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Resumo

Os tratamentos térmicos promovem modificacdes microestruturais nos materiais
possibilitando a manipulacdo de propriedades mecanicas associadas a estas
microestruturas. Para materiais metalicos, estes tratamentos sao geralmente
aplicados com temperaturas acima da temperatura ambiente. O uso do tratamento
térmico criogénico € recente e tem objetivo comum aos tratamentos a quente. Este
tratamento consiste no resfriamento controlado do material a uma temperatura
proxima de 196°C negativos (77K) por tempo suficiente para ocorrerem mudancgas
na estrutura dos materiais. E apresentado na literatura que o tratamento criogénico
em ligas ferrosas provoca mudangas significativas nas propriedades mecéanicas, mas
raros sdo os estudos para ligas nao-ferrosas. Este trabalho tem como objetivo
analisar o efeito do tratamento criogénico nas propriedades mecéanicas de uma liga
de aluminio com 3,5% de cobre e 6% de zinco como solutos. Esta liga foi fabricada
em laboratério utilizando-se metais comercialmente puros e foi solidificada em um
dispositivo de solidificacdo unidirecional transitéria. Foram fabricados corpos de
prova para ensaio de tracdo a partir dos lingotes solidificados para posicoes pré-
definidas ao longo do lingote. Os resultados mostram a comparacao das curvas de
tensdo-deformacédo para o0s corpos-de-prova como fundidos e os tratados
termicamente.

Palavras-chave: Ligas de aluminio; Solidificacdo transitoria; Tratamento térmico
criogénico; Ensaio de tragao uniaxial.

INFLUENCE OF DEEP CRYOGENIC TREATMENT IN MECHANICAL PROPERTIES OF
Al-3.5wt%Cu-6.0wt%Zn ALLOY

Abstract
The thermal treatments change the microstructure of materials making possible the
manipulation of the mechanical properties associates to these microstructures. In general,
these treatments for metallic materials are above the room temperature. The use of the
cryogenic thermal treatment is recent and has objective common to the hot treatments one.
This treatment consists in the controlled cooling of the material to a temperature about 196°C
negative (77K) for enough time to change the structures of the materials. The cryogenic
treatment in steel alloys is presented in literature with significant changes in the mechanical
properties, but papers presented for non-steel alloys materials are rare. This work intents to
analyze the effect of this treatment in the mechanical properties in the aluminum alloy with
3,5wt% of copper and 6wt% of zinc as solutes. This alloy was manufactured in laboratory
having used metals commercially pure and solidified in a device of transitory unidirectional
solidification. It was made test specimen for test tensile with ingots manufacture in
predefined positions. At last, the results have been compared the stress-strain curves with
the as-cast and the treatments test specimen.
Key words: Aluminum alloy; Transitory solidification; Cryogenic Treatment; Uniaxial tension
test.
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1 INTRODUGAO

As ligas classificadas pela Aluminum Association da série 7000 contém o
zinco em sua composi¢cao quimica como o principal elemento de liga. Estas ligas séo
utilizadas, dentre outras aplicacbes, em componentes estruturais de aeronaves,
blocos e/ou pegas de motores automotivos, cabos de transmissdo de energia
elétrica termo-resistentes e outras aplicagdes que necessitam de elevados requisitos
de resisténcia mecanica e/ou térmica, sendo estas ligas, as que possuem a maior
resisténcia mecanica dentre as ligas de aluminio.

O processo de solidificagdo e as caracteristicas do material a ser solidificado
interferem diretamente na formagdo da estrutura bruta de solidificacdo. Estas
determinam as propriedades mecanicas do produto final, ndo somente no caso dos
fundidos que ja apresentam uma forma definida, mas também nos produtos que
serdo posteriormente trabalhados e/ou tratados termicamente como no caso de
fabricacdo de fios, chapas e forjados. Essas pegas, portanto, apresentam
caracteristicas mecéanicas que dependem de aspectos inerentes a sua solidificacao,
como tamanho de grao, espacamentos dendriticos, heterogeneidades de
composicao quimica, de tamanho, forma e distribuicio das inclusdes e porosidade."

Goulard et al® em experiéncias com ligas de Al-Fe; Osorio e Garcia® e
Osérlo et al.’ com Ilgas Zn-Al; Quaresma, Santos e Garcia® com ligas Al-Cu e
Rooy® com uma liga Al-Si (A356) demonstraram que as tensdes de escoamento e
de resisténcia a tragdo podem ser correlacionadas com os espagamentos
dendriticos e que aumentam com a diminuicdo destes parametros estruturais. As
microestruturas com menores espacamentos interdendriticos permitem uma
distribuicao mais homogénea de produtos segregados, de inclusdes e de poros, que
ndo puderam ser completamente eliminados antes da solidificacdo. A literatura
mostra que os espacamentos celulares e dendriticos diminuem com o aumento da
velocidade de solidificagdo e da taxa de resfriamento.”'" Desta forma, sistemas de
solidificacdo que favorecam essas condi¢gdes devem, em principio, contribuir para a
obtencao de produtos de melhor resisténcia mecanica.

S&o consolidados na literatura os efeitos dos tratamentos térmicos nas
propriedades mecéanicas dos metais. Entretanto, estes tratamentos geralmente sdo
executados em temperaturas superiores a temperaturas ambiente. Sao escassos 0s
estudos com tratamentos térmicos em temperaturas inferiores a temperatura
ambiente, principalmente para ligas de aluminio. O tratamento criogénico profundo
submete o material a uma temperatura de até 197°C negativos (77K) e o mantém a
esta temperatura por um periodo de tempo relativamente longo, reaquecendo-o
lentamente até a temperatura ambiente novamente. O tempo de permanéncia em
temperatura criogénica € o que difere este tratamento do tratamento sub-zero
tradicional. A literatura indica que quando aplicado o tratamento criogénico profundo
em produtos metdlicos apos a fabricacdo, este tem a capacidade de aliviar tensées
residuais e reduzir o desgaste natural das pecas.

Barron'? experimentou o tratamento criogénico profundo em acos-
ferramentas e observou uma redugao de até 718% na taxa de desgaste. Singh,
Guha e Achar"™® e Singh et. al."* mostraram que o inicio da propagacéo da fratura
por fadiga em soldas de aco inoxidavel (AISI 304L) tratados criogenicamente é duas
vezes maior quando comparado com o0 mesmo ag¢o nao tratado. Estes autores
propéem que o tratamento criogénico aI|V|a as tensdes residuais geradas pelo
processo de solda. Lulay, Khan e Chaaya,'® utilizando uma liga de aluminio
aeronautico 7075, realizaram ensaios mecéanicos de impacto (Charpy), e



encontraram um aumento de 12% na energia absorvida pelo material que sofreu
tratamento criogénico profundo (48h) em relagdo ao mesmo material com tratamento
criogénico de curta duragao (2h). Os fendbmenos envolvidos no tratamento criogénico
ainda nao sao plenamente conhecidos e as teorias propostas explicam os resultados
apenas de forma satisfatéria. E importante destacar que o tratamento criogénico
profundo imp6e mudangas na estrutura integralmente a peca tratada, o que o difere
dos tratamentos superficiais.

O presente trabalho tem como objetivo principal avaliar a influéncia da
microestrutura e do tratamento criogénico profundo nas propriedades mecéanicas de
uma liga de aluminio com 3,5 % de cobre e 6% de zinco para condi¢oes de
solidificacao em regime transitério de extragdo de calor. Para tanto, foi utilizado um
dispositivo de solidificagdo unidirecional horizontal para a solidificacdo da liga
proposta fabricada em laboratério. Apos a solidificagdo foram retiradas amostras dos
lingotes solidificados. Partes destas amostras foram submetidas ao tratamento
criogénico por um periodo de 48h. As amostras tratadas e as como fundidas (n&o
tratadas) foram ensaiadas mecanicamente. Os resultados das propriedades
mecanicas da tensdo de escoamento e do limite de resisténcia a tragdo foram
comparados e também correlacionados com o refinamento da microestrutura.

2 MATERIAL E METODOS

Para este estudo foi utilizada uma liga ternaria de aluminio com 3,5% de
cobre e 6% de zinco fabricada em laboratério utilizando-se metais comercialmente
puros. ApOs o célculo estequiométrico, os metais puros foram fundidos e
homogeneizados em um forno elétrico tipo mufla dentro de um cadinho de carbeto
de silicio. Com o auxilio de um termopar tipo K (bainha de inox com 1,5 mm de
didmetro), foi registrado as temperatura liquidus e solidus da liga por meio da
solidificacdo lenta da liga preparada dentro do cadinho. Com base nestes dados, a
temperatura de vazamento do metal liquido no dispositivo de solidificagdo foi
parametrizada em 10% acima da linha liquidus. O processo de desgaseificacao foi
realizado imediatamente antes do vazamento da liga na cavidade do dispositivo de
solidificacdo com a injegdo gas argonio no metal liquido durante trés minutos.

A confirmagcdo da composi¢cdo da liga foi realizada pela empresa Alubar
localizada em Barcarena/PA utilizando um analisador de fluorescéncia de raios-X. A
Tabela 1 mostra a média dos valores obtidos para trés analises de composigao
quimica realizadas.

Tabela 1. Composicao quimica dos elementos encontrados na liga de Al-3,5%Cu-6%Zn preparada
em laboratério (% peso)

Al Cu Zn Fe Si Sn Outros
89,67 3,71 6,28 0,20 0,08 0,01 0,05

Posteriormente, esta liga foi solidificada num dispositivo de solidificacao
unidirecional composto por um molde de aco SAE1010 de perfil quadrado com
60 mm e 100 mm de comprimento. As paredes e a base do dispositivo foram
fabricadas com material refratario, garantindo assim, a extragéo de calor somente na
dire¢cdo do molde metélico (Figura 1).
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Figura 1. Esquema de montagem do diébositivo de solidificag@o unidirecional.

Foram fabricados trés lingotes sendo que dois foram utilizados para a
fabricacdo dos corpos de prova para os ensaios de tragao uniaxial e um foi utilizado
para os registros das microestruturas. Os lingotes solidificados foram seccionados
em camadas no sentido transversal ao fluxo de calor e posteriormente cortados em
tarugos. A fabricacdo dos corpos de prova a partir dos tarugos e os ensaios de
tracdo foram realizados em conformidade com a norma NBR 6152.'® Para a
realizagdo dos ensaios de tracdo utilizou-se um Sistema Universal de Ensaios
Mecanicos, marca MTS, modelo 810, com sistema eletrénico de controle e aquisicao
de dados Test Star Il. Os teste de resisténcia mecanica a tracdo dos corpos de
prova foram conduzidos monotdnicamente, a uma taxa de 1 mm/min (deslocamento
prescrito). Para cada posicao estudada foram ensaiados trés amostras, tanto para
as como fundidas como as tratadas criogenicamente.

A Figura 2(a) mostra o esquema de retirada dos tarugos dos lingotes
solidificados usados para a fabricagdo dos corpos de prova para ensaio de tragdo e
a Figura 2(b) o esquema para a obtencdo da amostra usada para o registro das
micrografias. A relacao entre o posicionamento do centro dos corpos de prova e a
distancia relativa a interface metal/molde representas por P1 e P2 sdo de 8,5 mm e
42,5 mm, respectivamente. ApGs os cortes e fabricagcdo dos corpos de prova, um
dos conjuntos, oriundo de um mesmo lingote foi submetido ao tratamento térmico
criogénico profundo por quarenta e oito horas. Este tratamento térmico foi realizado
pela empresa Kryos Tecnologia que utilizou uma céamara criogénica com controle
eletrénico dos parametros térmicos.



(a) (b)
Figura 2. Esquema de retirada dos corpos de prova dos lingotes solidificados: (a) para os ensaios de
tragao e (b) para o registro das micrografias.

Para o registro micrografico foram produzidas amostras nas mesmas
posicbes P1, P2 relativas a interface metal/molde. Estas foram lixadas
sequencialmente por lixas de granulometrias crescente em lixadeiras rotativas
arrefecidas a agua e polidas com abrasivos. A revelacdo das microestruturas foi
realizada utilizando-se o ataque quimico com 0,5% HF diluido em &gua por
aproximadamente 5 segundos. Em seguida, foram realizadas analises
microscopicas com auxilio do microscopio OLYMPUS BX51 com capacidade de
aumento de 50 vezes a 1.000 vezes. O equipamento possibilita analise visual em
tempo real bem como o registro das micrografias em meio digital.

3 RESULTADOS E DISCUSSOES

As microestruturas tipicas de solidificacdo observadas na secao longitudinal
em relacao ao fluxo de calor da liga Al-3,5%Cu-6%Zn sao apresentadas na Figura 3.
A observacao visual indica que na posicao P1 a microestrutura é mais refinada que
na posicdo P2, tanto para a amostra como fundido quanto para a tratada
criogenicamente. Este maior refinamento da estrutura na posicao P1 é determinado
pela taxa de resfriamento que no inicio da solidificagéo possui valores mais elevados
seguindo um perfil decrescente ao se afastar da interface metal/molde. Isto se deve
a crescente resisténcia térmica da camada solidificada, que ocorre a medida que a
solidificacdo evolui.?”*'" As micrografias para a amostra como fundida e a tratada
criogenicamente, quando comparadas nas mesmas posi¢cdes em relagdo a interface
metal/molde, s&do bem semelhantes, indicando que neste aspecto houve pouca ou
nenhuma alteragéo sensivel nas microestruturas.
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Figura 3. Microestruturas caracteristicas da liga Al 3,5%Cu6%Zn em relagcao as posigées P1 e P2
relativas a interface metal/molde.

A Figura 4 apresenta os graficos experimentais para a tensdo de escoamento
nas posigdes P1 e P2 relativas a interface metal/molde das amostras como fundida
(a) e tratadas criogenicamente (b). S&do apresentados os valores médios com as
respectivas barras indicativas de maximo e minimo encontrados. Pode ser
observado na Figura 4(a) que os valores médios da tensdo de escoamento
aumentam com a diminuicdo da distancia da interface metal/molde. A mesma
observacao pode ser feita para a Figura 4(b). Os valores médios da tensdo de
escoamento tanto para as amostras como fundidas quanto para as tratadas
criogenicamente parecem sofrer influéncia da microestrutura do material. A
microestrutura mais refinada (posicéo P1) apresentou valores 8,2% e 17,4% maiores
que a microestrutura mais grosseira (posicdo P2), respectivamente, para as
amostras como fundidas e as tratadas criogenicamente.
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Figura 4. Graficos experimentais da tensdo de escoamento versus posi¢ao relativa a interface
metal/molde: (a) para os corpos de prova como fundidos e (b) para os corpos de prova tratados
criogenicamente.

Os graficos da Figura 5 mostram os valores médios experimentais € as barras
gue indicam o maximo e minimo do limite de resisténcia a tragdo (LRT) nas posicoes



P1 e P2 relativas a interface metal/molde das amostras como fundida (a) e tratadas
criogenicamente (b). Os valores médios do LRT tanto para as amostras como
fundidas quanto para as tratadas criogenicamente parecem também sofrer influéncia
da microestrutura do material. A microestrutura mais refinada (posicao P1)
apresentou valores 9,0% e 9,5% maiores que a microestrutura mais grosseira
(posicao P2), respectivamente, para as amostras como fundidas e as tratadas
criogenicamente.
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Figura 5. Gréaficos experimentais do limite de resisténcia a tragado (LRT) versus a posigao relativa a
interface metal/molde: (a) para os corpos de prova como fundidos e (b) para os corpos de prova
tratados criogenicamente.

Os resultados consolidados da tensao de escoamento para as amostras como
fundidas e tratadas criogenicamente em relagdo a posicao P1 e P2 sdo mostrados,
respectivamente, na Figura 6-a e Figura 6-b. Estes graficos mostram que ha um
aumento da média das tensdes de escoamento para as amostras tratadas
criogenicamente em ambas as posicoes estudadas. Esse aumento é percebido
mesmo se considerarmos as faixas de maximo e minimo nas duas posicoes. Na
posicdo P1 o aumento da média é de 11,5% e na posicao P2 é de 2,7%. Os valores
experimentais da tensdo de escoamento indicam que a influéncia do tratamento
criogénico na microestrutura mais refinada (posicao P1) em relacao a estrutura mais

grosseira (posicao P2) é aproximadamente 4x maior.
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Figura 6. Graficos consolidados da tensdao de escoamento para as amostras como fundidas e
tratadas criogenicamente: (a) para a posicao P1 e (b) para a posi¢ao P2.



Para o LRT, os resultados consolidados para as amostras como fundidas e
tratadas criogenicamente em relacdo a posicdo P1 e P2 sdao mostrados,
respectivamente, na Figura 7-a e Figura 7-b. Pode ser observado que ha um
aumento da média dos limites de resisténcia a tragcdo para as amostras tratadas
criogenicamente em ambas as posicdes estudadas. Este aumento é de
aproximadamente 14% para as posi¢coes P1 e P2. Os valores experimentais do LRT
indicam que a influéncia do tratamento criogénico na microestrutura mais refinada
(posicao P1) é aproximadamente a mesma para a microestrutura € mais grosseira
(Posicao P2).
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Figura 7. Graficos consolidados do LRT para as amostras como fundidas e tratadas criogenicamente:
(a) para a posicao P1 e (b) para a posi¢ao P2.

5 CONCLUSAO

Os resultados obtidos com a liga Al-3,5%Cu-6%Zn utilizada neste trabalho permitem
que sejam extraidas as seguintes conclusodes:

e a microestrutura mais refinada tende a apresentar valores médios de tensao
de escoamento e de limite de resisténcia a tracdo superiores que as
microestruturas mais grosseiras;

e 0 tratamento criogénico profundo elevou a tensdo de escoamento em 11,5%
onde a microestrutura € mais refinada (posicdo P1) e em 2,7% onde a
microestrutura € mais grosseira (posicao P2) em relacdo as amostras como
fundidas; e

e para o limite de resisténcia a tracao, o tratamento criogénico profundo elevou
os valores médios em aproximadamente 14% em relagcdo as amostras como
fundidas, independentemente da microestrutura apresentada.
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