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Resumo

A liga de aluminio AA 6351 é uma liga endurecivel por precipitagdo coerente do
sistema Al-Si-Mg, contendo adicionalmente Mn e Fe. Neste trabalho foi realizada a
caracterizagdo microestrutural de um tubo extrudado de parede grossa da liga AA
6351. Foram utilizadas varias técnicas complementares de caracterizacao
microestrutural, tais como microscopia Optica de luz polarizada, microscopia
eletrénica de varredura eletronica (MEV), espectroscopia de raios X por disperséo
de energia (EDS), difracéo de elétrons retroespalhados (EBSD), medidas de dureza
e de condutividade elétrica. Foram analisadas as principais caracteristicas dos graos
e precipitados presentes. Foi detectada e analisada uma zona periférica de gréos
grosseiros nas proximidades das superficies externa e interna do tubo.

Palavras-chave: Liga de aluminio AA 6351; Extrusdo; Caracterizacdo
microstructural; Zona periférica de graos grosseiros.

MICROSTRUCTURAL CHARACTERIZATION OF AN EXTRUDED TUBE OF
ALUMINUM ALLOY AA 6351

Abstract

The aluminum alloy AA 6351 is a precipitation hardening alloy of the AI-Mg-Si
system, additionally containing Mn and Fe. In this work was carried out the
microstructural characterization of a thick wall extruded tube of the AA 6351. Several
complementary techniques of microstructural characterization were used, such as
polarized light optical microscopy, electronic scanning electron microscopy (SEM),
energy dispersive X-ray spectroscopy (EDS), backscattered electron diffraction
(EBSD), measurements of hardness and electrical conductivity. The main
characteristics of the grains and precipitates were analyzed. A peripheral zone of
coarse grains was detected and analyzed in the vicinity of the outer and inner
surfaces of the tube.

Keywords: Aluminum alloy AA 6351; Extrusion; Microstructural characterization;
Peripheral zone of coarse grains.

1 Engenheira de Materiais, Pés-graduanda, Departamento de Engenharia Metallrgica e de
Materiais da Escola Politécnica da Universidade de S&o Paulo (EPUSP), S&o Paulo, SP, Brasil.

2 Tecndlogo em Processos Metallirgicos, Departamento de Engenharia Metallrgica e de Materiais
da Escola Politécnica da Universidade de Séao Paulo (EPUSP), Sao Paulo, SP, Brasil

3 Professor Titular, Departamento de Engenharia Metallirgica e de Materiais da Escola Politécnica
da Universidade de Séo Paulo (EPUSP), Séo Paulo, SP, Brasil

* Contribuicdo técnica ao 54° Seminario de Laminacdo e Conformacao de Metais, parte integrante da

ABM Week, realizada de 02 a 06 de outubro de 2017, Séo Paulo, SP, Brasil.

64




54° Seminario de Laminacao e Conformacao

Anais do Seminario de Laminagao e Conformagao ISSN 2594-5297 vol. 54, num. 1 (2017)

1 INTRODUCAO

A liga de aluminio AA 6351 é uma liga endurecivel por precipitagdo coerente do
sistema Al-Si-Mg, contendo no total cerca de 2,5% em massa de soluto. Além de Si
(0,7 a 1,3%), Mg (04 a 0,8%) e Mn (0,4 a 0,8 %), esta liga apresenta
frequentemente em sua composi¢cdo quimica Fe (max. 0,5%). O sistema Al-Mg-Si é
em geral representado [1] na forma do sistema pseudo binario Al-Mg2Si, onde se
pode observar um eutético a 595°C e solubilidade maxima de 1,18% em massa de
Mg2Si (vide Figura 1). Apesar de ser tradicionalmente aceito que os precipitados
endurecedores de ligas do sistema AlI-Mg-Si apresentam a estequiometria de 2:1
(Mg2Si), estudos recentes [1] evidenciaram que o0s precipitados se formam na
estequiometria de 1:1 (MgSi), ou seja, a razdo de Mg e Si adicionados a liga deveria
ser aproximadamente de 1:1, o que levou ao desenvolvimento de ligas com menor
razao Mg:Si e maior extrudabilidade [1].
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Figura 1: Sistema pseudo binario para as ligas do sistema Al-Mg-Si [1].

O ciclo térmico de endurecimento por precipitacdo da liga AA 6351 é composto de
duas etapas: solubilizacdo por volta de 500°C com resfriamento rapido até a
temperatura ambiente e envelhecimento propriamente dito a 170°C por cerca de 6
horas. Devido aos teores de Fe e Mn, é frequente detectada a presenca na
microestrutura desta liga da fase cubica e incoerente (ndo causa endurecimento por
precipitagdo) o-Al(FeMn)Si [2].

No estado envelhecido artificialmente (T6) a liga AA 6351 apresenta resisténcia
mecanica moderada, com limite de escoamento por volta de 285 MPa, ou seja, mais
gue o dobro das ligas de aluminio ndo trataveis termicamente, tais como AA 3003 e
AA 5052 no estado recozido, mas bem inferior ao das ligas AA 2024 e AA7075, que
podem apresentar apds envelhecimento limite de escoamento da ordem de 500
MPa. Por outro lado, a ductilidade e a conformabilidade da liga AA 6351 sao
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significativamente superiores as das ligas 2024 e 7075, além de ser pouco
susceptivel a corrosdo sob tensdo. A plasticidade superior da liga AA 6351
possibilita a produgdo de produtos extrudados, tais como barras, arames, tubos e
perfis [3]. Por apresentar uma combinagéo interessante de propriedades mecanicas,
corrosdo, usinabilidade e soldabilidade, a liga AA 6351 encontra numerosas
aplicacdes na construgcdo de navios, caminhdes e O0nibus, assim como em
tubulagdes para 6leo e gés [4].

O processo de extrusao possibilita a obtencao de perfis com geometrias complexas,
dificilmente obtidas por meio de outros processos convencionais de conformacéao.
Mais de um quarto (em massa) dos produtos semiacabados de aluminio séo
extrudados e cerca de 60% dos produtos extrudados de aluminio sédo de ligas da
série AA 6xxx (Al-Mg-Si). Ligas de aluminio de todos os grupos ou séries podem em
principio ser extrudadas. Todavia, o processo de extrusdo exige alta plasticidade do
material a ser extrudado, limitando o numero de materiais que podem ser
conformados de maneira economicamente viavel utilizando este processo. Deve-se
mencionar ainda que a extrudabilidade ndo depende apenas do material, mas
também de varidveis de processo [5,6]. Uma caracteristica importante da extruséo &
a distribuicdo bastante heterogénea da deformacéo ao longo da secc¢éo transversal
do perfil, o que torna a obtencdo de uma microestrutura homogénea, especialmente
uma distribuicdo homogénea de tamanhos de gréos recristalizados, um desafio nem
sempre atingido facilmente. A ocorréncia de uma zona periférica de graos grosseiros
(Peripheral Coarse Grain; PCG) em perfis extrudados de aluminio € um evento
relativamente frequente. A presenca desta zona é um defeito superficial que tem
consequéncias negativas na resisténcia mecanica, na resisténcia a fadiga, na
usinabilidade, na resisténcia a corrosdo, na resisténcia a corrosdo sob tensdo, na
gualidade da superficie anodizada, na aparéncia estética e na susceptibilidade a
formacao, durante a posterior deformacgéo plastica, do defeito superficial conhecido
como casca de laranja [7,8].

O objetivo principal deste trabalho é caracterizar a microestrutura de um tubo de
parede grossa extrudado desta liga com auxilio de varias técnicas complementares
de andlise microestrutural, tais como microscopia Optica de luz polarizada,
microscopia eletrénica de varredura eletrénica (MEV), espectroscopia de raios X por
disperséo de energia (EDS), difracdo de elétrons retroespalhados (EBSD), medidas
de dureza e de condutividade elétrica. A distribuicdo de tamanhos de grédo e a
eventual formacdo de uma zona periférica de gréos grosseiros receberdo uma
atencao especial.

2 MATERIAIS E METODOS

2.1 Material utilizado

O material utilizado na pesquisa foi um tubo extrudado da liga AA 6351 com
diametro interno de 175 mm e espessura de 22,5 mm. Para a realizacao da analise
quimica foi cortado do tubo um anel completo com largura de 12 mm. A analise de
composicdo quimica foi realizada na Companhia Brasileira de Aluminio (CBA),
localizada em Aluminio, SP, utilizando um espectrémetro de emisséo otica (OES;
Optical Emission Spectrometry) modelo ARL 3460. Para a realizacao das andlises, a
amostra foi usinada e lixada para a obtencdo de uma superficie plana e isenta de
irregularidades, contaminacéo superficial e de oxidacdo. Em seguida, a amostra foi
posicionada no equipamento e a face preparada (lixada) recebeu a passagem de
corrente, também chamada de queima, para emissdo das radiacdes caracteristicas
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de cada elemento e o equipamento fez a leitura, discriminacdo e quantificacdo.
Foram realizadas trés queimas e o resultado apresentado € sempre a média das trés
gueimas, cujas médias sdo apresentadas na Tabela 1.

Tabela 1: Composigdo quimica (% em massa) da liga AA 6351 determinada por OES

Elemento % em massa Elemento % em massa
Si 0,98 Na 0,0007
Fe 0,224 Ca 0,0029
Cu 0,032 Bi 0,0013
Mn 0,449 Ga 0,009
Mg 0,716 Zr 0,003
Cr 0,000 Cd 0,0000
Ni 0,000 Co 0,0002
Zn 0,062 Li 0,0000
Ti 0,022 Sr 0,0000
Y 0,003 Sb 0,0000
Pb 0,0033 P 0,0005
Sn 0,0003 Hg 0,0000
B 0,002 Al 97,51
Be 0,0000 Si + Fe 1,20
As 0,0000 Ti + Fe 0,025

A analise dos resultados da Tabela 1 revela que a composi¢cdo quimica obtida
mostra concordancia com a especificacdo para todos os elementos quimicos
especificados e uma razdo Mg:Si relativamente baixa (0,731) [1].

2.2 Caracterizacdo do material como recebido

As técnicas de caracterizacdo microestrutural utilizadas sdo descritas sucintamente
em seguida.

2.2.1 Macrografia

Para a analise macrogréfica, a amostra foi inicialmente lixada e polida
mecanicamente e em seguida atacada com solugéo de 33% de H20, 33% de HNO3
e 33% de HCI.

2.2.2 Microscopia 6ptica de luz polarizada (MO)

As amostras foram preparadas para analise no MO segundo a seguinte sequéncia: i)
lixamento com lixas de carboneto de silicio (SiC) de granulometria 220, 400, 800 e
1200; ii) polimento com suspensdo de alumina, seguida por polimento em silica
coloidal; iii) anodizagdo com solugédo de HBF4 1,8% (solugéo de Barker), utilizando
fonte 20V. ApOs a preparacdo descrita acima, as amostras foram analisadas no
microscoépio 6ptico com polarizador de luz, marca Olympus BX51M.
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2.2.3 Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)

Com auxilio do microscépio eletrbnico de varredura (MEV), instalado no
Departamento de Engenharia MetallUrgica e de Materiais da Escola Politécnica,
foram realizadas observacbes e feitas imagens com elétrons secundarios e
retroespalhados e realizadas andlises de espectrometria de raios X por disperséo de
energia (EDS) e andlise por difracdo de elétrons retroespalhados (EBSD). Para
realizacdo das analises por EDS, as amostras ndo foram atacadas, apenas polidas.
Para realizagdo das analises por EBSD, as amostras polidas mecanicamente foram
adicionalmente polidas eletroliticamente com solucao de 30% de &cido perclérico em
etanol, sendo a tenséo aplicada de 30 V por 30 segundos.

2.2.4 Dureza Vickers

As medidas de dureza Vickers foram realizadas no Emcotest Durascan com carga
de 200g. As medi¢cOes foram realizadas tanto seccdo na longitudinal quanto na
transversal, no centro e nas periferias interna e externa. Para a medi¢c&o da variacéo
de dureza ao longo da seccéao transversal do tubo foram feitas 81 medidas.

2.2.5 Condutividade elétrica

Para medicdo da condutividade elétrica foi utilizado um condutivimetro modelo DC-
11M da marca Zappi, disponivel no Departamento de Engenharia MetalUrgica e de
Materiais da Escola Politécnica da USP.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

Inicialmente foram realizadas medi¢Bes de condutividade elétrica em 4 pontos na
seccao transversal e em 10 pontos na superficie externa ao longo do comprimento.
Foram adicionalmente realizadas medidas em outras 6 pontos escolhidos
aleatoriamente, totalizando 20 posicbes de medida. A média das medidas de
condutividade elétrica realizadas em 20 posi¢cdes da amostra foi de 47,4 % IACS,
equivalente a 27,51 mS/m. O valor de condutividade elétrica da liga AA 6351 na
condicdo T6 encontrado na literatura € de 46 % IACS [3].

A dureza encontrada foi de 97,8 HV. O valor de dureza encontrado na literatura para
a liga AA 6351 na condi¢do T6 € de 100 HV [3]. A variacdo de dureza ao longo da
espessura do tubo ao longo da secdo transversal foi pouco significativa, sendo a
periferia externa ligeiramente mais dura que a periferia interna (vide Figura 2). Ainda
com relacdo as medidas de dureza, apés tratamento térmico realizado a 470°C por 6
horas e a 480°C por 2 horas a dureza caiu para 58,8 HV e 658 HV,
respectivamente. Portanto, tanto as medidas de condutividade elétrica, como as
medidas de dureza, sugerem que o tubo como recebido encontrava-se na condi¢cao
envelhecida, com propriedades similares as da condi¢do ou témpera T6.

Na Figura 3 é apresentada a macrografia, mostrando a heterogeneidade na
distribuicdo de tamanhos de gréo ao longo da superficie externa do tubo. Esta zona
periférica de graos grosseiros recebeu atengdo especial neste trabalho.
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Figura 2: Variagédo da dureza Vickers ao longo da espessura do tubo.

Figura 3: Macrografia da superficie externa do tubo, apds ataque com HCI - HNOs - H20.

A presenca e as caracteristicas os precipitados presentes foram estudadas com
auxilio de microscopia eletrénica de varredura e espectroscopia de raios X por
dispersdo de energia (EDS). Na figura 4 sdo apresentados os precipitados maiores,
alinhados, com interfaces irregulares e parcialmente facetadas.
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Figura 4: Imagens obtidas por microscopia eletronica de varredura, com dois aumentos diferentes,
dos precipitados maiores observados na liga.
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Uma andlise mais detalhada da microestrutura utilizando MEV/EDS revelou a
presenca de trés tipos de particula (vide Figura 5). As particulas maiores ja
mencionadas e mostradas na Figura 4 continham Al, Fe, Mn e Si e séo
provavelmente particulas da fase o-Al(FeMn)Si [2]. As particulas escuras, grandes e
menos frequentes, eram ricas em Al, Mg, Si e O. J& as particulas claras e bem mais
finas ndo tinham dimensdes suficientes para serem analisadas com EDS.
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Figura 5: Na parte superior esquerda da figura sdo apresentadas imagens das particulas com os trés
pontos selecionados para analise com EDS. Na parte superior direita é apresentado o espectro da
particula escura do tipo, identificada como ponto 1 (spot 1). Na parte inferior da figura é apresentado
0 espectro da particula identificada como ponto 2 (spot 2). O ponto 3 (spot 3) apresentou a mesma
composic¢ao do ponto 2.

Com auxilio de microscopia 6ptica de luz polarizada foi possivel detectar a presenca
(vide Figura 6) de uma zona periférica de gréos grosseiros (Peripheral Coarse Grain;
PCG) nas proximidades das superficies externa e interna do tubo. A espessura da
camada de grdos grosseiros, que nao era continua, variou de 200 a 600 um. A
formacdo de PCG estéa fortemente ligada a taxa de deformacdo. Na extrusdo as
paredes externas e internas sdo regides com maiores taxas de deformacao,
ocorrendo, portanto, nessas regides acumulo de energia armazenada na forma de
defeitos cristalinos, aumento de temperatura e maior tendéncia a ocorréncia de
recristalizacéo [7,8].
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Figura 6: Microscopia Optica com luz polarizada apés anodizacdo com reagente de Barker: (a)
periferia externa (aumento 20X); (B) regido central da espessura (aumento 50X).

Eivani e co-autores [8] propuseram recentemente um modelo (vide Figura 7) para
explicar a ocorréncia de PCG. De acordo com o modelo desses autores [8], a
formacédo de PCG ocorre na seguinte sequéncia: (a) microestrutura inicial de graos
equiaxiais; (b) formacdo de subgrédos durante a extrusdo a quente; (c) reducdo no
tamanho de sub grdo com a continuidade da deformacdo e formacdo de
microestrutura  parcialmente recristalizada dinamicamente; (d) inicio da
recristalizacdo estatica e formacao de microestrutura parcialmente recristalizada; (e)
crescimento normal de gréos recristalizados dinamicamente e crescimento anormal
dos graos recristalizados estaticamente; (f) microestrutura final composta de gréos
finos e graos grosseiros.

(a) (b)

(d)[2

(f
/o1

-,

Figura 7: Sequéncia de formacg&o de zona periférica de gréos grosseiros (Peripheral Coarse Grain;
PCG) durante a extrusao de ligas de aluminio [8].
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Em seguida, foi realizado um estudo com auxilio de EBSD visando detectar
eventuais diferencas cristalograficas (microtextura), diferencas de orientagdo entre
microrregides vizinhas (mesotextura) e determinagdo de tamanho médio de grdo em
trés regides da seccao transversal do tubo: externa; central e interna. Alguns
resultados referentes as andlises de EBSD sé&o apresentados na Figura 8.

Figura 8: Andlises por EBSD em duas regifes da seccéo transversal do tubo: regido central na parte
superior e superficie interna na parte inferior. Os aumentos das imagens ndo sdo iguais, conforme
ilustram as barras, na parte inferior esquerda das figuras.

A simples anadlise visual das cores (cada cor representa uma orientacao
cristalografica) das figuras do lado esquerdo do leitor na Figura 8 mostra que a
textura varia ao longo da seccéao transversal do tubo. Ainda na Figura 8, do lado
direito do leitor, sdo apresentadas andlises do grau de desorientacdo entre 0s
contornos de grao (mesotextura). Os contornos e subcontornos foram divididos em
trés classes de diferencas de orientacdo: entre 2 e 5° (linhas vermelhas); entre 5 e
15° (linhas verdes) e entre 15 e 180° (linhas azuis).

Na Tabela 2 sdo apresentados resultados de mesotextura obtidos em trés regides
do tubo: superficie externa; central e superficie interna.
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Talela 2: Andlise da diferenca de orientagdo entre contornos (mesotextura) em trés regides da seccdo
transversal do tubo: superficie externa; central e superficie interna

Diferenca de Cor dalinhaou Superficie Centro Superficie
orientacdo contorno externa interna
2ahb° vermelha 20,3% 31,4% 15,5%
5al5° verde 14,2% 26,5% 19,6%
15 a 180° azul 65,4% 42,1% 64,9%

A analise dos resultados apresentados na Tabela 2 revelou que nas periferias
interna e externa do tubo 65% dos contornos eram de alto angulo enquanto que na
regido central apenas 42% eram de alto angulo. Além disto, a presenca de
contornos de baixo angulo era mais acentuada na regido central. Isto significa que
as periferias interna e externa estdo mais recristalizadas que o centro da amostra,
embora as medidas de dureza e de condutividade elétrica nessas regides nao
tenham apresentado diferencas significativas. Nas regifes externa e interna do tubo,
o grau de deformagéao (potencial termodindmico para a recristalizagdo) e o aumento
de temperatura devido ao atrito durante a extrusdo sao maiores, ambos fatores
contribuindo para uma recristalizacdo mais acentuada e consequentemente para um
maior amolecimento.

A média dos tamanhos de graos na periferia externa, centro e periferia interna foi de
16,7 pym, 34,7 ym e 20,5 um, respectivamente. Isto evidencia um maior acumulo de
defeitos cristalinos nessas regiées, com a formacao de um nimero maior de nucleos
de recristalizacdo e menor tamanho de grdo recristalizado nas regides externa e
interna, em comparacdo com o centro do tubo, onde o tamanho de grao € maior e
ainda remanesce uma fragdo maior de contornos de baixo angulo ou subcontornos.

4 CONCLUSOES

O tubo apresentou valores de dureza e de condutividade elétrica tipicas da condi¢cao
T6. Nao foram detectados defeitos macroscopicos de extrusdo. Foram detectados
dois tipos de precipitados; um rico em Mg e Si e outro rico em Mn, Fe e Si. Um
terceiro tipo, mais fino, ndo pode ser analisado por EDS. A distribuicdo de
precipitados mostrou-se praticamente invariavel ao longo da espessura. O mesmo
nao ocorreu com a distribuicdo de tamanhos de grdo, com a orientacao preferencial
dos graos (textura cristalografica) e com fracdo de contornos de baixo angulo
(mesotextura). Foi detectada a presenca de uma zona periférica de grados grosseiros
(Peripheral Coarse Grain; PCG) nas proximidades das superficies externa e interna
do tubo. A espessura da camada de graos grosseiros, que ndo era continua, variou
de 200 a 600 um. A ocorréncia dessas zonas de gréos grosseiros pode ser
explicada pelas maiores concentragbes de defeitos cristalinos e temperatura mais
elevada nessas regioes durante a extrusao.
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