos. A segunda etapa deste
referente trabalho, consiste nos testes de limite
de resisténcia a tragcao e alongamento apés ao
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trabalho mecanico a frio, para a caracterizacdo mecanica do material. Os resultados
mostram que no teor de 0,15%Zr ocasionou perda de limite de resisténcia a tracao e
ganhos no alongamento. Entretanto, apos ao tratamento térmico a liga obteve maior
resisténcia a tragéo, provavelmente devido a formagéo de precipitados de Al,Zr. Nas
curvas de tensdo deformacéo das ligas, foram observados serrilhas ou oscilagbes na
zona plastica do material, que correspondem ao Efeito de Portevin Le Chatelier.

PALAVRAS-CHAVE: Zirconio, Refino de graos, Limite de Resisténcia a tracao.

EFFECT OF THE ADDITION OF 0.15% ZR AND THE TREATMENT OF ARTIFICIAL
AGING IN THE AL-6% MG ALLOY ON MECHANICAL PROPERTIES

ABSTRACT: The use of Zirconium as an alloying element is a subject frequently
studied in the literature in general, considering the need to increase the mechanical
strength of molten alloys applied in the aeronautical, automotive and aerospace
industries. However, this work aims to analyze the effect of the addition of the content
of 0.15% of Zr in the base alloy Al-6% Mg, 5xxx system and cold formed, as well as the
heat treatment of artificial aging. For this purpose, the alloy was fused in mold which
represent a section of the properzi wheel. Thereafter, it was cut transversely into a
band saw, thereby obtaining samples which were heat-treated in the temperature of
400°C for 16 hours. After the heat treatment, the samples passed through sanding and
polishing processes, in order to obtain its macrostructure. The results obtained in this
step show that the Zr potentiated the refining of the grains. The second stage of this
work consists of tests of tensile strengt and elongation after cold mechanical work, for
the mechanical characterization of the material. The results show that the content of
0.15%Zr caused loss of ultimate tensile strength and elongation gains. However, after
the heat treatment the alloy obtained a higher Ultimate Tensile Strength, probably due
to the formation of AI3Zr precipitates. In the Stress x Strain curves of the alloys, sawdust
or oscillations were observed in the plastic zone of the material, corresponding to the
Portevin-Le Chantelier effect.

KEYWORDS: Zirconium, Grain Refining, Ultimate Tensile Strength.

11 INTRODUCAO

O aluminio esta presente em quase tudo, quando relacionado a tecnologia, e
em grande quantidade de aplicacdes, o que prova a importancia do estudo para a
vida moderna, e a expectativa de uso sob melhor perspectiva ambiental, para a vida
futura. Sabe-se que o aluminio na sua forma pura nédo possui boas propriedades
mecanicas, sendo utilizado na forma de ligas quando essas propriedades sao
requisitos essenciais (TOTTEM e MACKENZIE, 2003). As ligas de aluminio vém
sendo muito utilizadas nas industrias devido as suas propriedades peculiares como:
alta resisténcia mecanica, reciclabilidade, dentre outras propriedades especificas
(FERRARI, 2008).
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No que diz respeito as ligas com crescentes aplicagbes na industria
automobilistica e aeronautica, destaca-seas ligas da série 5XXX, que contém
0 magnésio como principal elemento de liga. O Mg € um dos poucos elementos
com alta solubilidade soélida no aluminio, sendo sua maxima solubilidade em torno
de 15% a 450°C, embora esta solubilidade se aproxime de zero a 20°C. O efeito
primario resultante das adigcbes de Mg em Al € o endurecimento por solu¢do sélida
(KAUFMAN e ROQY, 2015). A combinacao deste elemento em solucéo e trabalho
a frio, € extremamente eficaz na obtencdo de maior resisténcia (TOTTEM e
MACKENZIE, 2003).

O efeito PLC, que mostra a caracteristica da faixa de deformacdo néo
homogénea e repetidas deformacdes, tém sido comumente observadas no estado
de solucéo solida em ligas de Al-Mg (MA et al., 2015). Segundo estudos (KANG et al.,
2012) pesquisas na literatura a respeito do efeito de PLC em diferentes composi¢des
quimicas de Mg tém sido focadas nas diversas taxas de deformacao e contorno de
graos.

Outro elemento bastante utilizado em ligas de aluminio € o zircénio, seu uso
tem como objetivo aumentar a temperatura de recristalizacao e controlar a estrutura
dos graos trabalhados. Segundo a literatura AST INTERNATIONAL (1996) adi¢des
de 0,1% a 0,3% de Zr em ligas de aluminio geram, mediante o tratamento térmico,
precipitados refinados de particulas intermetalicas, que aumenta a temperatura de
recuperacéo e recristalizacdo do material.

Portanto, avaliou-se o efeito do Zr nas propriedades da liga base: Al-6%Mg.
As propriedades mecénicas avaliadas foram o limite de resisténcia a tracdo (LRT)
e o alongamento, quando adicionado 0,15% de Zr na liga base, nas condigoes
sem tratamento térmico e com tratamento térmico de envelhecimento artificial.
Adicionalmente, verificou-se o Efeito de Portevin — Lé Chatelier, através das curvas
de tensé&o x deformacéo.

2 | MATERIAIS E METODOS

As ligas foram confeccionadas utilizando aluminio eletrocondutor (AI-EC), o
elemento magnésio comercialmente puro, e zirconio que foram obtidos através da
liga Al-10%Zr. As fragbes massicas dos elementos utilizados na liga Al-6%Mg e Al-
6%Mg-0.15%Zr foram determinadas através de calculos estequiométricos e uma
balanca de preciséo.

A fusdo dos metais foi realizada em um forno tipo mufla (Figura 1a), e apos
constatada a fusdo de toda a massa metalica presente no cadinho de carbeto de
silicio utilizado, efetuou-se a agitacdo mecéanica da massa fundida de modo manual
auxiliado por uma espatula de aco com uma solugao alcalina com o intuito de
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promover a homogeneizagdao no material.

Apds homogeneizagao realizou-se a injecao de gas inerte (argbnio) na liga
fundida (Figura 1b) para remover gases e impurezas de baixa densidade, que sao
segregados formando uma camada de escoéria sobre a superficie do banho, a qual
foi imediatamente removida por espéatula de ago pintada com solugéo de caulino. A
moldagem foi iniciada com a retirada da amostra para analise quimica (amostra de

controlo) como mostrado na Figura 1c.

Figura 1. (a) Forno utilizado para a solidificagéo das ligas; (b) injecao de gas argobnio (c)
obtencdo da amostra para andlise quimica.

2.1 Molde de solidificacao

O molde utilizado é constituido por cobre e representa um seguimento do molde
de lingotamento continuo do sistema rotativo Properzi. A fim de simular o que ocorre
no processo real, o seguimento do sistema rotativo Properzi é condicionado em
agua, de tal modo que o molde fique circundado completamente de dgua A Figura 2,
apresenta todas as etapas do processo de vazamento no molde de cobre.

Figure 2. (a) Molde de cobre (b) Molde apés a vedacao lateral (c) molde imerso em agua (d)
Vazamento da liga no molde de cobre (e) Resfriamento do lingote (f) lingote apds resfriamento.

A partir da amostra que foi solidificada em um molde apropriado, efetuou-se a
analise quimica no espectrdmetro Optico, onde os resultados séo obtidos a partir da
média de pelo menos trés leituras da composi¢cédo quimica da amostra.
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2.3 Obtencao dos corpos de prova

Através da serra fita, os lingotes foram cortados de forma longitudinal, de tal
modo que se obtenham no formato prismatico — (Figura 3 a e b). Em seguida, foram
usinadas um total de 4 amostras, para cada liga e condicao utilizada até ao didmetro
de 9.5 mm - (Figura 3 c). Uma parte das amostras usinadas com o didmetro de 9.5
mm foram utilizadas para a laminacao e as outras amostram foram usinadas a fim
de atender os pré-requisitos de geometria dos corpos de prova do ensaio de tracao,
previstos na norma NBR 7549 (2008).

Figura 3. (a) Desenho esquematico demarcando a regido de obtencado dos corpos de prova (b)
lingote previamente demarcado e apés retirada dos tarugos (c) corpos de prova pds usinagem.

2.3 Obtencao dos corpos de prova

O tratamento térmico foi realizado na temperatura de 400°C durante 16 horas
tanto na liga base — (Al-6%Mg), quanto na liga adicionada com Zr — (Al-6%Mg-
0,15%Zr). A intervencao térmica efetuada tem por finalidade, na liga Al-6%Mg-
0.15%Zr, promover a formagéo de precipitados de trialumineto de zirconio (ALZr),
paralelo a esse efeito, deseja-se manter o magnésio em soluc¢éao sélida.

2.4 Ensaio de tracao

As amostras foram submetidas ao ensaio mecanico em umamaquinaparaensaio
de tracédo, anexada a um microcomputador com sistema automatico de aquisicao de
dados. Os parametros dos ensaios seguiram o proposto NBR 7549 (2008). Para
obtencao do limite de resisténcia a tracao e o alongamento foram utilizados 4 corpos
de prova de cada tipo de liga confeccionada e para cada condigdo analisada. Os
valores de Limite de Resisténcia a Tragdo e alongamento foram determinados através
da curva de tensao x deformacéo convencional, ja para avaliar o Efeito de Portevin —
Lé Chatelier optou-se por avalia-lo mediante as curvas de tensdo-deformacao reais.
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31 INSTRUGOES PARA DIGITACAO

3.1 Analise quimica

As analises das composi¢cdes quimicas dos materiais sdo apresentadas na
Tabela 1. As composi¢des quimicas foram obtidas de acordo com o proposto neste

trabalho.
Elementos (m%)
Ligas
Fe Zr Mg
Al-6% Mg 0.134 0.0020 5.853
Al-6% Mg-0,15%Zr 0.150 0.146 5.894

Tabela 1. Composicao da liga com Al-6%Mg e a modificada com 0,15%Zr

3.2 Analise da macroestrutura

A Figura 4 mostra a macroestrutura da liga de aluminio puro (a), comparado
com a liga base Al-6%Mg (b), e apos isso, modificada com o teor de 0,15% de Zr
(c). As macrografias foram reveladas por meio de ataque quimico por imersao pelo
tempo de 10s com o reagente "Keller 5% (3 ml HCI + 5 ml HNO, + 2 ml HF + 190ml
agua destilada).

Na macrografia com o aluminio puro, € exibido a ocorréncia da zona colunar
que apresenta observancia ao sentido do fluxo de calor do sistema de solidificacao.
Ao adicionar 6% de Mg, observa-se a ocorréncia da zona equiaxial na interface
metal-molde, e a estrutura bruta de fusdo, apresenta — se levemente colunar.
Com a modificacdo de 0,15% de Zr, é possivel observar que o sentido do fluxo
de extracdo de calor ndo € mais evidenciado, tornando a estrutura bruta de fuséo
totalmente equiaxial. Nas paredes do molde de cobre, é observado a presenca de
graos coquilhados dos quais séo os resultados do primeiro contato do metal liquido
com a parede fria do molde evidenciando uma elevada taxa de resfriamento durante
a solidificacdo do metal liquido (PORTER e EASTERLING, 1992). Observou-se
macroestruturas semelhantes com os resultados de Hosseiny (2015).

Figura 4. Macrografias das ligas solidificadas em molde de cobre. (a) Al-Puro, (b) Al-6%Mg (c)
Al-6%Mg-0,15%Zr.
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3.3 Caracterizacao mecénica

3.3.1 Sem tratamento térmico

A Tabela 2 apresenta os valores de limite de resisténcia a tracao da liga base —
(Al-6%Mgq), e apds isso a liga base modificada com o teor de 0,15% de Zr. Nota —se
que a presenca de Zr na liga diminuiu os valores de limite de resisténcia a tracéao,
com perdas de 1,91%. E importante pontuar que os valores de Limite de Resisténcia
e tracdo e alongamento foram determinados a partir da curva de tensao-deformacéao

convencional.

Ligas LRT (MPa) Perdas (MPa) | Percentual de Perda (%)
Al-6%Mg 570,73+3,6 - -
Al-6% Mg-0,15%Zr 559,81+8,87 10,92 1,91

Tabela 2. Resultado do Limite de Resistencia a Tracédo da liga Al-6%Mg e da liga modificada
com 0,15% Zr.

Através do ensaio de tracao, obteve-se também os valores de alongamento, os

quais sao apresentados na Tabela 3.

. Alongamento Ganho o
Ligas (%) (%) Ganho Percentual (%)
Al-6%Mg 3,66+0,33 - -
Al-6% Mg-0,15%Zr 3,94+0,36 0,28 7,11

Tabela 3. Resultado do alongamento da liga sem e com adic&o de 0,15%Zr.

A Figura 5, ilustra o efeito da adicao de 0,15%de Zr na liga base Al-6%Mg.
Ressalta — se que a avaliagao das propriedades mecéanicas dos materiais é feita na
condicdo como solidificada, no qual o material passa pelo o que se convencionou
nomear como: “témpera de fusdo”, do qual a fase liquida sera transformada em
solucao solida a-Al, reduzindo qualquer possibilidade de precipitacédo, tanto do
Mg quanto do Zr. Em suma, analisando os valores de LRT e alongamento da liga
base, em comparag¢ao com a modificada por 0,15% de Zr, verifica — se uma relagao
intriseca entre a macroestrutura, na qual o maior valor de LRT e menor alongamento
na liga Al-6%Mg-0,15%Zr esta relacionada com a regido colunar a partir da interface
metal/molde, e a liga base Al-6%Mg na qual apresenta menor valor de LRT e maior
valor de alongamento, esta relacionada com a maior presenga de gréos equiaxiais.
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Figura 5. (a) LRT e(b) Alongamento das ligas sem e com adic&o de Zr.

3.3.2. Com tratamento térmico

O tratamento térmico adotado, gerou algumas mudancas no limite de resisténcia
a tracao das ligas estudadas, conforme pode ser observado na Tabela 4 e na Figura

6 (a).
Tempo de Tratamento LRT apés TT 400°C/16h (MPa)
Térmico (horas) Al-6%Mg Al-6%Mg-0.15%2Zr
0 570,73 + 3,60 559,81+8,87
16 550,55 + 5,65 584,57 + 4,54

Tabela 4. Limite de Resisténcia a tracdo antes e p6s tratamento térmico.

O tratamento térmico também ocasionou mudancgas no alongamento das ligas,
conforme mostra a Tabela 5 e Figura 6 (b).

Alongamento ap6s TT 400°C/16h
Tempo de Tratamento Térmico (%)
(horas)
Al-6% Mg Al-6% Mg-0,15% Zr
0 3,66 + 0,33 3,94 + 0,36
16 6,41 + 0,20 4,37 +0,35

Tabela 5. Resultado do Alongamento antes e ap0s o tratamento térmico.
Neste referente caso, o tratamento térmico aplicado no material causou perdas

no valor de LRT, e na liga modificada com 0,15% de Zr houveram significativos
ganhos no valor.
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Figura 6. (a) Limite de Resisténcia a Tracao e (b) Alongamento das ligas Al-6% Mg e Al-
6%Mg-0,15% Zr, com e sem tratamento térmico.

A tabela 6 apresenta os resultados de Limite de resisténcia a tracéo e
alongamento obtidos para as ligas avaliadas e em todas as condi¢cdes. Considerando

todas as amostras ensaiadas.

Ligas Tempo de Tratamento LRT Alongamento
(%) Térmico (horas) (MPa) (%)
Al-6% Mg 0 570,73+3,6 3,66+0,33
Al-6% Mg-0,15% Zr 0 559,81+8,87 3,94+0,36
Al-6wt% Mg 16 550,55+5,65 6,41+0,20
Al-6% Mg-0,15% Zr 16 584,57+4,54 4,37+0,35

Tabela 6. Resultado do LRT e do Alongamento das ligas modificadas.

Em relacdo ao valor de alongamento, tanto a liga modificada com o teor de
0,15% de Zr, quanto a liga base, houveram ganhos no valor. Todavia, considerando o
desvio padrao proximo, considera — se que as diferengas nos resultados com e sem
tratamento térmico, ndo foram significativas, conforme visualizado na Figura 6 (b).

Na Curva de Tensao x Deformacéao da Figura 7 para as ligas sem aplicagcédo de
tratamento térmico, observa — se que os valores de LRT tanto para a liga base, quanto
para a liga modificada com 0,15% de Zr, foram préximos, porém a tensdo gerada
na zona plastica foi maior para a liga base. Conforme visto anteriormente neste
referente trabalho, utilizou — se um sistema de solidificacdo com elevada tlaxa de
resfriamento, gerando uma témpera liquida no material, suprimindo a possibilidade
de precipitacdo dos elementos Mg e Zr que encontram — se como solucdes sélidas
supersaturadas. A menor tensao da zona plastica para a liga modificada com 0,15%
de Zr, esta atrelado possivelmente devido ao proprio elemento Zr, que como solucéao
sélida nao obteve capacidade de endurecer suficientemente o material.
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Figura 7. Curvas tenséo versus deformacgéo para as ligas Al-6% Mg e Al-6% Mg-0,15% Zr antes
do tratamento térmico.

Na Curva de Tenséo x Deformacéo da Figura 8 ap6s aplicacéo do tratamento
térmico de envelhecimento artificial, pode — se visualizar através das curvas das
ligas, que a liga modificada com 0,15% de Zr obteve significativamente maior ganho
de LRT. Fato este podendo ser justificado devido a referente liga estar localizada
em uma regidao de precipitacdo. Ou seja, reforcando o fato de que houveram
formagdes de precipitados de Al Zr, que possivelmente foram preponderantes para
0 endurecimento do material.
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Figura 8. Curvas tenséo real versus deformacao real para as ligas Al-6% Mg e Al-6% Mg-0,15%
Zr ap0s ao tratamento térmico de envelhecimento artificial.

Autores como Qian (2018) e Li (2014) também visualizaram o aumento dos
valores de LRT das ligas devido a formagéo de precipitados intermetalicos de Al Zr.
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3.4 Analise do efeito de portevin — Le Chatelier

Nas curvas da Figura 9, é possivel visualizar de forma ampliada os serrilhados
caracteristicos do Fenébmeno de Portevin — Le Chatelier, da liga base — (Al-6%Mg),
e da liga base modificada com o teor de 0,15% de Zr.

A 620 B 620
Al-6% Mg- 0,15% Zr
610 - 610 .
Sem Tratamento Térmico
600 600 |
é 590 - g 590
= 2
= 580 — 580
o o
& 570 - & 570
2 560 £ 560
= =
550 - 550 |
— Al-6% Mg
540 —_— 540 4
Sem Tratamento Térmico.
530 - 530 T
3,0 36 4.2 3,0 3.6 42
Deformacio Real (%) Deformaciio Real (%)

Figura 9. Efeito de PLC para as ligas Al-6% Mg e Al-6% Mg-0,15% Zr sem tratamento térmico.

Conforme estudos de Ma [4], o efeito de PLC tém sido comumente observados
no estado de solucédo sélida em ligas de Al-Mg. De acordo com Ait-Amokhtar
(2015) a alta concentragao de atomos de soluto de Mg aumenta as interacdes das
discordéncias entre si, 0 que pode ser considerado efeito direto de PLC no material.
Tal fato, pode ser comprovado pelos extensos serrilhados observados na liga base
Al-6%Mg — (Figura 9 a).

Ao adicionar 0,15% de Zr, observa — se que a extensao dos serrilhados tornam
— se menores — (Figura 9 b), podendo ser justificado devido as maiores tensdes
internas do material causadas pelo acréscimo do teor de Zr, que apresenta influéncia
com o acoplamento das discordéancias, dos quais difundem — se entre os &tomos de
soluto para movimentarem — se livremente.

Apéds ao tratamento térmico, € observado nas curvas da Figura 10, os serrilhados
caracteristicos do Efeito de PLC, tanto da liga modificada com 0,15% de Zr, quanto
da liga base Al-6%Mg.
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Figura 10. Efeito de PLC para as ligas Al-6wt% Mg e Al-6% Mg-0,15% Zr ap6s tratamento
térmico.
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Apéds ao tratamento térmico, observa — se maiores extensdes de serrilhados
do Efeito de PLC tanto na liga base Al-6%Mg, quanto na liga base modificada com
o teor de 0,15% de Zr. Podendo ser associado a maior interacao de discordancias
com atomos de soluto, que podem se distribuir mais uniformemente nos graos para
auxiliar sua difusdo. Especificamente na liga modificada com 0,15% de Zr — (Figura
10 b), ressalta — se a presenca de precipitados de Al Zr, que colaboraram para a
maior extensdo do Efeito de PLC, fato este também podendo ser visualizado nos
estudos de Zhemchuzhnikova (2015) e Hu (2011).

41 CONCLUSAO

Os resultados mostraram que na liga sem tratamento térmico, a liga adicionada
com 0,15% de Zr, obteve menor valor de LRT e maior alongamento. ApOs ao
tratamento térmico de envelhecimento artificial, observa — se significativos ganhos
de LRT, e valores aproximados de alongamento, considerando os valores de desvio
padrao.

Sobre o Efeito de PLC, observa — se que na liga modificada com 0,15% de Zr
na condicdo sem tratamento térmico, os serrilhados obtiveram menores extensdes
— (em comparacéo com a liga base). E ap0s ao tratamento térmico, observa — se
maiores extensdes de serrilhados na liga adicionada com 0,15% de Zr.

Devido a limitagcées da analise microestrutural por MEV néo foi possivel verificar
as discordancias e nem o deslocamento das maclas que possivelmente causaram
o efeito de PLC. Essa analise podera ser realizada em estudos futuros por meio do
microscopio eletrénico de Transmissao (MET).

Os resultados encontrados foram bastante significativos, pois mostraram que
o tratamento térmico utilizado melhorou as propriedades mecéanicas da liga com
Zr. Confirmando que o Zircdnio tem grande potencial para ser utilizado em ligas
de aluminio quando tratadas termicamente, possivelmente, precipitando compostos
intermetalicos de Al-Zr, como o trialumineto de zirconio (Al,Zr). Com base nisso, pode-
se verificar que a liga da série 5XXX torna-se tratavel termicamente com a insercéo
de Zr como elemento de liga, o que aumenta, assim, a sua gama de aplicagcbes na
indUstria.
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