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Resumo

Tratamentos térmicos de solubilizacdo seguido de envelhecimento tém por finalidade
elevar as propriedades mecanicas, em termos de resisténcia mecanica, das ligas de
aluminio através da precipitagcdo controlada. Este trabalho objetivou estudar a
relacdo de duas composigdes quimicas de ligas quaternarias de aluminio
submetidas a diferentes condicbes de tratamentos térmicos de solubilizacdo e
envelhecimento artificial. A sequéncia de tratamentos térmicos aplicados consistiu
em: solubilizagdo em dois estagios sendo o primeiro realizado por 5 h e o segundo
pelos tempos de 5h, 6 h, 7h e 8 h, ambos na temperatura de encharque de
520 °C £ 10 °C com resfriamento em agua a 20 °C e envelhecimento na temperatura
de 160 °C para os tempos de 2 h, 4 h, 8 h, 12 h, 18 h e 24 h. Através da analise dos
resultados observou-se que as amostras da liga com maior fragdo de silicio
apresentaram o maior perfil de endurecimento para o tempo de envelhecimento de
4 h. Enquanto a outra liga apresentou constancia no perfil de endurecimento para os
tempos de envelhecimento de 8 h e 12 h.
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SOLUTION AND PRECIPITATION HARDENING OF QUATERNARY ALLOYS OF
Al-Si-Cu-Sn

Abstract
Solution heat treatment followed by ageing aim to elevate the mechanical properties
in terms of mechanical strength of aluminum alloys by controlled precipitation. This
work aimed to study the relationship of two chemical compositions of aluminum
quaternary alloys subjected to different conditions of solution heat treatments and
artificial ageing. The heat treatments applied consisted of: solution in two stages, the
first being directed by 5 h and the second by 5 h, 6 h, 7 h and 8 h, both at the
soaking temperature 520 °C £ 10 °C with cooling in water at 20 °C and ageing at 160
°C for 2h, 4h, 8h, 12 h, 18 h and 24 h. Through the analysis of the results was
observed that the samples of the alloy with a higher fraction of silicon showed the
greatest hardening profile for ageing for 4 h. While the other alloy presented
constancy in the hardening profile for ageing for 8 h and 12 h.
Keywords: Aluminum alloys; Precipitation hardening; Microstructure.
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1 INTRODUGAO

O aluminio € um dos metais com maior consumo mundial sendo presente em grande
quantidade na crosta terrestre. Entretanto, devido a sua baixa resisténcia mecanica
para aplicagdes de engenharia, sua utilizagdo nem sempre foi apreciada [1].

Adigcbes de elementos de liga no aluminio podem causar modificagbes nas
propriedades mecanicas promovendo sua utilizagao para aplicagbes de engenharia.
A adicdo de diferentes elementos e propor¢gdes promove uma vasta gama de
combinagdes de propriedades mecanicas, térmicas e elétricas [2].

Elementos de liga tais como Si, Cu e Sn podem ser dissolvidos na presenca de
aluminio fundido com distintos graus de solubilidade. Durante o resfriamento da liga
formada, os elementos de liga adicionados podem ser retidos na solugdo sélida
substitucional ou precipitados na forma de segunda fase. Distor¢des provocadas por
esses elementos em solucdo sélida ou na forma de precipitados finos, com interface
coerente/semicoerente com a matriz, criam tensdées que favorecem o aumento do
perfil de endurecimento da liga, sendo este um dos principais objetivos dessas
adicoes [3-6].

O Si, quando adicionado em teores mais elevados, além de proporcionar o
endurecimento por solugao sélida da matriz Al também aumenta a fluidez do Al
fundido, favorecendo o melhor preenchimento da matriz e reduz a ocorréncia de
trincas a quente. Adicdes de Cu proporcionam um aumento da resisténcia mecanica
através do fortalecimento da solugao sdlida na matriz de Al, que pode ocorrer com a
precipitacdo de intermetalicos tais como Al,Cu, melhorando a resisténcia a falha por
fadiga. Enquanto o Sn favorece a redug¢do do atrito em utilizagbes como rolamentos
e buchas. A fase rica em Sn funde em temperaturas muito baixas (na faixa de
227,7°C) e caso as buchas e rolamentos sejam superaquecidas durante o trabalho,
esse elemento pode se liquefazer atuando como um lubrificante. Ligas quaternarias
de Al-Si-Cu-Sn podem ser endurecidas por precipitacdo e sado facilmente tratadas
termicamente [4, 5, 7, 8, 9, 10].

A realizagdo de tratamentos térmicos em ligas de aluminio simplesmente fundidas
permite modificar as propriedades mecanicas. Normalmente, busca-se elevar a
dureza, o modulo de elasticidade e a tensdo de ruptura através de um processo
denominado envelhecimento estrutural. Este tratamento é baseado no aquecimento,
manutengdo em campo de temperatura especifico e arrefecimento acelerado da liga
alterando a solubilidade dos elementos de liga na solugado sdlida favorecendo a
formacéao de precipitados, em tratamento posterior, que aumentam o endurecimento
da matriz de aluminio. Os tratamentos consistem em inicialmente realizar a
solubilizagdo da microestrutura e em seguida o envelhecimento [11].

A solubilizagdo é o processo onde objetiva-se solubilizar os elementos de liga na
matriz metalica. Nesta etapa, a solubilidade total dos elementos de liga é
influenciada pela temperatura e limite de solubilidade dos elementos de soluto em
relacdo ao solvente aluminio, sendo maior com a elevacdo da mesma. Assim,
objetivando um endurecimento por precipitacdo, € importante obter uma solugéo
sélida supersaturada em elementos de liga. A realizagdo do tratamento em
temperaturas elevadas possibilita reter em solugdo um maior percentual em massa
de elementos que favoregam o endurecimento posterior pela precipitagao controlada
[12].

O envelhecimento é realizado apds a solubilizagdo objetivando o endurecimento da
liga metalica, sendo classificado em envelhecimento natural (acontece a temperatura
ambiente) e envelhecimento artificial (ocorre em faixa de temperatura acima da



ambiente em funcdo da natureza da solucido solida supersaturada e precipitados
metaestaveis que serdo formados). O envelhecimento ocorre através de
mecanismos de segregacdo na solugdo soélida supersaturada que formam os
precipitados. Os precipitados interagem com os campos de tensdes das
discordancias dificultando o movimento das mesmas. Essas interacbes sao
influenciadas pelo tamanho dos precipitados, sendo descritas por duas leis distintas:
o Efeito Friedel e o Mecanismo de Orawan. Precipitados pequenos e macios sao
cortados pelas discordancias (Efeito Friedel); entretanto, precipitados maiores e
mais rigidos desfavorecem o corte, induzindo que as discordancias tenham que os
contornar (Mecanismo de Orawan). O endurecimento se torna mais eficiente com
precipitados pequenos e mais rigidos induzindo que eles sejam cortados pelas
discordancias. Além do tamanho dos precipitados, o potencial de endurecimento
também esta relacionado a cristalografia do precipitado formado e da natureza da
interface entre o precipitado e a matriz metalica, ou seja, interface de natureza
coerente e semicoerente apresentam maior potencial de endurecimento quando
comparadas a incoerente [11,13].

O objetivo do trabalho proposto foi avaliar em qual das condigdes de tratamentos
térmicos utilizados obteve o maior endurecimento das ligas em estudo. Para isso,
duas ligas quaternarias de AI-Si-Cu-Sn foram fundidas a 1050°C £10°C e
solidificadas em coquilha de ago inoxidavel, em condi¢des transitérias de fluxo de
calor, de modo a obter uma estrutura fundida mais homogénea e tentar reduzir a
ocorréncia de segregacdo central de soluto. Em seguida elas foram submetidas ao
tratamento térmico classificado como T6 por [14]. O tratamento consistiu na
realizacédo de solubilizagdo em dois estagios, sendo o primeiro por 5 h e o segundo
por 5h, 6 h, 7h e 8 h ambos utilizando a temperatura de encharque de 520 °C
1+ 10 °C e resfriadas em agua a 20 °C. O envelhecimento subsequente foi realizado
na temperatura de 160 °C para os tempos de 4 h, 8 h, 12 h, 16 h, 20 h e 24 h. Para
avaliagbes das modificagdes estruturais, foram realizadas analises via
Espectroscopia de Energia Dispersiva de Raio-X (EDS) acoplado ao Microscépio
Eletrénico de Varredura (MEV), Microscopia Optica (MO) e macrodureza Rockwell-B
(HRB) para se determinar, respectivamente, a composigao quimica global das ligas,
a microestrutura e o perfil de endurecimento.

2 DESENVOLVIMENTO
2.1 Materiais e Métodos

Os materiais estudados neste trabalho sdo duas ligas quaternarias Al-Si-Cu-Sn
elaboradas em escala laboratorial e posteriormente foram solidificados em coquilha
de acgo inoxidavel formando lingotes cilindricos com 15mm de didametro e
comprimento de 120 mm. A composi¢gao quimica global das ligas estimadas por
EDS/MEV é apresentada na Tabela 1.

Tabela1. Composigao quimica das ligas em estudo.

Elemento Al Si Cu Sn
Fragdo Massica Liga 01 56,93 37,40 4,85 0,40
(%) Liga 02 58,62 35,14 4,69 0,85

Os lingotes foram cortados em discos de aproximadamente 4 mm de espessura e
em seguida os discos foram divididos em 4 partes aproximadamente iguais. Apds o



corte, uma amostra de cada liga foi retirada para que se pudesse caracteriza-la no
estado como solidificado, e o restante seguiu para as etapas de tratamento térmico.
A primeira etapa do tratamento térmico consistiu em inserir as amostras em um forno
mufla pré-aquecido na temperatura de encharque de 520°C +10°C, onde
permaneceram por 5 h com resfriamento em agua a 20 °C. Em seguida elas foram
inseridas novamente no forno mufla pré-aquecido na mesma temperatura anterior
(520°C £10°C) e mantidas por tempos distintos de 5h, 6h, 7h e 8h com
resfriamento em agua a 20 °C para realizagdo do segundo estagio de solubilizagao.
Ap0s foi avaliado o melhor tempo do segundo estagio de solubilizagao e prosseguiu
para a realizagao do envelhecimento artificial. Este envelhecimento foi realizado em
um forno pré-aquecido a 160 °C, onde permaneceram por 2h, 4h, 8h, 12h, 18h e 24h
sendo as amostras resfriadas ao ar.

Com o intuito de relacionar as modificacbes microestruturais com a resisténcia
mecanica, em termos de dureza, das ligas apds as ciclagens térmicas realizadas, as
superficies das amostras foram preparadas seguindo procedimento comum. Os
corpos de prova foram submetidos ao lixamento até a granulometria de 2000 mesh
seguido por polimento mecéanico com alumina de 1 um e 0,3 um. Em seguida, foram
atacadas quimicamente com solu¢ado de HF (0,5% HF em alcool etilico) durante 60 s
de aplicacao.

Aspectos microestruturais (determinacdo dos microconstituintes e morfologia) e
modificagdes resultantes das ciclagens térmicas adotadas foram analisadas com
auxilio da microscopia 6ptica (MO), e quanto a natureza quimica das particulas de
segunda fase com auxilio de andlise pontuais com espectrdbmetro de energia
dispersiva de raios X (EDS) acoplado a um microscopio eletrébnico de Varredura
(MEV) com canhdo FEG. Foram realizados ensaios de macrodureza Rockwell-B no
durébmetro Pantec modelo RBS com pré-carga de 10kgf e carga de 100kgf. Foram
realizadas 5 endentacbes em cada amostra.

2.2 Resultados e Discussao

Os resultados dos ensaios de dureza HRB realizados nas amostras em todas as
condigdes de processamento s&o apresentados na Figura 1. As siglas adotadas no
eixo horizontal da Figura 1 sao referentes a: como solidificado (CS1), primeiro
estagio de solubilizagdo com duragdo de 5h (Sol. 01), segundo estagio de
solubilizagdo com duragdo de 5h (Sol. 02) e o restante das barras que séao
nomeadas inicialmente por T6. e o valor em horas (exemplo: T6. 2h), sdo referentes
ao envelhecimento e ao tempo do tratamento.

Através das analises dos resultados de dureza HRB observa-se que no estado como
solidificado (CS1), as amostras ja apresentavam valores de dureza mais elevados
do que o Al puro, que segundo [15] é de 16 HRB. Em relagdo a realizagdo da
solubilizagdo em dois estagios (o segundo estagio do tratamento também foi
realizado no tempo de 5 h, sendo este o que apresentou distribuicdo mais
homogénea da segunda fase na liga) para ambas as amostras e tempos, verifica-se
pouca variagdo no perfil de endurecimento das ligas. Através do envelhecimento
artificial realizado observou-se que para o tempo de 4h ocorreu o maior valor de
dureza (96 HRB) para a liga 1. O aumento do tempo de envelhecimento para esta
liga pode ter provocado o fendmeno de superenvelhecimento, evidenciado pela
diminuicado dos valores de dureza obtidos com o aumento do tempo de tratamento
apés 4 h. Longos periodos de envelhecimento favorecem a formacdo de
precipitados que apresentam interface incoerente que nao sao favoraveis para o



endurecimento da matriz. A liga 2 nao apresentou um pico de maximo
endurecimento. Entretanto, para os tempos de 8 h e 12 h, observou-se uma
constancia nos valores de dureza. Estudos realizados por [15] evidenciam que
adicbes em conjunto de Si e Cu em ligas de Al favorecem o aumento dos valores de
dureza podendo chegar até 128 HRB apds a realizagao de tratamentos térmicos de
envelhecimento.
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Figura 1. Valores de dureza HRB para as condi¢des estudadas.

Anadlises da microestrutura realizadas em todas as etapas de processamento
permitem avaliar a evolugdo microestrutural e propriedade mecanica dureza. Para
observacao da microestrutura utilizou o MO com aumento de 200x.

Em relacdo a microestrutura bruta de solidificagdo (Figura 2) é observado, para
ambas as ligas, a presenga de particulas com formato facetado e dimensdes
distintas de segunda fase sendo representada em tons de cinza médio. Analises
pontuais de EDS indicam que essa fase é referente ao silicio primario. Também
apresentaram particulas de segunda fase mais finas em tons de cinza claro
homogeneamente dispersa na matriz metalica. As analises de EDS indicam que
essas particulas podem conter Cu e Sn.

Flgura 2 Mlcroestrutura bruta de sol|d|f|cagao da Ilga (a) 1 e (b) 2 com aumento de 200x.



Apds o primeiro estagio do tratamento térmico de solubilizagdo (Figura 3), as
particulas grosseiras (associadas ao Si precipitado), presentes nas ligas na condigao
bruta de solidificacdo, mantiveram praticamente intactas em termos de forma,
dimenséo e distribuicdo. Enquanto as particulas finas modificaram em parte a sua
forma com incrementando do seu tamanho, sendo esta mudanga mais significativa
para a liga 2, onde se observa uma significativa globulizagdo das mesmas. O
aumento do tamanho dessas particulas de segunda fase pode estar relacionado ao
coalescimento durante a realizagdo do tratamento de solubilizacdo em funcédo da
natureza quimica destas e limite de solubilidade na matriz metalica na temperatura e
tempo de encharque adotado. Uma segunda fase em tons mais claros também pode
ser observada nas amostras apdos o primeiro estagio de solubilizagao.
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Figura 3. Microestrutura da liga (a) 1 e (b) 2 referente ao prlmelro estaglo de solublllzagao por 5 h
com aumento de 200x.

Nas Figuras 4 e 5 sao ilustradas, para ambas as ligas em estudo, as micrografias
referentes ao segundo estagio de solubilizagdo com duragdo de 5h e 8h,
respectivamente. Essas micrografias foram selecionadas por representarem, de um
modo geral, o comportamento das ligas durante o tratamento para todos os tempos
aplicados. Em relacédo a esta etapa de tratamento observa-se que quanto maior o
tempo e para a mesma temperatura, maiores, mais globulares e menos dispersas na
matriz de Al se tornaram as particulas de segunda fase que antes dos tratamentos
apresentavam tamanhos pequenos. Relacionando as micrografias do primeiro
estagio com o segundo (para o tempo de 5 h) sdo observadas, de um modo geral,
reducdes das particulas menores de segunda fase e a presenga de uma maior
dispersdo das mesmas na matriz. Para a liga 1, verificou-se que elas passaram a
apresentar formatos globulares. Através da analise da liga 1 e 2, para o tempo de
5 h no segundo estagio de tratamento de solubilizagdo (Figura 4), observou-se que
as particulas menores distribuidas homogeneamente na matriz apresentam
tamanhos proximos. Entretanto, com o aumento do tempo de tratamento, verificou-
se que para a liga 2 elas apresentaram tamanhos maiores quando comparadas a
liga 1 (Figura 5).
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com aumento de 200x.
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Figura 5 Mlcroestrutura da Ilga (@) 1e(b) 2 referente ao segundo estagio de solublllzag:ao por 8 h
com aumento de 200x.

Ao analisarmos as micrografias da microestrutura bruta de fusdo (Figura 2) e as
micrografias referentes ao segundo estagio de solubilizagdo, para o tempo de 5h
(Figura 4), observa-se que a distribuicdo da segunda fase na matriz se apresentou
de forma mais homogénea apds o tratamento para ambas as ligas. Uma menor
dispersdo da segunda fase pode afetar as propriedades mecanicas do material,
neste caso a dureza avaliada (Figura 1). Entdo esses estagios de tratamento foram
eficientes se tratando da distribuicdo homogénea da segunda fase na matriz de Al
para as 2 ligas.

Analises da microestrutura realizadas apds o tratamento de envelhecimento artificial
permitem compreender a relagao da propriedade mecanica dureza (Figura 1) com a
precipitagdo na matriz. As micrografias apresentadas na Figura 6 sao referentes ao
T6.2 h e T6.4 h para a liga 1. Enquanto, na Figura 7 sado apresentadas as
micrografias referentes ao T6.2 h e T6.8 h para a liga 2. As imagens referentes ao
T6.4h para a liga 1 e T6.8h para a liga 2 foram selecionadas por apresentarem os
maiores valores de endurecimento (a micrografia referente a T6.12 h para a liga 2
também poderia ter sido utilizada por apresentar valor de dureza préximo ao
tratamento T6.8 h). Todas as micrografias presentes nas Figuras 6 e 7 sao
referentes as amostras que passaram pelos 2 estagios de solubilizagdo a 520 °C
£ 10°C por 5 h e envelhecidas a 160 °C em distintos tempos de acordo com a
nomenclatura (exemplo: T6.4 h foi envelhecida por 4 h).

Analises das micrografias das amostras que apresentam os maiores valores de
endurecimento permitem observar que a segunda fase, presente em particulas
menores, possui dimensdes mais grosseiras quando comparada ao estagio T6.2 h
para as duas ligas.
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Flgura 7. M|croestrutura da Ilga 2 referente ao (a) T6.2h e (b) T6. 8 h com aumento de 200x.

Com base no exposto, analises complementares estdo sendo conduzidas de modo a
entender melhor o que ocorreu durante a solubilizagcdo e o envelhecimento artificial
das ligas. A citar:

- Analises de microscopia eletrdnica de varredura (MEV) utilizando os detectores de
elétrons secundarios, retroespalhados e realizagdo de medidas pontuais de
espectroscopia de energia dispersiva de raio-X (EDS) para investigagéo precisa dos
precipitados;

- Investigacédo precisa de precipitados com dimensdes nanométricos que podem
estar presentes nas ligas apos o envelhecimento artificial por microscopia eletrénica
de transmissao (MET) utilizando a técnica de deposi¢ao de filme fino de carbono na
superficie das amostras;

- Andlise de FRX para analise da composi¢ao quimica global e de EDS/MEV para
mapeamento microestrutural, a fim de avaliar as composi¢des das fases presentes;

- Andlise de difragdo de elétrons retroespalhados (EBSD)/MEV a fim de melhor
definir a estrutura das fases presentes no material resultantes da condicio bruta de
solidificagcéo, dos estagios de solubilizacdo e do envelhecimento artificial.

- Realizagao de tratamentos de envelhecimentos em tempos superiores a 24 h para
observar adequadamente o superenvelhecimento da liga 2.

3 CONCLUSAO

- O segundo estagio de solubilizagdo, para todos os tempos de tratamento,
ocasionou mudangas na morfologia das particulas de segunda fase apresentando
formatos mais globulares. Elas se tornaram maiores proporcionalmente ao aumento
do tempo de tratamento.

- Os parametros de tratamentos térmicos empregados neste estudo provocaram
alteracbes significativas nos valores de dureza da liga. O tratamento T6.4 h



(referente aos 2 estagios de solubilizagdo a 520 °C + 10 °C por 5 h e envelhecimento
a 160 °C por 4 h) para a liga 1, que apresenta maiores adigbes de Si e Cu,
apresentou o maior valor de endurecimento sendo este 45% maior do que o estado
bruto de solidificagdo. A liga 2 apresentou uma constancia no valor de
endurecimento para os tratamentos T6.8 h, T6.12 h, sendo estes aproximadamente
23% superiores ao estado como solidificado.

- Tempos de envelhecimento superiores a 4 h para a liga 1 podem ter provocado o
superenvelhecimento da liga indicado pela redugao dos valores de dureza.
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