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Resumo

As ligas de aluminio da série 7XXX séo largamente utilizadas no setor aeronautico
devido sua alta razéo resisténcia mecanica / densidade. O que proporciona uma alta
resisténcia mecanica para as ligas da série 7XXX é a adicdo de elementos de ligas e
tratamentos térmicos adequados, como por exemplo o T7351. Este trabalho teve
como objetivo, estudar a evolugdo microestrutural de uma liga de aluminio 7475-
T7351 processada por laminagdo convencional a temperatura ambiente, e
posteriormente submetida a tratamentos térmicos de recozimento para
recristalizacdo. De acordo com o0s resultados apresentados, a amostra que foi
submetida ao tratamento térmico de recozimento para recristalizacdo a temperatura
de 500°C durante 15 minutos recristalizou, enquanto que a amostra que foi tratada a
350°C durante 1500 minutos teve coalescimento dos precipitados.

Palavras-chave: Laminacdo convencional, Recozimento para recristalizacao;
Aluminio 7475-T7351.

SOAKING CONDITION EFFECT ON THE ANNEALING OF A 7475-T7351
ALUMINUM ALLOY ROLLED AT ROOM TEMPERATURE

Abstract
The 7XXX aluminum alloys are widely used in the aeronautical industry due to their
high mechanical strength / density ratio. Which provides a high mechanical strength
for the 7XXX alloys is the addition of alloying elements and heat treatments suitable
such the T7351. This work aimed to study the microstructural evolution of a 7475-
T7351 aluminum alloy processed by rolling at room temperature, and then subjected
to annealing heat treatment. According to the results presented, the sample that was
subjected to the annealing heat treatment at 500°C for 15 minutes recrystallized,
while the sample that was heat treated at 350°C for 1500 minutes, had a precipitates
coalescing.
Keywords: Rolling; Annealing; 7475-T7351 Aluminum.
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1 INTRODUCAO

Devido uma série de vantagens que o aluminio e suas ligas possuem, estes sao
largamente utilizados em vérias aplicacdes, porém o que reduz a sua aplicacédo € o
seu baixo ponto de fusdo (660°C para o aluminio puro) e sua baixa resisténcia
mecanica [1 — 4].

As ligas de aluminio se dividem em ligas de fundicdo e trabalhaveis, sendo este
ultimo subgrupo as ligas que sédo submetidas a processos de deformacdo mecanica
durante sua fabricagdo. Neste subgrupo, as ligas da série 7XXX, sdo aquelas que
tem como elemento de liga principal o Zn, podendo conter também o Mg, Cu, Cr e
Zr. Estas ligas apresentam grandes aplicacdes no setor aeronautico devido, a
elevada razao resisténcia mecéanica / densidade, obtida por estes elementos de ligas
e quando submetidas a tratamentos térmicos adequados.

A liga de aluminio 7475 (as vezes denominadas por liga Al-Zn-Mg-Cu) é uma versao
modificada da liga de aluminio 7075, e tal modificagdo se deve a uma reducao total
do teor de Fe e Si de 0,90% para 0,22%. Dentre os possiveis tratamentos térmicos
possiveis de serem realizados nas ligas de Al da série 7XXX, tem-se o tratamento
térmico -T7351, no qual tem como finalidade maximizar a resisténcia a corrosdo em
detrimento das propriedades mecanicas devido ao superenvelhecimento desta liga.
O tratamento térmico -T7351 para a liga de aluminio 7475 no formato de chapa,
consiste em um conjunto de operagdes que engloba primeiramente um tratamento
térmico de solubilizacdo (T7 indica liga solubilizada e estabilizada), no qual é
realizado a uma temperatura de encharque de 510°C (podendo ter uma variacao
maxima de + 6°C). ApoOs ser atingido um determinando tempo de encharque, o
material € retirado rapidamente do forno e resfriado por meio de uma imersdo em
agua a temperatura ambiente. Logo apds o tratamento térmico de solubilizacdo é
realizado um alivio de tensdes por estiramento, para obter uma microestrutura
diferenciada para a proxima etapa, no qual é o tratamento térmico de
envelhecimento a fim de se ter um superenvelhecimento. Nesta etapa séo realizados
dois tratamentos térmicos distintos no material, cujo primeiro € conduzido durante 6
a 8 horas de encharque a uma temperatura de 107°C, e logo em seguida € realizado
um outro tratamento térmico de 24 a 30 horas a uma temperatura de 163°C [5, 6].
Devido a baixa temperatura de fusdo do aluminio e suas ligas, ao se realizar um
trabalho mecanico a temperatura ambiente este é considerado como trabalho a
morno, pois os fendbmenos de recuperacdo podem se fazer presentes (de maneira
mais significativa quanto menor for a temperatura de fusédo da liga e/ou maior for o
incremento de temperatura do material devido a energia térmica gerada com
trabalho mecéanico).

Apébs o trabalho mecanico a frio ou morno do aluminio e suas ligas [3, 7], tem-se
uma estrutura encruada ou recuperada, e consequentemente um maior limite de
resisténcia. Porém dependendo da aplicacdo futura do material submetido ao
trabalho mecanico, sua utilizacdo ndo € viavel devido a baixa ductilidade resultante,
e desta forma é necessario realizar um tratamento térmico posterior para recuperar a
ductilidade da liga, embora a resisténcia mecéanica também reduza um pouco apoés
este tratamento [5, 8].

Com a realizacdo de um tratamento térmico de recozimento em um material
deformado, tem-se a reducdo das tensdes residuais geradas pelo encruamento
(recuperacao) e/ou posteriormente a nucleagdo de grdos livres de tensdes
(recristalizacdo), que acontecem no interior dos grdos deformados, em funcdo da
taxa de aquecimento e do tempo/temperatura adotado no encharque. Diante da
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manutencdo em uma determinada temperatura, acontece o crescimento destes
nucleos recristalizados consumindo os grdos deformados/ recuperados, resultam em
uma nova estrutura de grdos, com uma baixa densidade de discordancias [2, 9, 10].
Apds a completa recristalizacdo, se o material for mantido por mais tempo de
manutengdo na temperatura adotada ou se a temperatura for incrementada, caso
ndo haja barreiras (solucdo sélida ou precipitados) para a movimentacdo dos
contornos de graos dos grdos recristalizados, ter-se-a o fenbmeno de crescimento
de gréo, que também é um fenémeno assistido pela difusdo como os anteriores.
Para a ocorréncia da nucleagdo da recristalizacdo ou para que a cinética da
recristalizacdo seja aumentada, além dos fatores estruturais do material, é
necessario o incremento da temperatura e/ou tempo de permanéncia para que a
mesma acontecga [10].

Este trabalho tem como objetivo, estudar a evolugdo microestrutural de uma liga de
aluminio 7475-T7351 laminada convencionalmente a temperatura ambiente, e
posteriormente submetida ao tratamento térmico de recozimento para recristalizagédo
a 500°C durante 15 minutos e a 350°C durante 1500 minutos. Tal objetivo se
fundamenta na compreenséo do efeito destes na recristalizacdo em condi¢cdes de
temperatura de encharque para solubilizar a liga (500°C) com tempo relativamente
curto (15 minutos) versus uma temperatura mais baixa (350°C) com tempo
significativamente mais longo (1500 minutos) de forma a evitar a solubilizacdo dos
precipitados pré-existentes. Para tal objetivo, foram usadas as técnicas de
Microscopia Optica (MO), para avaliar evolugdo sob as condi¢bes de tratamento, e a
Microscopia Eletrénica de Transmissdo (MET), para caracterizar os precipitados pré-
existentes na condi¢cdo como recebida.

2 MATERIAL E METODOS

Foi utilizado como material de estudo uma liga de aluminio 7475-T7351 (segundo a
norma SAE AMS4202), na forma de chapa laminada a quente com uma espessura
inicial de 12,5 mm (denominada neste estudo como amostra CR).

Para a etapa de laminag&o convencional (fabricante FENN MFG. Co. - modelo D-
51710:1973 — cilindros com diametros de 133,70 mm) utilizou-se corpos de prova
provenientes da condicdo CR com dimensdes de aproximadamente 40 x 30 x 12,5
mm (DL x DT x DN, respectivamente). Foram realizados 14 passes de laminacédo a
temperatura ambiente para reduzir a espessura da amostra para 3 mm. A laminacéo
teve uma reducdo aproximada de 10% em relacdo a espessura antes de cada
passe. Foi retirada uma amostra desta condicdo e denominada de amostra LC.
Outros dois pedacos foram submetidos a tratamento térmico de recozimento para
recristalizacdo, ambos em um forno de resisténcia elétrica, fabricante EDG - modelo
3000. O primeiro tratamento térmico foi realizado a uma temperatura de 500°C
durante 15 minutos, originando a amostra LC15, e o segundo tratamento térmico foi
realizado com uma temperatura de 350°C durante 25 horas (1500 minutos),
originando a amostra LC1500.

Para a visualizacdo das amostras via microscopia 6ptica (MO), as mesmas foram
embutidas em resina epoxy, lixadas com lixas de carbeto de silicio de 220 a 2500
mesh, polidas mecanicamente com abrasivos de diamantes, com granulometrias de
6 um, 3 um e 1 um dispersas em panos distintos de polimento. O tempo aproximado
de polimento em cada pasta de diamante foi de 15 minutos, sendo posteriormente
lavadas em agua corrente e alcool, e secadas com jato de ar quente.
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Apds o polimento mecéanico, a fim de remover os riscos restantes da etapa de
polimento mecéanico, as amostras foram polidas eletroliticamente em solucdo de
30% HNOs e 70% de Metanol, pré-resfriada a -30°C, com uma voltagem de 15V
durante 10 a 20 segundos. ApOs o polimento eletrolitico, as amostras foram
atacadas com o reagente Keller (2,5 % HNO3, 1,5 % de HCI, 1,0 % de HF e 95% de
H20 em volume) durante 40 segundos, para que fosse evidenciado os contornos dos
graos.

Para a visualizagdo e registro da microestrutura, foi utilizado um microscépio 6ptico -
MO (fabricante Olympus - modelo BX53M), acoplado a uma céamera digital
(fabricante Olympus, modelo SC30), controlada pelo software de aquisicdo de
imagens LCmicro. Para as amostras em estudo, foram realizadas visualizacbes e
registro de imagens em regides associadas a % e % da espessura das amostras,
com ampliacdes de 200x (menor aumento) e 500x (maior aumento).

As amostras da condigdo como recebida analisadas via microscopia eletronica de
transmissao (MET) foram preparadas da seguinte forma: (i) primeiramente foram
extraidas chapas finas (com espessuras entre 250 e 350 um) correspondentes a
secdo transversal a direcdo de laminacdo da amostra CR; (ii) apds a extracdo das
chapas, as mesmas foram lixadas com lixas de 1200 mesh até atingirem uma
espessura aproximada de 200 um; (iii) os discos (com 3mm de diametro) foram
extraidos por meio de uma pun¢do mecanica, cujos discos foram afinados até uma
espessura aproximadamente de 100 um utilizando-se lixas de 1200 mesh; (iv) e por
ultimo, foi realizado um polimento eletrolitico até obter um furo em uma regiao
proxima ao centro da amostra/disco com auxilio do aparelho TenuPol-5 da Struers.
Para este polimento foi utilizado uma solucdo de 30% de acido nitrico (HNOs - 65 %
PA) e 70% de metanol (CH3OH) resfriada a -30°C. Utilizou-se uma voltagem de 12 V
e uma vazéo de 25 unid. arb.

As andlises de microscopia eletrénica de transmissdo foram conduzidas em um
microscopio do fabricante JEOL. As analises foram realizadas com uma tenséo de
aceleracdo de 200 kV.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

Na Figura 1 sdo apresentadas as imagens obtidas por microscopia Optica, da
amostra CR com menor ampliacao (a, ¢) e maior ampliacdo (b, d), visualizadas em
regides a ¥4 (a, b) e ¥z (c, d) da espessura. Na Figura 2 sado apresentadas imagens
obtidas por microscopia eletronica de transmissdo da amostra CR com menor
ampliacdo (a) e maior ampliacdo (b), ambas visualizadas em regifes proximas a %2
espessura da amostra CR.

Segundo as imagens apresentadas da Figura 1, pode-se observar a presenca de
precipitados grosseiros, indicados por PG1, cujos precipitados de dimensdes
aproximadas sdo também observados nas amostras LC, LC15 e LC1500 (Figuras 2,
3 e 4, respectivamente, que serdo apresentadas posteriormente). Estes precipitados
sdo originados do tratamento térmico prévio realizado na amostra CR, ou seja, 0
tratamento térmico -T7351, no qual uma das etapas deste tratamento térmico
consiste em realizar um superenvelhecimento na amostra, cujo tratamento térmico
proporciona precipitados grosseiros e estaveis [5, 6].

Conforme pode-se observar nas imagens da amostra CR obtidas por microscopia
eletrbnica de transmissdo (Figura 2), ha precipitados com formato de bastonetes
(indicados por “PF)”, os quais tem dimensdes entre 20 — 30nm, e estdo orientados
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em uma mesma direcdo. Estes precipitados ndo sdo observados nas imagens da
Figura 1, devido ao limite de resolugcédo do microscopio optico.

Figura 1. Microestrutura da amostra CR com menor ampliacéo (a, ¢) e maior ampliagéo (b, d),
visualizadas em regides a % (a, b) e ¥ (c, d) da espessura. Dire¢éo de laminagéo (DL), MO. Na
Figura, “PG1” indicam os precipitados grosseiros preexistentes na matriz e “GA” gréos alongados.

PEY

Figura 2. Microestrutura da amostra CR obtida por MET com menor ampliacdo (a) e maior ampliacao
(b), visualizadas em regides proximas a % espessura. Na Figura, “PF” indicam os precipitados finos
preexistentes na matriz.

Nas Figuras 3 a 5 sdo apresentadas as imagens obtidas por microscopia 6ptica, das
amostras LC, LC15 e LC1500, respectivamente, com menor ampliacéo (a e c) e
maior ampliacdo (b e d), visualizadas em regides a % (a e b) e %2 (c e d) da
espessura.
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Figura 3. Microestrutura da amostra LC com menor ampliacéo (a, ¢) e maior ampliagéo (b, d),
visualizadas em regides a ¥ (a, b) e %2 (c, d) da espessura. Direcdo de laminacdo (DL), MO. Na
Figura, “PG1” indicam os precipitados grosseiros preexistentes na matriz e “GA” graos alongados.

Figura 4. Microestrutura da a ¢do (b, d),
visualizadas em regides a % (a, b) e ¥ (c, d) da espessura. Dire¢édo de laminagéo (DL), MO. Na

Figura, “PG1” indicam os precipitados grosseiros preexistentes na matriz e “GR” graos recristalizados.
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Figura 5. Microestrutura da amostra LC1500 com menor ampliacdo (a, ¢) e maior ampliagéo (b, d),
visualizadas em regides a ¥ (a, b) e ¥z (c, d) da espessura. Dire¢do de laminagéo (DL), MO. Na
Figura, “PG1” indicam os precipitados grosseiros preexistentes na matriz e “PG2” precipitados
grosseiros que surgiram apos o tratamento térmico de recozimento com 1500 minutos de encharque.

Comparando as amostras LC, LC15 e LC1500 (Figuras 3, 4 e 5, respectivamente)
com a amostra CR (Figura 1), observa-se que a laminacdo convencional e os
tratamentos térmicos realizados (recozimento a 500°C / 15 minutos e 350°C / 1500
minutos), aparentemente nao influenciaram os precipitados indicados por “PG1”, no
que diz respeito a sua fracdo volumétrica e/ou tamanho dos mesmos, pois
aparentemente continuam com o mesmo formato, fragdo volumétrica e tamanho.
Para se ter uma maior certeza deste comportamento, serdo realizadas em trabalhos
futuros outras analises mais detalhadas, como por exemplo, visualizacdo pelo
detector de elétrons retroespalhados/MEV, e estimativa da fragdo volumétrica dos
precipitados grosseiros por técnicas de metalografia quantitativa.

Comparando as imagens obtidas das amostras em estudo, em posicoes referentes a
Y4 e ¥ espessura, nao foi evidenciado diferengas significativas na microestrutura das
amostras, no que diz respeito a fracdo volumétrica dos precipitados apresentados,
ou aspecto dos gréos.

Em relacdo a morfologia dos graos, observa-se possiveis grdos grosseiros e uma
tendéncia de grédos alongados na direcdo de laminacdo (DL) nas amostras CR
(Figura 1) e amostra LC (Figura 3), indicados por “GA” nas imagens. A amostra
LC15, apresenta graos alongados, porém o aspecto do mesmo ja € bem diferente do
aspecto dos grdos das amostras CR e LC, ou seja, o tratamento térmico de
recozimento para recristalizagcdo com os parametros usados (500°C/ 15 minutos) foi
efetivo para promover a recristalizagao da amostra LC (gréos indicados por “GR”").
Para melhor caracterizar o aspecto dos graos, ou seja, se estdo ou ndo alongados
na dire¢cdo de laminagao tendo em vista mapeamento de contornos de grao, serao



conduzidos como trabalhos futuros a realizacdo de mapeamento microestrutural via
detector de Difracdo de Elétrons Retroespalhados - EBSD / MEV.

No que diz respeito aos parametros usados nos tratamentos térmicos de
recozimento para recristalizacdo, ao se comparar as amostras LC15 (Figura 4) com
a amostra LC1500 (Figura 5), pode-se observar uma grande diferenca
microestrutural entre as amostras, ou seja, na amostra LC15, observa-se graos
recristalizados alongados na direcdo de laminacdo, e com uma aparente maior
fracdo volumétrica de precipitados do tipo “PG2” em posicles a ¥4 da espessura em
comparacao com o campo visualizado a ¥2 da espessura. Ja para a amostra LC1500
observa-se uma microestrutura com grande fracdo volumétrica de precipitados
grosseiros (“GR2”) que apareceram apods o tratamento térmico de recozimento com
longo tempo de encharque. Os precipitados do tipo “PG2”, podem ter sua origem da
coalescéncia dos precipitados do tipo “PF” devido ao longo tempo de tratamento
térmico da amostra LC1500.

Outro fato observado, foi que para as outras condigcbes em estudo, um ataque
guimico com a solucéo de Keller durante 40 s segundos foi o suficiente para revelar
0s contornos dos gréos [12], porém para a amostra LC1500 testes de imersao até
300 s ndo foram efetivos para revelar os contornos de gréo. Isto indica uma possivel
modificacdo de composicdo quimica da matriz, fato este observado pela nao
reatividade da matriz com o reagente usado nas outras amostras, e
consequentemente, modificacdo da composicdo quimica dos precipitados
previamente existentes na matriz, apos o tratamento térmico de recozimento para
recristalizacdo com tempo de encharque de 1500 minutos.

Para melhor caracterizar o aspecto, composicdo quimica e dispersdo dos
precipitados, ou seja, se sdo ou ndo de composicdo quimica distinta dos
precipitados presentes na amostra LC15, serdo conduzidos como trabalhos futuros a
realizacdo de composicdo quimica destes precipitados via Espectroscopia de
Energia Dispersiva de Raios-X EDS / MEV e/ou MET.

Para verificar se houve recristalizacdo na amostra LC1500, serd testado em
trabalhos futuros outras solucdes de ataque quimico que revelem os contornos dos
graos, e desta forma, sera possivel verificar se a amostra LC sofreu recristalizacao
com temperaturas de encharque de 350°C e tempos longos de tratamentos térmicos,
como por exemplo, 25 horas (1500 minutos). Outro fato que também sera
averiguado em trabalhos futuros, € o comportamento da dureza desta liga nas
condicdes em estudo, pois com tempos longos de tratamentos térmicos, ocorreu
possivelmente o coalescimento de precipitados finos preexistentes da matriz, e
desta forma é esperado que a dureza da amostra LC1500 seja menor do que a
dureza da amostra LC15. Como também, pretende-se avaliar algumas das
propriedades mecanicas que podem ser extraidas de ensaios de ultramicrodureza
instrumentada para analises das condi¢cdes em estudo.

4 CONCLUSAO

De acordo com os resultados apresentados, pode-se concluir que:

- A amostra CR apresenta precipitados com dimensdes entre 20 — 30nm, cujos
precipitados possuem o mesmo alinhamento;

- A laminacdo convencional e os tratamentos térmicos de recozimento para
recristalizacdo, ndo modificaram aparentemente o formato e a fragdo volumétrica
dos precipitados do tipo “PG17;
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- Um tratamento térmico de recozimento para recristalizacdo conduzido a uma
temperatura de 500°C durante 15 minutos, foi o suficiente para provocar a
recristalizacdo da amostra LC, porém sdo necessarias novas andlises para verificar
se o tratamento térmico com uma temperatura de 350°C durante 1500 minutos foi o
suficiente para recristalizar a amostra LC.

- Aparentemente houve o coalescimento de precipitados com longos tempos de
tratamento térmico (amostra LC1500).
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