INTERAQAO ENTRE PRECIPITACAO E RECRISTALT-

ZAGAO EM UMA LIGA DE ALUMINIO DA SERIE 3000

052/38%5



UNIVERSIDADE ESTADUAL DE CAMPINAS
FACULDADE DE ENGENHARIA DE CAMPINAS

DEPARTAMENTO DE ENGENHARIA MECANICA

INTERAGCAO ENTRE PRECIPITAGCAO E RECRISTALI-

ZACAO EM UMA LIGA DE ALUMINIO DA SERIE 3000

Fernando Cergueira Pimenta Jr.

Orientador: Prof. Dr. ANTONIO CELSO FONSECA DE ARRUDA

Trabalho apresentado a comissao de pOs-
graduacao da Faculdade de Engenharia de
Campinas, como parte dos reguisitos pa-
ra a obtencdo do titulo de  MESTRE EM

ENGENHARIA MECANICA.




A Rosangela



AGRADECIMENTOS

Agradecgo:

Aos professores, Dr. Antonio Celso Fonseca de Arruda e Dr.
angelo Fernando Padilha pela orientagao e incentivo gue tor

naram este trabalho possivel.

Ao Dr. Ronald Lesley Plaut pelo estimulo e facilidades dis-

pensadas no Instituto de Pesquisas Tecnolbgicas do Estado

de Sao Paulo S/A.

Ao Dr. Paulo Iris Ferreira pela permissdo na uti’“~1gao dos

laboratorios do Instituto de Pesquisas Energéticas e Nuclea

res.

Ao Dr. Waldemar Alfredo Monteiro pela decisiva colaboragao

nos trabalhos de microscopia eletrdnica de transmissao.

A colega Rejane Aparecida Nogueira pelo empenho nos traba-

1hos de microssonda eletrdnica.

A colega Egle Conforto pela atencao e interesse nos servi-

cos de microscopia eletrdnica de varredura.

Aos -amigos, Eider Alberto Simielli e José& Luiz Atanasio Fi-

lho pelo constante interesse, entusiasmo e colaboragao.



Ao Dr. Hélio Goldstein pela permissdo na utilizacdo dos la-

boratorios do Departamento de Engenharia Metallrgica da Es

cola Politécnica da USP.

A Sra. Rita Helena Buso Jacon pelo auxilio prestado nos tra

balhos de metalografia.

A Srta. Maria Cecilia Candeias pelo cuidado na organizagao -

e no levantamento das referéncias bibliograficas.

Aos Srs. Reginaldo Mariano, Francisco Wada e Sra. Luzinete -

Pereira Barbosa pela presteza no encaminhamento dos servicgos

fotograficos.

Ao amigo Newton V. Cassiolato pela paciente revisdo ortogra-

fica do texto.

Aos colegas do Departamento de Engenharia Mecdnica da FEIS /

UNESP, pela ajuda dispensada a este trabalho.

E & todos que de alguma maneira contribuiram para a conclu -

sao deste trabalho.



R

Interagac entre precipitacgdo e recristalizagdo em uma liga

de aluminio da série 3700

Fernando Cerqueira Pimenta Jr.

Resumo

A liga de aluminio 3003 (Al-Mn-Fe-Si) e uma liga
endurecivel por dispersao de precipitados rigidos e incoe-
rentes. A caracterizacao das fases presentes foi feita com
o auxilio de varias técnicas complementares. A frag¢ao volu-
métrica e témanho dos precipitados, assim como o tamanho de
grao da fase matriz foram determinados por metalografia quan
titativa. A estrutura cristalina das fases presentes foi es
tudada por difrac¢ao de raios X na superficié polida (no ca-
so da matriz) e no residuo extraido (no caso dos precipita-
dos) . A composicao das fases foi estudada com auxilio de
analise de raios X por comprimento de onda em uma microsson
da eletrdnica. Foram identificadas tres fases: a matriz,
precipitados de Al6(Mn,Fe) e precipitados de a~-Al-Fe~-Mn-Si.

Foram realizados dois tipos de tratamer - térmi-
cos iniciais: solubilizacao parcial a 630°C por duas horas
com resfriamento rapido em agua e estabilizacao a 370°% por
dez horas com resfriamento ao ar. A fracao volumétrica de
precipitados era, 3,5 + 1,4% no tratamento de solubilizacgao
a 630°C e 3,9 + 1,1% no tratamento de estabilizagﬁo a 370°.
Apds os tratamentos prévios todas as amostras foram deforma

das por laminacao com graus de redugao que variaram de 0,1



a 0,7. Aas amostras encruadas sofreram entao varios tratamen
tos térmicos para a ocorréncia de recuperagao e/ou recrista
lizagao. A ocorréncia de recristalizacao foi acompanhada &
nivel de microscopia dtica utilizando-se a técnica de luz
polarizada. A evolucao da SQb~estrutura de discordancias
foi acompanhada por microscopia eletrdnica de transmissio .

Em todas as amostras foram feitas medidas de microdureza

Vickers,.

As amostras previamente tratadas a 630°¢C apresen=-
taram encruamento mais acentuado que as amostras previamen-
te estabilizadas a 370°C para todos os graus de reducao. As
amostras trétadas a 630°C e encruadas apresentaram uma dis-
tribuicao de discordancias mais uniforme, com células menos
definidas e alguns anéis, comparadas com as amostras estabi
lizadas. Acredita-se que o maior encruamento apresentado pe

las amostras previamente solubilizadas se deva a Anas  cau-

sas: 1) anéis de discordincia iméveis formados durante )
resfriamento e 1ii) supersaturacdo de soluto causando endu-

recimento por solug¢do sdlida.

As amostras previamente solubilizadas embora apre
sentassem um encruamento maior tiveram a recristalizagéas%g
sivelmente atrasada em comparagao com as amostras estabili-
zadas. Dois efeitos podem explicar este comportamento: 1) a
distribuigao de discordincias das amostras previamente so-
lubilizadas era pior do ponto de vista de nucleacao de no-
vos graos e ii) a reprecipitagao durante o recozimento di-
ficultou o rearranjo dos sub~graos e sua evolugéo em inter-

faces de alto angulo e alta mobilidade.



O tamanho de grao recristalizado das amostras pre
viamente solubilizadas & mais fino que o das amostras esta-
bilizadas. Particulas finas reprecipitadas dificultando a
migragao de frentes de recristalizacio poderiam ser respon-
savels por este efeito.

Foi mostrado gue por meio da selecao de tratamen-
tés mecanotérmicos adequados, a liga 3003 pode ter sua fai-
xa de apliéag&& ampliada, em termos de resisténcia mecinica

e estabilidade de estrutura encruada com a temperatura.
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Interaction between precipitation and recrystallization on

a aluminium alloy with dispersed particles
. Fernando Cerqueira Pimenta Jr

Summary

The aluminium alloy series number 3003 (Al-Mn-Fe-
Si) is an alloy dispersion hardened through incoherent and
rigid precipitates. The identification of the phases present
in the alloy has been carried out with the help of several
complementary techniques. The volume fraction, the precipitates
size and the grain size of the matrix have been assessed
through quantitative metallography.

The crystaline structure of the phases has been
studied with X-ray diffraction on the polished sufface
(phase matrix) and in the eletrochemically isolated residues
(in the precipitates). The comparison of the phases hasg
been studied with help of wave lenght X-ray analisis in a
eletronic microprobe. Three phases have been identified:
matrix, precipitates of AlG(Mn,Fe) and o-Al-Fe-Mn-Si.

rPartial solubilization at 630°C for two hours
followed by water quenching and stabilization at 370°C for
ten hours followed by air cooling have been carried out as
initial thermal treatments.

The volume fraction of precipitatés has been of:

3,5 + 1,4 percent at 630°C and 3,9 + 1,1 percent at 37OOC,



for the above mentioned thermal treatments.

These samples were deformed with truth deform-
ation (rolling) varying between 0,1 to 0,7, following they
have been submited to different thermal treatments in order
to study the occurrency of fécovery and recrystallization.
The later has been observed through polarized light optical
miCrOSCOpy. The evolution of dislocation substructure has
been observed through transmission electron microscopy.
Vickers microhardness has been assessed in all samples.

The samples treated at 630°C showed higher
hardness values than those treated at 370°C for all levels
of strain. The_samples treated at 630°C and rolled showed
a more uniform dislocation distribution, associated with
worse defined cells and some loops of dislocation, when
compared with the samples treated at 370%. 1t is suggested
that the higher hardness associated with the solubilized
samples is due to two main reasons: i) sessile looés formed
during quenching, ii) hardening through solid solution.

The samples previously solubilized although
showing higher hardness, presented a significantly retarded
recrystallization when compared with stabilized samples.
Such behaviour could be explained through: i) The dislocation
distribution on the solubilized samples was poor regards to
the nucleation of new grains and ii) the reprecipitation
during annealing hindered the subgrain distribution ant its
evolution to high angle and high mobility interfaces.

The recrystallized grain sizes of;the solubilized

samples is smaller than on the stabilized ones., It is



suggested that such effect could be associated with small
reprecipitation particies wich could hinder the migration
at the recrystallization front.

It has been shown that through a selected
Thermo-Mechanical-Treatment, the 3003 alloy could have its
application enhanced with regards the strenght and

s%ructure stability to higher the temperature.
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i

da encurvar-se entre particulas. Nos trés casos a preserga

|

; 15 i L
de precipitados exige uma forga adicional para que o

novi-

mento das discordancias ocorra. A natureza do precipitado

tem importancia significativa no endurecimento.

O endurecimento provocado por particulas coeren-

tes & um dos mecanismos mais eficientes que existem e

para

ue uma discordancia liberte-se de uma particula & neges-
g

sario que haj« cisalhamento da mesma (modelo de Kelly). 8]

cisalhamento ocorre pelo rompimento das ligagoes inter

atomi

cas das particulas, as quais sao pequenas e coerentes com a
matriz e normalmente com didmetro menor que 0,1 um.
No caso de particulas indeforméveis e incoeren-

tes, denominado endurecimento por dispersao (modelo de Orc-

wan) , as discordancias podem evitar as particulas por

esca-

lagem ("climb") ou escorregamento com desvio ("cross-slip")

ou mesmo curvar-se entre particulas, podendo provocar

a for

magao de anéis de discordancias ao redor das particulas. O

endurecimento neste caso & em geral menor gue no casg de
particulas coerentes e cisalhaveis.
Embora o endurecimento por particulas coerentes

seja mais efetivo que o endurecimento por dispersac de par-

ticulas incoerentes, o mesmo nao pode sér dito do encruamen

to. As particulas coerentes fornecem um encruamento

fraco

pois sofrem cisalhamento pela passagem das discordancias,

pouco alterando a trajetdria e configuragﬁo destas, se com-

paradas com particulas maiores e incoerentes.

por outro lado, ligas que apresentam particulas

grandes, incoerentes e indeformaveis exibem grau de encrua-




mento maior pois as discordfncias nio conseguem cisalhar as

particulas, tendo que curvar-se entre elas,;g@z&ndo subse-

quentemente anéis de discordincias ao seu redor, o e  in-
} |

£

terfere com a distribuicao e densidade de diQCQrdénauas.

Nas observagoes feitas em micxaﬁcépig eleftronica
de transmissdo nio se verificou a presenca de éarti,mlas ci
salhadas, e as particulas eram incoerentes, podendorse su-
Por que o endurecimento seja causado por partigulas rigidas

|
. . - | :
€ 1lncoerentes (mecanismo de Orowan), o que & reforcado pela
i
1

i

observacao de anéis de discordancia ao redor das particulas
(vide figuras 18, 20 e 21) .
ta «

Embora existam andis de discordancia ao redor de
particulas indicando que o endurecimento seja relevarte nes
tas ligas, & dificil afirmar que a contr’buicao das particu
las seja decisiva para a explicacao da di ferenca de compor-

tamento observada entre as duas séries de amostras dd figu-

ra 17,

Inicialmente porgque, a nivel de mi?r@gcopic oti-
ca, nao foram constatadas diferencas na fragao volumétrica

¢ tamanho médio dos precipitados nas duas séries de amos -

tras, conforme mostrado na primeira parte de§te[capitulo,

Caso as particulas fossem as maiorés responsaveis

pelo efeito observado, o efeito deveria ter se manifestad@

de maneira oposta, ou seja, a dureza maior déveﬁia oerten-
| %

cer a série de amostras onde foi feito tratamento prévio de

- -~ O = . i Lo o
estabilizacao a 370°C por 10 horas (séric A) e nao 3 | série

solubilizada a 630% por 2 horas (série B). ﬁanamosf;as SO

lubilizadas, devido a eventual dissolug%o defparticulzs, e
| i
* J




59,

espacamento entre elas seria malior e portanto seu efeito en
P I

durecedor menor.

4.2.3.3. Efeito do resfriamento rapido

As ligas de aluminio, em geral, apresentam

baixa

solubilidade s&lida a temperatura ambiente para a maioria

dos solutos. Para gue estes solutos seiam mantidos en

cao sdlida, 3 necessario que se faca um resfriamento

;
‘; !
a partir da temperatura onde esteja ocorrendo a |

H

goﬁm
cao. |

A gquantidade de defeitos punﬁiformes,£ prim
mente lacunas, em equilibrio numa liga aumenta com a’
ratura. Quando & feito um resfriamento rapido a parti
temperaturas elevadas, ha gupersatura§5o destes de%
Estes defeitos aglomeram-se na forma de discos, que ;
rem tamanho suficiente transformar-se-ao em anéis deﬁ

o |
déncias(gg). §

solu~
rapido

iliza

ripal-

cempe-

T de

~itos.
2 tive

liscor

Quando um agregado policristalino & daformadlo, véa

rios sis-emas de escorregamento sao ativados. As dis

K]

cias tender a concentrar-se segundo determinadas dix
dando origem as paredes de célula de deformagao.

Comn as ligas resfriadas rapidamente apre
C P

hrdan-

2coes

sentam

grande quantidade de anéis, estes irao interagir com as dis

cordancias durante a deformagio, interferindo no  processo
de formagao de celula.

: (60) ;

vandervoort e Washburn mostraram que a defor-

macao necessaria para a formagao da estrutura celular é

maior em um material resfriado rapidamente que em um ress-




60.

friado lentamente, pois as discordancias interagem ¢

anéis de discordancias gerados devido ao resfriamentd

do para formar degraus ("jogs"), o que diminpi ua m

de e sua distancia de escorregamento. As evidéncias g

em microscopia eletronica de transmissao apontam nest

cao.

A figura 18 mostra uma micrografia de uma 3

Yy

estabilizad: a 370°C por 10 horas e deformada de 0,7

se verificar a presenca de alguns anéis de discprdang

ximos as paredes de uma c&lula de deformagdo bem  dc

ou seja, as paredes tém alta densidade de digcordanci
j ; BCO!

interior & praticamente livre delas.

As figuras 19 e 20 mostram outras reqi%eﬁ J

ma amostra; pode-se obgervar varias paredes de célule

formagao com o interior das células praticamente iser

discordancias.

A figura 21 mostra uma micrografia de uma &

solubilizada a 630°C por 2 horas e resfriada  rapide

Vé-se as interacoes de discordancias com anéis de dic

cia. As células de deformacao sao menos definidas, cd

de de discordancias distribulda mais homogeneamente.

o)

mn 08

répi-
bilida
btidas

a dire

mostra
pode-
ia prd
finida

as e o

a mes-

de de

O
©

to

mostra
mente.
cordén

m a re

As fiquras 22 e 23 mostram interacgtes entrd dis-
cordancias e anéis no interior das células de deformg-3o na

mesma amostra da figura 21, com aumentos diferentes.
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gura 18 - Micrografia eletronica de transmi mate-

rial estabilizado previamente e 0 com

E = 0,7 | (20.[000 x)

i

Figura 19 - Micrografia eletronica de transmissao do | mate~

=N

[0
o

rial estabilizado previamente e {eformad
i

’ o

P o= 0,7. C(30.J000 x)
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g0 do | |mater

Figura 20 - Micrografia eletronica de transmis

rial estabilizado previamente e defarmadg com
E = 0,7, (15,000 x3

Figura 21 - Micrografia eletronica de transmissao do |mater
. ol
rial solubilizado previamente e deformad com

o= 0,7. (25.D00 %)




Figura 22 - Micrografia eletronica de transmissao ¢ mate-
rial solubilizado previamen e e deformado com

L

i
H
i
|

Figura 23 -

o

licrografia eletrdnica de transmissao do

et

ial solubilizado previamente o deformad

E = 0,7, (30

(14.000 =)

mate-

o] COm

000 w)




4.2.3.4. Tamanho de grao

A relacao empirica de Hallwpetchi

que o limite de escoamento & inversamente ﬁrﬁﬁorcit

raiz quadrada do tamar

ob

-
&}

cionado com o tamanho de

lizado a 370°C por 10

2 horas, apresentavam

o médio dos graos.

ervacoes feitas em mic

de ser observado nas figuras 24 e 25.

»

Figura 24 - Micrografia do
por 10 horas e

&

material

resfriado

@5t

ao

o

horas como o solubilizado a %

tamanhos de grac equivalenteg

abi }.if:,’

ar.,
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Figura 25 - Micrografia do

por 2 horas e

Pode~se sumarizar a discussao anteriox

gque 0s m2canismos possiveis para explica:

compor tamento no encruamento das duas series

tadas termicamente sao: endurecimento por solucio sdj

durecimento por particulas, diferengas no tay

inicial ou devido a diferengas na velocicdade

o

¥

O

o

Todavia o endurecimento por particulas
tornos de grdo nao podem explicar a diferenga e

nmento das duas séries pois as dispersoes apresentava

camente a mesma fracido volumétrica, mesma distr

ramanho e mesmo tamanho de grao.

Os efeitos principais no encruamento das

!
ries de amostras devemn-se ao endurecinento ppr

iy
oY)
. '
=

2

Lbuig

o;

oy

solug

P

|
i
i
i
{
i
i
|
i
;

rmanco

v o
porta-
prati

o | de




da, o gue nao pode ser comprovado de maneira direta

persaturagao de defeitos criados por resfriamento ri

{
qual causou modifica¢des na sub-estrutura de discor

- verificada por microsconia eletrdnica de trangmissg

4.2.4. Tratamentos térmicos das amostras encruadas

4

Apds a conformac¢ao mecdnica, as duyas
i

i

amostras foram submetidas a um tratamento té&rmico a
I !

= g
2L,

Z

por 1 hora sequido de resfriamento ao ar, que chama
recozimento complementar. Este tratamento completa
clos mecanotérmicos das duas séries de amostras.

Os resultados destes tratamentos eéstio e

na tabela VI.

e a su
pido, a
léncias
2B e
370%¢
rEmos de
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Serie A: Estabilizada a Serie B: So!ub%?izada a
vy g G ; i
- E 3707C por 10 horas, deformada 6BOQC por 2 horas, defophada
E e recozida e recozida k |
0,0 30,85 + 0,55 34,85 & 1,0k é
0,1 35,30 * 0,47 39,89 £ 1,69
0,2 37,70 £ 1,19 43,47 + 2,39
0,3 39,81 ¢ 1,38 43,31 + 1,46
0,4 37,08 + 2,24 46,06 + 1,21 |
0,5 34,08 + 1,70 46,32 + 0,88
0,6 34,72 + 1,80 L8 4B + 2 Ly
0,7 30,22 + 1,02 b7,94 + 1,33
. P U ' /
Tabela VI -~ Efeito do tratamento térmico a 370 7C poY
1 hora na microdureza Vickers (Kg/mm™) na$| duas
séries de amostras.
Serie A: Sofreu estabilizacao a 370°¢ por | L0 h@f
ras com resfriamento ao ar, ﬂ@f@rm&géo a frio :
recozimento complementar a 37006 por 1 hora.
Série B: Sofreu solubilizacao a 630°¢ pori2 ho+
ras com resfriamento rapido em agua, def rmacao
a frioc e recozimento complementar a 37OOC or
hora.
Os resultados contidos na tabela VT cstao repre -
sentados na figura 26.
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Figura 26 - Variacao da microdureza Vickers {Kg/mm em fun
g C LKg n
¢ao do grau de deformacgao das duas séries de

amostras.

Da observacao da tabela VI e figura 26 verlfifica~
se nitida diferenca de comportamento das duas séries de
amostras. Parz a série na gual as amostras sofreram | frata-

- s s et Y ~ N
mento termico prévio de estabilizacao a 370%¢ por 10 horas,

existe um amolecimento discreto, em relacao ao estadg en-

i

-

cruado (compare a figura 26 com a figura 17) até a 2forma
¢ao de 0,3 (30%). Na medida em gue o grau de deformacho wa
aumentando o amolecimenzo vai se tornando mais = pronunciade

até a situagd@o (E=0,7) onde temos a mesma dureza da amostra




sem deformacgao, isto &, recristalizada.
Este amolecimento gradativo demonstra a oc

cia de recristalizagao, com fragbes recristalizadas ¢

tes com a deformacao.

Na série de amostras onde o tratamento t

-, . . . . O, -
previo foi de solubilizacao a 6307°C por 2 horas, nao

ta amolecimento com o aumentc do grau de deformacao af

) AP & 4 S P,
recozimento conplementar a 3707°C por 1 hova. A &?f&xa

vada nesta série

D

|
. g L O
amostras gue foram previamente estabilizadas a 3?@ C

horas.

Poder-se-ia supor com base apenas na observacao

dos resultados das duas séries de amostras da figura

f

. C ~ SN
a série que sofreu scolubilizacao, a 630°C por 2 horas

ria mais apta a recristalizacgao, uma vez que sua dure

apds encruamento, sempre mais alta. Esta dureza mais

sistematicamente maior que a durezs
an

69,

Dlcrén-

‘kscen

chemicol

2 No-

]
(o]
&

o

17 ,gue

esta~
za fol

alta

-, . L ) "
sugere potencial termodinamico para recristalizacao mais a4

to. Entretanto, a figura 26 mostra que surpreendentern

nte |

as amostras da série mais encruada nao se recristalizam.

As micrografias das figuras 27, 28 e 29,30

tram o exposto para o grau de deformacgao de 0,7 (70%

1)

ilug

(*) A preparacao de amostras para a microscopia orica atraves del anodi

zagao, ocorre pela deposicao de uma camada epitaxial que r
i

LT

ge ot

camente a luz polarizada de acordo com a orientacao cxistalogrﬁfica do

metal. O material recristalizado apresenta uma unica tonalidade

dentroe

de cada grao, o que nao ocorre com o material recuperado: ou encriuado

onde os contornos de grao nao ficam bem definidos. Esta tecnics
tanto, indicada para diferenciar regices recristalizadas de T

nao recristalizadas.

e, poy
egioes




70.

. . . . . ‘ o
Figura 27 - Micrografia do material estahilizado a 370 C

por 10 horas e deformado a frio de 0,7 (48 %)

B

grafia do material estabilizadp a

per 10 horas, deformado a frio de 0,7 e reco

‘on k)
a 370°C por 1 hora. Obscrva-se a

izagao praticamente completa da amostrya




Figura 29 -~

Figura 30 -

zado a

Micrografia do material solu

por Z horas e deformado a frio de 0,7 (7

(4

Micrografia do material solubilizado a

por Z horas, deformado a frio de 0,7 ¢ re

b

Cao.

63

s ) L -
& 2/0 C por 1 hora. Neste caso nao ocorreu recrils

H

(

o

71.

s}

ozido




Em scguida discute-se os Sllam ex-

plicar o atraso na recristalizacao observado na série oe
amostras que sistematicamente apresentou dux%xa

maioy no es

i
i

tado encruado.
Em primeiro lugar, conforme mencionadd na discus
sdo sobre o estado encruado, foi possivel observar que a

formagao de células de deformacio & prejudicada pelal presen

ca de um grande nimero de andis de discordantiag. Estes
anéis sao provenientes do excesso de lacunag em equi/librio

a alta temperatura que ficaram retidos pelo resfriamento ra

[l

pido. Os an&is interagem com as discordincias durante a de-

formagéc, dificultando-as de se aglomerarem para formarem
as paredes de célula de deformacdo. Portanto a série de

amostras gue foi previamente solubilizads a 630?C porl 2 ho-
ras e resfriada rapidamente apresenta uma dig:xibuigﬁ maisg
homogénea de discordancias {compare as micrografias 18, 19,
20 com as micrografias 21, 22, 23).

As duas series de amostras SAao portantco, dilfferen-

I

tes do ponto de vista de cinftica de recristalizacaol| A sé-
. . - N}
rie previamente estabilizada a 370°C por 10 horas aprpsenta

uma estrutura celular mz2lhor definida com os:in@erle
| i

SH

5

oS das

células com pequena guantidade de disoorﬁénciaa; Estel tipo

Y

de estrutura apresenta grande niimero de Locais Ecapa es de

gerar niicleos de recristalizacio. J& a série de amostras so
- O "o o . .

lubilizada a 630°C por 2 horas e resfriada rapidamente nao

apresenta células tac bem definidas comno a série estabiliza

da.

Uma outra explicagao para justificar as direren-




i

¢as observadas & a dissolucio parcial de particulas

o . = .
amostras tratadas a 6307°C. Embora a fracao volumétri

)

3
i

precipitados das duas séries, a nivel de midﬁ@ﬂﬁ%pin

ca, tenha sido praticamente a mesma (vide item (4.1,

servou-se a precipitagao de particulas finas |dur

zimento das amostras da série previamente sgo

oy oy oy

tas particulas finas (vide figuras 31, 32, 33

tam o rearranjo das discordancias e o creseimento de

graos durante o recozimento, dificultando a |[formaga

cleos de recristalizacio. §

Figura 31 - Micrografia eletronica de transmi d
tra solubilizada a 630 C por 2 hor s d

a frio com E = 0,7 e recozida a 3I70C p

ra.

ot
A

1A de

suly-

de nii-

amog -
formada
r 1 ho-
LO000 w2




Figura 32 - Micrografies ecletrdnica de transmissao de

£
e o A
tra solubilizada a 630°¢ por 7 hoy

. . . e O
a frio com § = 0,7 e recozida a 370

ra, (20

Figura 33 - Micrografia ecletrSnica de trans

. o
tra solubilizada a 630 C por 2

. ) . . PR N
frio com E=0,7 e recozida 2 3707C nor

a

=

1

i

20

h

00| 3

aAMos -

formada

amog~
Formada

horsa,

J
g



Figura 34 - Micrografia eletronica de transmissa

3

e

A o -
tra solubilizada a 630 C por Z horas
) . I
a frio com E=0,7 e recozida a 370 C

4.2.4.1. Efeito do tempo na recristalizacg

!
¢ de

5 def

nor 1

fod
L
-

[]

Conforme fol obhservado, as amostras gu

tratamento térmico prévio de solubilizagao a 630

ras, com resfriamento rapido; nao apresentaram

cido, mesmo com encruamento de 0,7.

Com o objetivo de verificar se a recristal;

tou-se uma amostra previamente solubilizada e encruads

-0 ; . : :
a 370°C por 11 horas. Esta amostra recozida 11 b
sentou um valor de dureza Vickers de 49,09 + 0,6

racao com 47,94 + 1,33 apresentada pela amostra
- = I S :

ecris

rambém nao ocorria para tempos longos de recozlmento

oras

2 en

recos

¥
i

n o2

5.

amoes -
:rm@da
hora.
o0 x )

flreran

Yoy
ao

aliza

zag%@

tra-




hora. Este resultado ilustra a estabilidade do eghr:

cruado das amostras da série previamente eg

A amostra recozida por 11 horas f

microscopia eletrdnica de transmissio (vide figuras

37 e 38.)

k:

Figura 35 = Micrograf

Figura 36 - Micrografia eletronica de transmissac da amgstra

O )
da a 630 C por 2 horas, deformada a

. o)
zimento complementar a 370°C por 11 horas.
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Figura 37 - Micrografia eletrsnica de tramnsmissao da amos -
P o . !

tra solubilizada a 630 C por 2 horas, defprmada

a frio com E = 0,7 e recozimento comp lemehitar a

370°¢ por 11 horas. (25.000 =)

i

Figura 38 ~ Micrografia eletronica de transmissao da 4mog-~

. . O
tra solubilizada a 630 C por 2 horas, defqimada

a frio com E=0,7 ¢ recozimento complementan

3707C por 11 horas. (40,000 k}
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riflcar que a costrutura encontra~-se om estagic

Atraves da observacio das micrografias podetse
° / ! 1
118

mals
do de recuperacdo do que na amostra r@cﬂzidagpox aper
hora.

Outro aspecto importante que se pode2 notar
ocorréncia de fixagio dos subcontornos por particulas
evidente nesta série de micrografias devido § menor é

de de discordincias e ao coalescimento mais ace@tuad.

particulas que na amostra recozida por 1 hora.

4.2.5. Efeito da temperatura na recristalizacho

Discutiu~se até o momento, o atraso provoca

recristalizagao pelos tratamentos prévios de estabil:

e solubilizacdo.

Com o objetivo de verificar o efeito da teﬂ
ra de recozimento sobre a estabilidade do @stédﬁ eng
foram tomadas, novamente, duas séries de &m@gt:&se Ur
las solubilizadas a 630°%C por 2 horas e a outra estab
da a 370°% por 10 horas. Para cada uma destas series

dou-se dois graus de encruamento a 0,3 e 0,7.

E

bl

o

Estes quatro grupos de amostras foram | reg
, SO
por 1 hora em temperatura na faixa de 240 a 5307¢C.

As medidas de microdureza Vickers destas

4

7

ras sao apresentadas na tabela VIT.

O na
zagao

eratu

uado,

amos
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1

Figura 39 - Variacao da mwicrodureza Vickers om Tuncan]da taen
pevatura de recozimento para o8 gquairo grgpea de

amostras.

Atraves da andlise das curvas apresen

gura 39, pode-se verificar que a medida em que & deformacao

aumenta, a recristalizacao ocorre a temperaturag mais| bpi-
xas, O que & compativel com o maior @oﬁ@ngiai termodihdmico
para a recristalizagao das amostras mais @ncfuaéas.

Pode~se verificar ainda que as @mestﬁéa aque| foram

solubilizadas previamente apresentam maior resigténcid i re




cristalizac¢ao que as amostras estabilizadas, para os

graus de deformagao. Este atraso na recristalizacao |

amostras previamente solubilizadas foi discutido no.
i i

|

4.2.4.

Deve~-se destacar ainda, que as amostras qué

i

ram solubilizacao prévia apresentam um retardamento

cristalizagao em relacfo ds amostras estabilizadas,

|

cante que se recristalizam mais lentamente, nesmo paya

Ay

" ; P d L.
de encruamento muito maiores. Por exemplo, ap amosty

[

lubilizadas previamente e encruadas a 0,7, recristal

o b
Q5 U

ot

em uma faixa do temperatura superior is amos

das previamente o encruadas de apenas 0,3.

4.2.5.1. Medidas de tamanho de grio

Com o objetivo de avaliar o efeito dog trat

i
.

tos térmicos prévios no tamanho de grao apOs a recris

cao foram determinados os tamanhos de grao de amostrals

bilizadas e de amostras estabilizadas para dois graus

deformacgac. A temperatura e o tempo de recrigtalizacac

. O 5 .
ram mantidos constantes (530°C ~ 1 hora). Fstes resll

sao apresentados na tabela VIII.

O tamanho de grac apds a recristalizacao PO

entendido em termos da relacio N/G, onde 11 & a vel
W

de nucleagao e G a velocidade de crescimento. Tamanh

grao fino significa N/G alto. As amostras solubilizadac

sentam, para os dois graus de defozmagém[ tamanhe de

mais - fino que as amostras estabilizadas. Como

tivamente discutido neste trabalho, a nucleacac de

B!

3 )
L3

a re-
ao max

biliza

amen -~

talizﬂ

e ser

~idade




NIV PN | N

AMOSTRA Famanho de gr
%’

1) Solubilizada a 6307 por 2 horas,

encruada do 0,7 ¢ recozida a

530°C por 1 hora

2) Estabilizada a 370%% por 10 horas,

encruada de 0,7 e recozida a | 43,6 £ 5

| 530°¢ por 1 hora

3) Solubilizada a 630%% por 2 horas,

encruada de 0,3 e recozida a

o

530°¢ por 1 hora

4) Estabilizada a 37OOC por 10 horas,

encruada de 0,3 e recozida a 94,4 =

N

WO

4.

';;’.\_.‘

O |
5307C por 1 hora f
Tabela VIIT - Tamanhos de grao de amostras recozidas a
YO : .
5307C por 1 hora para guatino 8 preé

vios diferenteg.

recristalizadas nas amostras solubilizadas & sensive

mais dificil que nas amostras estabilizadas. Portante

bilizadas & mais fino poraque a velocidade de miyracac

frentes de recristalizagao nestas amostras & muito mg

xa, de modo a compensar a baixa velocidade de| nucleag
Mais uma vez a presenca de particulas finasg k@p&ecig

durante o recozimento poderia ser responsavel por istd.

Jn

=

o

forcados a concluir que o tamanho de grio nas amostrag

is

4o

ente
omos
2oy
éd&
éaﬁ

v

tadas

H

|



4,2.6. Conseqliéncias de interesse tecnoldgico

i L i
i : i

Vimos que através da selegao de tratamentos

ey
o

il

[
mecas-

notérmicos adequados, podemos obter uma combinagao mafis am-

pla de propriedades.

As amostras que sofreram solubilizagao prévi

o \ s . .
6307C por 2 horas apresentaram encruamento maiory que

o

amostras estabilizadas a 3707°C por 10 horas {(figura 1y

que amplia a faixa de utilizacao desta liga para niv

i

requisitos de resisténcia mais elevados.

Outra caracteristica importante das amostraf

sofreram solubilizacgdo prévia & a manutengaoc do estadp en-

cruado, mesmo em temperaturas homdlogas elevadas e em

pos longos. Isto possibilita a utilizagao desta liga ho es-

tado encruado numa faixa mais ampla de temperaturas.
Ainda nestas amostras previamente solubil
quando ocorre a recristalizacgao, ela leva a tamanhos

grao mais finos.

zadas,

de
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CAPITULO v

cCoNCcLusOrs

[

H
}

[ ]
Baseado nas experiéncias realizadas, podem || sér |

i

tiradas as seguintes conclusoes sobre a interacao entre

cipitagao e recristalizacdo nesta liga de aluminio contlendo

dispersac de precipitados incoerentes e iﬂd@f@fméveis:
1. O resfriamento rapido a partir de temperaturas elevadas
provoca supersaturacao de defeitos puntifories, pﬁ nei-
palmente lacunas, qgue originam anéis de dis@srdéncf“s,ﬁg
tes anéis interagem com as discordincias que £e moven ﬁg

rante a deformagao, provocando maior encruamento.

(S

. Os anéis de discordancia gerados pelo resfriamento rapi-

do dificultam as discordancias de se agl

omerarem em dirgl
¢oes e locais preferenciais, dificultando a formacad de

uma estrutura celular.

ke

zagao pode ser relac

fuie

3. 0 atraso na recristal: onado com o
resfriamento rapido a partir de temperaturas elevadhs.0s

anéis de discordancia gerados interagern com a rede de

o
0]
0]
F
5y

discordancias durante a deformacao, fazendo com que

fique mais homogeneamente distribuida, dificultando|a nu

cleacao da recristalizacio.




4,

solubiliz

A recristalizacao & afetada pela Stafte)

de particulas. A repre

formagao dificulta o rearranjo de sub-grio

'? 1

cao em interfaces de alto angulo e alta ﬁ@&&lld&

0 efeito do tratamento de solubilizacao

parcial

cipitacao no recozimento ag

s e sua

prévio a

Os a de
evolu-
e.

por 2 heoras com resfriamento em agua e muitD wrgrmnclwd
Estas amostras, encruadas de 0,7, recristaliz am~%@ | fem
temperaturas mais elevadas que as amo str@ﬁ encrugdas {ﬁe
0,3, gue sofreram previamente estabilizaf%oga 37 “c ﬁ@y
10 horas e resfriamento ao ar. |

0O tamanho de grao recristalizado das am@%trég prigviamen-
te solubilizadas & mais fino que o das amostras gstabili
zadas. Particulas finas reprecipitadas %;Lﬁcnltﬁrdat&‘mé
graqge de frentes ce recristalizacao p@d@riam sey | res-
ponsaveis por este efeito.

Através da selecdo de tratamentos mecanct-érmicos adquaw
dos, a liga 3003 pode ter sua faixa de wpli&agé‘ e@ er
mos de resisténcia mecanica e temperaturas de u illiaqﬁﬁ

ampliada.
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