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RESUMO

Ferramentas de processamento e andlise digital de imagens foram desenvolvidas com a
finalidade de avaliar a evolu¢do da textura morfoldgica e cristalografica da microestrutura da
liga de aluminio 7075 sob diferentes niveis de deformacgao plédstica por compressao uniaxial.
Amostras da liga de aluminio 7075-T6 passaram por um processo de recozimento pleno seguido
de um estdgio de compressao uniaxial, obtendo niveis de deformacdes entre 25 e 65%. As
microestruturas das amostras foram avaliadas em fun¢do dos parametros morfolégicos dos
precipitados, da reorientacdo dos planos cristalograficos dos grdos e da orientacdo das
subestruturas formadas durante o processo de deformacdo. Para a caracterizacdo foram
utilizadas técnicas de difrac@o de raios-X, microscopia eletronica, microscopia optica utilizando
técnicas de polarizacdo linear e circular, microscopia correlativa e processamento digital de
imagens. Os resultados de difracio de raios-X indicaram uma reorientagdo do plano
cristalograficos (200) para o (220) ap6ds a deformacdo, e as técnicas de microscopia eletronica
identificaram precipitados de Mg>Si, Al7CuzFe e Alg(FeCu) na liga. A andlise morfoldgica dos
precipitados indicou uma maior fragmentacdo dos precipitados devido a maior ativagdo do
plano (331) a partir de 39% de deformacgdo. Por meio do processamento de imagens foi
encontrada uma tendéncia de correlacio entre os planos cristalogréificos e a fragdo de area das
fases, enquanto que os parametros morfoldgicos das subestruturas formadas durante o processo
de deformacdo permitiram avaliar apenas qualitativamente o nivel de encruamento das

amostras.

PALAVRAS-CHAVES: Microscopia correlativa, processamento digital de imagens.



ABSTRACT

Digital image processing and analysis tools were developed to perform the AA 7075
crystallographic and morphologic texture evaluation under different level of plastic
deformation by uniaxial compression. Samples of AA 7075-T6 were submitted to full annealing
process followed by uniaxial compression, thus obtaining deformations between 25 and 65%
of thickness. The samples microstructure evaluation was performed considering: precipitates
morphological parameters, crystallographic lattices reorientation and deformation substructure
orientation. The characterization technics were: X-ray diffraction, electron microscopy, optical
microscopy with polarization light, correlative microscopy and digital images processing. X-
ray diffraction results showed that the crystallographic plane (200) was reoriented to (220) after
compression. The EDS analysis identified precipitates of Mg>Si, Al;CuoFe e Alg(FeCu). The
precipitates morphological analysis showed an increase in fragmentation due to plane (331) at
39% of deformation. The digital image process of the samples etched with Barker reagents
indicated a correlation between area fraction and the diffraction peaks, and the deformation

substructures analysis made viable a qualitative characterization of the hardening process.

KEYWORDS: Correlative microscopy; digital images processing.
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1 INTRODUCAO

As propriedades dos materiais definem seu comportamento quando submetidos a esfor¢os
mecanicos, temperatura, cargas elétricas, etc. De forma geral o controle sobre as propriedades
dos materiais estd ligado ao seu processamento: fundi¢do, tratamentos térmicos € mecanicos;
adicao de elementos de ligas; etc. E a caracterizaciao das propriedades dos materiais € obtida
por meio de ensaios especificos para avaliar as propriedades desejadas.

Muitas das propriedades dos metais e suas ligas podem ser avaliadas por meio de suas
caracteristicas microestruturais como: a presenga de particulas de segunda fase (precipitados,
dispersdides), tamanho de grdos, precipitados e textura. Atualmente as ferramentas mais
comuns utilizadas para caracteriza¢io quantitativa de precipitados sdo: Microscopio Eletronico
de Transmissdo (TEM); Difratometria de Raios-X (DR-X); Microandlise por Espectrometria de
Energia Dispersiva (EDS); e Espectroscopia por Difracao de Elétrons Retroespalhados (EBSD).
Héa também técnicas que avaliam indiretamente a microestrutura do material, estas sdo:
resistividade elétrica, dilatometria, microdureza, analises térmicas, € outras.

Este trabalho busca desenvolver e avaliar um conjunto das técnicas, de baixo custo, de
microscopia Optica e processamento digital de imagens para andlise qualitativa e quantitativa
das alteragdes microestruturais da liga de aluminio 7075, quando submetida ao processo de
deformacao plastica severa.

As técnicas desenvolvidas tem como intuito qualificar e quantificar: os tipos de
precipitados (particulas constituintes) e sua distribuicdo por meio de parametros morfoldgicos;
a evolucdo da orientacdo dos graos, processando-se imagens coloridas por polarizacdo linear
de amostras atacadas pelo método Barker; e as subestruturas de deformacao a partir de amostras
atacadas por Barker e observadas sob luz com polarizacdo circular.

Para o desenvolvimento das rotinas de caracterizagdo os resultados, obtidos por
microscopia 6ptica (MO) e processamento digital e anélise de imagens, foram aferidos por meio
de ensaios de difratometria de raios-X e microandlise por espectroscopia de energia dispersiva
de raios-X (EDS). Além de experimentos de microscopia correlativa entre o microscopio
eletronico de varredura e o microscopio Optico. Por conta das limitacdes impostas pela
resolucdo lateral da microscopia éptica, a técnica desenvolvida estd restrita a microestruturas

com dimensdes suficientes para observagdo em microscopios Opticos, mas com capacidade para
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determinacdo da natureza, tamanho e morfologia, dentro do contexto de sua formacdo na

microestrutura.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 ALUMINIO E SUAS LIGAS

O aluminio é o terceiro elemento mais abundante na crosta da terra. E um elemento
quimico do terceiro grupo da tabela periddica, possui nimero atdmico 13 e peso atdmico
26,9815 um. Apresenta um aspecto branco prateado e, na natureza, nao € encontrado na forma
pura devido a sua alta reatividade com oxigénio (CAYLESS, ALCAN, 1992).

O aluminio é o metal ndo ferroso mais consumido no mundo, o que se deve a sua ampla
variedade de aplicacgdes: setor automotivo, embalagens de alimentos e bebidas, construcao civil,
transmissdo de energia, produtos bélicos, equipamentos aeroespaciais, entre outras.
(CAYLESS, ALCAN, 1992; MILLER et al, 2000; TOTTEN, MACKENZIE, 2003). Essa
diversidade de produtos esta relacionada a sua excelente combinacdo de propriedades fisico-
quimicas, tais como: baixo peso especifico, resisténcia a corrosdo, alta refletividade, alta
condutividade elétrica e térmica e sua reciclabilidade. (HEINZ et al., 2000; TOTTEN,
MACKENZIE, 2003). Entretanto sua aplicabilidade € restrita em temperaturas elevadas, devido
ao superenvelhecimento, que implica na perda da resisténcia mecanica.

Atualmente as industrias de aluminio t€ém investido assiduamente na busca por inovagdes
que proporcionem ao cliente materiais com melhores tecnologias, custos e propriedades
mecanicas. O aluminio como um metal puro apresenta baixa resisténcia e dificilmente &
aplicado em projetos cuja resisténcia a deformagdo e fratura sdo essenciais. Todavia, ao
adicionar elementos de liga em sua composicao, € possivel aprimorar substancialmente suas
propriedades. No entanto este aprimoramento depende da complexa interagdo entre os
elementos de liga e a matriz de aluminio juntamente com as caracteristicas microestruturais
desenvolvidas durante a solidificacdo, tratamentos térmicos e processos de deformacao.
(TOTTEN, MACKENZIE, 2003; DURSUN, SOUTIS, 2014)

Ao se tratar de valores tipicos de resisténcia a tracdo do aluminio, este pode variar de 45
MPa de uma chapa 1199-O para 700 MPa para uma chapa extrudada do 7075-T77. J4 com
relac@o a resisténcia a corrosao, esta tende a diminuir com o aumento da complexidade da
composi¢do das ligas, pois diminui a formagdo do filme protetor de 6xido de aluminio sobre a
superficie do material. Desta forma, témperas tém sido desenvolvidas para melhorar a
resisténcia a corrosdo das ligas de aluminio. (TOTTEN, MACKENZIE, 2003; DURSUN,
SOUTIS, 2014)
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2.1.1 Elementos de liga

Dentre os elementos de ligas mais utilizados pela indudstria para modificar as propriedades
fisicas e mecanicas do aluminio, podemos citar o Cr, Cu, Fe, Mg, Mn, Si, Ti, Zn, além de outros

(CAYLESS, ALCAN, 1992).

Cromo: elemento comumente adicionado em ligas de aluminio com concentracdo
inferior a 0,35%. Apresenta baixa taxa de difusdo e forma uma fase fina e dispersa que inibe a
nucleacdo e o crescimento de graos. Sendo muito aplicado para controlar a estrutura dos graos
durante trabalhos a quente e tratamentos térmicos.

Cobre: a adi¢do de cobre no aluminio permite tratd-lo termicamente com a finalidade de
melhorar a resisténcia mecanica e a dureza da liga, contudo o nivel de influéncia sobre as
propriedades da liga varia com a adi¢@o de outros elementos.

Ferro: ¢ a impureza mais comum nas ligas de aluminio, costuma aparecer como uma
segunda fase intermetdlica combinada com o aluminio ou outro elemento de liga. Em
condutores elétricos € aplicado para aumentar a resisténcia e a fluéncia em temperaturas
moderadamente elevadas, j4 em produtos forjados € adicionado para reduzir o tamanho de grdo.

Magnésio: aumenta a resisténcia do aluminio sem prejudicar a ductilidade e proporciona
boa resisténcia a corrosdo e a soldagem.

Manganés: é um aditivo comum nas ligas de aluminio, aumenta a resisténcia em solucgdes
s6lidas ou como precipitados finamente dispersos, sem afetar a resisténcia a corrosdo. Permite
controlar a estrutura dos graos, aumenta a temperatura de recristalizacdo e promove a formagao
de uma estrutura fibrosa em uma liga trabalhada a quente. Também € aplicado para corrigir a
estrutura acicular e a fragiliza¢do gerada pelo ferro.

Silicio: depois do ferro é a impureza mais comum no aluminio, melhora fluidez,
usinabilidade, resisténcia a corrosdo e aumenta resisténcia ao desgaste (MA, et al, 2010;
CHANDRASHEKHARAIAH, KORI, 2009).

Titanio: adicionado para refinar os graos das ligas de aluminio é aplicado para evitar
aparecimentos de trincas na estrutura.

Zinco: somente o zinco adicionado ao aluminio traz pouco beneficio a liga, apenas
aumenta o seu potencial de solu¢do, contudo quando aplicado juntamente com outros elementos

de liga melhora os efeitos de tratamentos térmicos das ligas.
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Todavia os elementos de liga ndo sdo adicionados isoladamente ao aluminio, estima-se
que ao todo se somam 3000 composi¢des, porém poucas obtiveram importancia pratica.
Segundo a Totten e Mackenzie (2003), as principais ligas de aluminio trabalhadas podem ser

classificadas em oito séries:

1XXX — Liga com pureza superior a 99% de aluminio, comumente aplicada em produtos
que exigem alta conformabilidade, condutores elétricos, utensilios domésticos, defletores de
calor e que ndo necessitem de elevada resisténcia mecanica. Os principais solutos sao Fe e Si.

2XXX - Ligas de aluminio-cobre, sdo tratdveis termicamente e endurecidas por
precipitacdo, com ampla aplicacdo na industria aerondutica devido sua boa resisténcia mecanica
e térmica, e boa usinabilidade.

3XXX — Ligas de aluminio com elemento principal o manganés, apresenta resisténcia
mecanica mediana e boa ductilidade. Aplicada na constru¢do civil como revestimento, telhas e
calhas, e também na fabricacdo de latas.

4XXX — Ligas de aluminio com elemento principal o silicio, apresentam propriedades
semelhantes as da série 3XXX e s@o aplicadas em utensilios domésticos e trocadores de calor.

5XXX - Ligas de aluminio com elemento principal o magnésio, sdo aplicadas na inddstria
de transporte, pois possuem excelentes propriedades mecanicas, soldabilidade e alta resisténcia
a corrosao.

6XXX — Ligas de aluminio com elementos principais o magnésio e o silicio, sdo ligas
trabalhadas a quente com boa soldabilidade, resisténcia mecanica e tratdveis termicamente.

7XXX - Ligas de aluminio com zinco, magnésio e cobre como elementos de liga
principais; dentre as ligas de aluminio, sdo as que apresentam as maiores propriedades
mecanicas, sdo trativeis termicamente e envelhecidas por precipitacdo. Sao aplicadas na
inddstria aerondutica e em componentes onde sao requeridos altos desempenhos.

8XXX —Ligas de aluminio com elementos que variam entre o litio, ferro, estanho e outros

elementos que ndo se encaixam nas classificacOes anteriores.

Visto que neste trabalho foi utilizada a liga de aluminio AA 7075 da série 7XXX, os

tépicos a seguir serdo direcionados as caracteristicas desta liga.
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2.1.2 Microestrutura de ligas de aluminio

As propriedades dos metais e suas ligas sdo avaliadas por meio de suas caracteristicas
microestruturais, que por sua vez sdo influenciadas pela composicao quimica da liga e
tratamentos termomecanicos (ABDALA, 2008; ZHEN, 2009).

Por meio de uma andlise microestrutural € possivel avaliar o histérico dos processamentos
térmicos e mecanicos de ligas metdlicas, servindo como uma importante ferramenta em uma
andlise de falhas e na validacdo/caracterizacdo de um processo produtivo. Hoje os resultados
das andlises microestruturais por meio da metalografia sdo fortemente dependentes do grau de
experiéncia do analista, pois existem poucos processos automatizados (HATCH, 1984).

Algumas das caracteristicas microestruturais que influem diretamente no comportamento
do material sdo: tamanho e morfologia dos grios, textura, porosidade, inclusdes, particulas
constituintes (fases insoldveis, na ordem de micrometros, formadas durante a solidificacdo),
disperséides (sao precipitados finos, na ordem de nanometros, que sdo formados em operacdes
térmicas em temperaturas elevadas); e precipitados finos de endurecimento (também na ordem
de nanometros, que sdo formados a baixa temperatura, decorrentes de uma solucdo
supersaturada) (HATCH, 1984; SINGH et al, 2016).

Ligas comerciais de aluminio t€ém como caracteristicas a presenca de fases secunddrias e
precipitados na microestrutura. Algumas fases secundarias sdo resultantes de impurezas como
ferro e silicio ou da ligagao dos elementos de liga presentes. A presenca de ferro e silicio pode
gerar a0 menos uma de trés possiveis fases (FeAls, Fe3SiAlix e FexSirAlg) devido a baixa
solubilidade do ferro no aluminio.

Desta forma pode-se considerar que o aluminio comercialmente puro € uma liga terndria,
e que a adi¢do de mais elementos de liga aumentard substancialmente a complexidade na
relacdo entre as fases.

Atualmente nao hd uma metodologia normatizada para classificar ou medir tamanho de
graos em ligas de aluminio. Pois, em geral, os processos de fabricacdo como a laminagdo,
extrusdo, forjamento, etc, e os tratamentos térmicos induzem uma textura morfoldgica e ou
cristalografica no material, de forma que raramente a microestrutura apresenta graos equiaxiais.

O processo de identificacdo de fase nas ligas de aluminio é de grande importincia para
avaliar o histérico metaldrgico da liga. As fases que podemos identificar no aluminio podem
ser formadas com seus elementos de liga (Si, Pb, Bi) ou compostos que podem ou nao

apresentar aluminio em sua composi¢ao (SPERRY; BANKARD, 1988).
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Por meio da microscopia 6ptica (MO) € possivel identificar particulas de até 1 um, avaliar
distribuicao e morfologia de grios e fases secundarias. O processo de identificacao das fases €
etapa importante no processo de caracterizacdo microestrutural, pois as fases sdo consequéncia
das reacoes de equilibrio e nao-equilibrio durante o processo de fundi¢do e dos tratamentos
térmicos e mecanicos. A MO também possibilita avaliar caracteristicas como espessura da
camada de “clad”, anodizacdo e “coatings”, assim como profundidade de ataques corrosivos.
(HATCH, 1984)

As principais caracteristicas que diferenciam uma fase da outra s@o a estrutura cristalina
e o arranjo atomico. Contudo, podem existir variagdes na composicao das fases. A estrutura
cristalina de cada fase pode influenciar sua morfologia. Por exemplo, fases com simetria ndao
ctibica tendem a apresentar aspectos mais alongados. (SPERRY; BANKARD, 1988)

Particulas constituintes, porosidade e inclusdes sao geralmente grandes o suficiente para
serem observadas em um MO. Suas caracteristicas como tamanho e distribui¢do t€ém efeito
sobre o comportamento mecanico e sua forma de falhar. Propriedades como tenacidade a
fratura, fadiga, alongamento e resisténcia a corrosao sao influenciadas. (HATCH, 1984)

O processo de identificagdo de particulas constituintes e precipitados por meio da MO ¢é
realizado com base na suas coloracdes quando ndo atacados; principalmente no caso das fases
Mg,Si, MgrAls, CuAl e Si. Na Tabela 1 sdo apresentadas as principais fases encontradas nas
ligas de aluminio. (SPERRY; BANKARD, 1988)

Para uma anélise mais profunda em alguns casos € preciso associar o uso de técnicas
como microscopia eletronica de varredura (MEV) e espectroscopia de energia dispersiva (EDS)
para diferenciar quimicamente a constituicdo dos precipitados. (HATCH, 1984)

Contudo as técnicas de MO ndo permitem avaliar disperséides nem as particulas de
precipitados que sdo responsaveis pelo “endurecimento por precipitacio”, para essa
caracterizacdo € necessario fazer uso de técnicas de microscopia eletronica de transmissao
(MET), MEV/EDS, técnicas de difracdo de raios-X e outras. (YANG, 2014; SHA, CEREZO,
2004; HATCH, 1984)
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Tabela 1 — Fases presentes em ligas de aluminio

Liga Fabricacao Fase
AL-Fe-Si Barra FeAls, FeAls, FeSiAl2, FexSirAlg, Si
Forjado FeAls, FesSiAlj,
Al-Fe-Mn-Si Barra (Fe,Mn)Alg, o(Al-Fe,Mn-Si), Si
Forjado (Fe,Mn)Alg, a(Al-Fe,Mn-Si)
:A;-Sel-;\/l g-51 (Mg:Si Barra FeAls, FeAls, FesSiAli,, Mg>Si
Forjado FeAls, FesSiAli, Mg»Si
Al-Fe-Mg-Si (Alto Si) Fundido Fe,SixAlg, Mg»Si, Si
Al-Fe-Mg-Si (Alto Mg) Fundido FeAls, FeSiAl2, Mg»Si, MgrAls
Al-Cu-Fe-Si Fundido FeAl3, Fe3SiA112, CuAlz, CU2FeAl7
Al-Fe-Mg-Si-Cr Barra (Fe,Cr)3SiAlia, FesSirAly, FeMgsSisAls, Mg»Si, Si
Forjado (Fe,Cr);SiAli, Mg,Si
Al-Cu-Fe-Si-Mg-Mn Barra (Fe,Mn);SiAljz, CuAl, CuaMgsSisAls, Si
Forjado (Fe,Mn)3SiAl12, CuAlz, CuZMggSisAh
Barra (Fe,Mn)Alg, (Fe,Mn)Al3, (Fe,Mn)3SiA112, Mngi, CuAlz,
CuMgAlz, CuzFeAl7
Forjado (Fe,Mn);SiAli2, MgsSi, CuMgAl,, CusFeAl;, CuaMn3Alyg
Al-Cu-Mg-Ni-Fe-Si Barra e Forjado A prese'nga de Niquel pode causar NiAlz, Ni;Als, CusNiAlg
ou FeNiAly
Al-Fe-Mg-Si-Mn-Cr Barra (Fe,Mn,Cr)Als, (Fe,Mn,Cr)3SiAli2, MgrAls, (Cr,Mn,Fe)Al;
Forjado (Fe,Mn,Cr)3SiAli2, Mg>Si, MgrAls, CroMgsAlis
Al-Cu-Mg-Zn-Fe-Si-Cr Barra (Fe,Cr)Als, (Fe,Cr)sSiAli2, Mg:Si, Mg(Zn,,AlCu), CrAl;
. (Fe,Cr);SiAli», CuFeAl;, Mg,Si, CuMgAl, Mg(Zn,,AlCu),
Forjado
CI‘zMg3A11g

Fonte: (SPERRY; BANKARD, 1988)

2.1.3 Aluminio 7075

As ligas Al-Zn-Mg-Cu sido ligas tratdveis termicamente e endurecidas por precipitagao,

devido a interacdo dos elementos de liga Zn, Mg, Cu na matriz de aluminio. O ganho de

resisténcia destas ligas € predominantemente determinado pelo tipo e tamanho de precipitados

(WENCHAQO, 2015). Inicialmente essas ligas foram desenvolvidas por Sander e Meissner em

1923, na forma de uma liga terndria de Al-Zn-Mg. Essa liga apresentava excelente resposta ao

envelhecimento por precipitacio comparada a outras ligas investigadas na época, passando a

ser reconhecida rapidamente pelo seu grande potencial de aplicacdo em aeronaves. Contudo,

teve pouca aceitagdo por apresentar baixa resisténcia a corrosdo sob tensao. Foi na segunda

Guerra Mundial que os paises que compunham o lado dos aliados tomaram conhecimento de

uma liga de aluminio desenvolvida pelos japoneses, ao analisar destrocos de aeronaves, € a

partir de ent@o se passou a adotar o uso de cobre na liga Al-Zn-Mg, o que provocou a melhora
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na resisténcia a corrosdo sob tensdo nessas ligas. Desde essa época essas ligas sdo de amplo
interesse do setor aeroespacial. (POLMEAR, 2004)

As ligas da série 7XXX possuem elevada resisténcia especifica, dureza, tenacidade a
fratura e boa resisténcia a corrosao, além de apresentar menor densidade que as ligas da série
2XXX (Al-Cu). Dentre as ligas da série 7XXX, a 7075 tem sido amplamente aplicada na
industria aerondutica devido as suas excelentes propriedades como: peso, resisténcia mecanica
e resisténcia a corrosdo sob tensdo para a época que foi desenvolvida (DURSUN, SOUTIS,

2014). Na Tabela 2 € apresentada a composi¢ao da liga conforme norma AMS-QQ-A-250-12

Tabela 2 — Composic¢ao quimica da liga de aluminio 7075

Elemento (%)
Zinco 5,1-6,1
Magnésio 2,1-29
Cobre 1,2-2,0
Cromo 0,18 -0,28
Manganés Maix. 0,30
Ferro Maix. 0,50
Silicio Mix. 0,40
Titanio Mix. 0,20
Outros, individual Maix. 0,05
Outros, total Maix. 0,15
Aluminio Remanescente

Fonte: (AMS-QQ-A-250-12)

Para garantir uma boa combinagdo entre as propriedades mecanicas e a resisténcia a
corrosao da liga € fundamental o controle dos tipos, tamanho e distribui¢do dos precipitados
nos graos primdrios € nos contornos de graos (SUN, 2013). A resisténcia a corrosdo € a
tenacidade a fratura sdo afetadas por particulas grandes de precipitados. (YANG et al., 2013)

Este controle € realizado por meio dos tratamentos termomecanicos, que influenciam
diretamente na formacao e distribui¢ao dos precipitados. A resisténcia a corrosdo intergranular
e corrosao por exfoliacdo podem ser aumentadas melhorando-se a distribuicdo dos precipitados
nos contornos de graos, contudo isso diminui a resisténcia do material. (YANG et al., 2013)

O tratamento T6 proporciona ao material um aumento na resisténcia mecéanica, porém

diminui a resisténcia a corrosao. Ja os tratamentos T73, T74 e T76 foram desenvolvidos como
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alternativa ao T6 melhorando a relacdo entre a resisténcia mecanica e a resisténcia a corrosao
(BUCHA, 2008; CHEN, et al, 2012; WENCHAO, 2015).

Apesar de muitas das aplicagdes desta liga ja terem sido substituidas por novas ligas de
aluminio, seu comportamento mecanico ja foi alvo de muitos estudos o que estimula utiliza-la

para avaliar e validar novas técnicas de caracterizacdo.

2.1.3.1 Precipitados nas ligas da série 7XXX

As propriedades das ligas terndrias de aluminio-zinco-magnésio sdo influenciadas por
uma alta solubilidade s6lida dos elementos. As fases em equilibrio com a matriz de aluminio
em ligas comerciais sao: MgZn; (fase-M), MgsZn3Al, (fase-T), e MgsAlsz (fase-p). A fase-M
pode variar em composi¢do de MgZn, a MgsZn7Al. A fase-T apresenta uma maior faixa de
variacao, o teor zinco e magnésio pode variar de 74% e 16% a 20% e 31% respectivamente. A
fase-P apenas aparece quando o teor de magnésio é superior ao de zinco. (HATCH, 1984)

Em ligas quaterndrias de aluminio-zinco-magnésio-cobre a presenca do cobre
influenciard algumas alteracdes nas fases. A composicao da fase-M varia de MgZn, a CuMgAl,
e pode ser descrita como Mg(Al,Cu,Zn)>. A fase-T apresenta a mesma variagdo desta fase na
liga ternéria e se prolonga até a forma CuMg4Als, e pode ser descrita como Mg3(Al,Cu,Zn)s.
Na liga Al-Zn-Mg-Cu tem-se a terceira fase, fase-S, de CuMgAl,, com pequena variacao de
composi¢do. A fase-0 (CuAly) apenas se desenvolve em ligas que o teor de cobre supera em
excesso o teor de magnésio. (HATCH, 1984; BUHA, LUMLEY, CROSKY, 2008;
WENCHAO, 2015)

As temperaturas de solubilizacdo associadas as fases M, T e S sdo: 475-478°C, 482°C e
490-501°C, respectivamente. Por isso para evitar um superaquecimento é adotado um intervalo
de temperatura de solubilizagao entre 470 e 480°C. (XU, ROMETSCH, BIRBILIS, 2012)

O endurecimento por precipitacdo em ligas de alta resisténcia se da por uma sequéncia
liderada pela fase-M (MgZn2) quando a propor¢do de zinco e magnésio € entre 1:2 e 1:3, a fase-
M apresenta uma estrutura cristalina hexagonal e precipitam a uma temperatura de
envelhecimento abaixo de 200°C, com dimensdes da ordem de 10nm (BINESH, 2015; YANG,
2014). Adicao de ferro, manganés e silicio interagem entre eles e com o cobre € 0 magnésio. A
presenca do cromo ird reagir com aluminio e com o magnésio formando disperséides. (HATCH,
1984)

Na liga de aluminio fundido 7075 encontra-se uma ou mais variagdes de (Fe,Cr)3SiAli2,

Mg>Si, e uma fase eutética pseudobindria de aluminio e MgZn;. A fase-M (Mg(Zn,Cu,Al)>)
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também € encontrada nessa liga e, conforme o tratamento térmico, as fases ricas em ferro
transformam-se em Al;CuzFe e Als(Cu,Fe) (HATCH, 1984).

A fase Al7CusFe (36,9% Cu e 16,2% Fe) também denominada como B(Fe,Cu) ou fase-N
apresenta uma composic¢do atdmica que varia entre 29 a 39% de cobre e 12 a 20% de ferro. A
estrutura desta fase € do tipo tetragonal (grupo espacial P4/mnc e 40 4tomos por unidade de
célula).

A fase Ale¢(Fe,Cu) (7% Cu e 24,6% Fe) também é conhecida como AlxFesCu ou
o(Fe,Cu). E uma variacdo metaestavel da fase AlgFe, que se torna estavel com um teor de Cu
entre 7 € 8 % e um teor de ferro entre 22 e 25%. Esta fase tem uma estrutura ortorrombica do
tipo AlsMn (grupo espacial Ccm2; e 28 atomos por unidade de célula).

A fase Mg»Si (63,2% Mg e 36,8% Si) é praticamente insolivel e tende a se apresentar
com morfologia esferoidal. Em um sistema quaternario Al-Cu-Mg-Si os constituintes
primérios de Mg>Si podem apresentar composi¢des variante entre 14 e 17% de cobre, 28 € 30%
de magnésio e 27 a 28% de silicio. Essas composi¢des quimicas correspondem aos compostos
CuMgsSisAls e CuMgsSisAls. Compostos que tenham 20,3% de cobre, 31,1% de magnésio e
27% de silicio, pode ser descrito pela formula Cu,MgsSisAls. Em sistemas quaternarios Al-Fe-
Mg-Si a fase-n (AlsFeMgsSis) pode estar presente. (ZOLOTOREVSKY et al, 2007)

Os precipitados ricos em ferro e cobre, e precipitados ricos em silicio sdo estdveis e
insoliveis a temperaturas maiores que 778 K, como Mg>Si, Al;CuFe e Alg(Cu,Fe) (XU,
ROMETSCH, BIRBILIS, 2012; BINESH, 2015). Estes precipitados sdo formados durante o
processo de fabricagdo, na etapa de fusao (PAYNE et al, 2010; XUE et al, 2007)

Singh et al. (2014) citam que a identificacdo das inclusdes de ferro (Al;CuxFe e
Alg(Cu,Fe)) foram dificultadas, pois em algumas posicoes as inclusdes estavam combinadas em
uma mesma particula.

Conforme citado no trabalho de Payne et al. (2010), o mddulo eléstico, medido por
nanoindentagdo, de um precipitado de Al;CuzFe € em torno de 135 GPa e o de um precipitado
de Mg>Si é da ordem de 50 GPa, enquanto que o mddulo da matriz de aluminio da liga 7075 €
aproximadamente 72 GPa. Singh et al. (2014) comentam que os valores podem variar entre 130
a 169 GPa para os precipitados ricos em ferro, e 44 a 97 GPa para os precipitados de silicio.

Os precipitados de Mg(Zn,Cu,Al), tendem a se dissolver com facilidade enquanto os
precipitados de AlCuMg precipitam. O cromo é precipitado a partir de uma solugdo
supersaturada na forma de disperséides com composi¢cdo CroMgs3Alig, concentrando-se na

regido dentritica do fundido (HATCH, 1984).
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Uma liga forjada contém apenas Al;CuzFe, (Fe,Cr)3SiAli2 e Mg:Si, juntamente com 0s

dispersoides. (HATCH, 1984)

2.2 CRISTALOGRAFIA

2.2.1 Inicio dos estudos na ciéncia dos cristais

Os primeiros estudos na drea da cristalografia datam a partir de 1912, quando Max Von
Laue, professor de fisica na universidade de Munich, sugeriu a um pesquisador assistente,
Walter Friedrich, e um candidato a doutorado, Paul Knipping, a passarem um feixe de raios-X
através de um cristal de sulfato de cobre. Como resultado eles obtiveram um padrao de pontos
em uma fotografia (BURKE, 1996).

Posteriores estudos de Von Laue demonstraram que os padrdes obtidos eram devidos a
difracdo de ondas curtas por um arranjo de dtomos de um cristal.

Com base nesses estudos Willian H. Bragg e seu filho, Willian Laurence Bragg utilizaram
do método de difrac@o para determinar os arranjos atdmicos de materiais cristalinos simples:
sais, pirita, fluorita, calcita, entre outros.

A partir desta época os estudos envolvendo andlises cristalograficas ganharam adeptos e
hoje € possivel determinar com maior precisdo o posicionamento de 4tomos e ions numa ampla
gama de cristais inorganicos, moléculas complexas e substancias organicas (BURKE, 1996).

Por meio do conhecimento da estrutura cristalina € possivel compreender o processo de
deformacao pléstica, a formacdo das ligas e as transformacdes de fase nos materiais

(SURYANARAYANA, NORTON, 1998).

2.2.2 Textura cristalografica

Na metalurgia cunha-se o termo textura para descrever a orientacdo cristalogréfica
preferencial da estrutura cristalina dos graos de um material policristalino.

A orientacdo cristalografica refere-se a distribuicao dos planos atdbmicos em um cristal.
Esta caracteristica € aplicada a s6lidos com estrutura cristalina (por exemplo: metais, minerais,
ceramicos, supercondutores). (RANDLE, ENGLER, 2000)

Cada grao em sua singularidade apresenta propriedades anisotrépicas, no caso de
materiais policristalinos ao se controlar as orientagdes de cada grao, ou seja, controlar a textura

do material, permite-se interferir diretamente nas suas propriedades mecanicas e fisicas.
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A textura de um material metélico € fortemente influenciada pelo seu processo produtivo
e tratamentos termomecanicos. Quando deformada plasticamente a estrutura cristalina do
material gira em dire¢do a uma ou mais orientacdes preferenciais estaveis, gerando uma textura
de deformacdo. A rotagdo da estrutura ocorre por deslizamento de planos. No entanto, a textura
final de deformacao vai depender principalmente da orientacdo inicial dos graos.

Ha dois tipos principais de textura que sdo baseados na simetria da estrutura cristalina: a
textura em fibra e textura em chapa. (CHIN, 1988)

Textura de fibra: apresenta simetria rotacional em torno do eixo. Neste caso hd uma tnica
direcdo cristalografica e os graos estdo alinhados entre si paralelamente.

Textura em chapa: apresenta trés planos de simetria espelhados e perpendiculares entre
Si.

Atualmente ha vérias técnicas disponiveis para andlise de texturas. Métodos de difracao
de raios-X ou de néutrons, sdo técnicas de andlise de macrotextura, pois avaliam a textura de
uma fracdo de volume de um material, ndo informando como os graos estdo distribuidos. As
técnicas que analisam a textura em fun¢do da distribuicdo estatistica da populacdo dos graos
individualmente, sdo denominadas de técnicas de microtextura, tais como EBSD. (RANDLE,

ENGLER, 2000)

2.2.3 Caracterizacao da textura cristalografica

A caracterizagdo da textura de um material € realizada por meio de técnicas de difracao
de raios-X e difragc@o de elétrons retroespalhados. A difracdo de raios-X € a mais usual, pois a
area avaliada de um material engloba um maior nimero de graos. As principais técnicas de
difracdo de raios-X usadas para caracterizacdo cristalografica: fotografia Laue; fotografia
Pinhole; difratometria, figuras de polo (CHIN, 1988).

Fotografia Laue: usada para determinar a orientacdo individual dos graos em um material
policristalino. Esta técnica € limitada a graos maiores que 1 mm.

Fotografia pinhole: técnica semelhante a fotografia Laue, contudo, ao invés de incidir
radiacdo em um unico grao, a fotografia pinhole abrange uma area maior de andlise. Os planos
de difracao cristalogréaficos formam anéis concéntricos sobre um filme.

Técnica de difratometria: utiliza-se de um difratdmetro de raios-X para analisar a textura
dos materiais. O resultado € um espectro de difracdo onde a intensidade dos picos tem relacao
com os planos cristalograficos. A intensidade das linhas de difragdo obtidas de um mesmo

material com diferentes texturas podem ser comparadas entre si.
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Figura de Polo: projecdo estereogrifica que mostra a distribuicdo de polos e planos
normais de um plano cristalino especifica. O eixo de projecdo pode ser alinhado como eixo da
amostra.

A técnica de difracdo de elétrons retroespalhados (EBSD — “Electron Back-Scattering
Diffraction”) estd associada ao uso de um microscopio eletronico de varredura (MEV). Nesta
técnica € possivel avaliar a orientacdo cristalogrifica apenas em uma pequena area superficial.

(HUMPHREYS, 2001)

2.2.3.1 Difratometria

Existem vdrios efeitos produzidos pela interacdo da radiacdo (raios-X) com a matéria.
Entre esses efeitos o espalhamento (difracdo) dos raios-X é o que possibilita o estudo das
estruturas cristalinas. (MARIN, DIEGUEZ, 1990)

O fendmeno de difragdo € uma caracteristica intrinseca de uma onda. Este fendmeno
consiste na modificagcdo do comportamento de propagacdo da onda apds a sua interagdo com
um objeto. A difracdo de um feixe de raios-X € influenciada pela estrutura cristalina do material,

conforme descrito pela lei de Bragg. (SURYANARAYANA, NORTON, 1998)

2.2.3.2 Lei de Bragg

Quando um feixe de raios-X incide sobre a superficie de uma amostra com um reticulado
cristalino regularmente espacado, o feixe podera sofrer interferéncias construtiva e destrutiva
em funcdo do angulo de contato entre o feixe e a amostra; em outras palavras o feixe sofre um
espalhamento que ird variar em funcdo da sua interagdo com os planos cristalinos do material,
Figura 1.

A intensidade e o espalhamento dos picos variam em fun¢do do angulo de incidéncia entre
o feixe e a amostra (0), da distdncia entre os planos atdmicos das camadas dos reticulos
cristalinos (d) e do comprimento de onda do feixe de raios-X incidente (A). (PADILHA, 1997)

Desta forma a lei de Bragg pode ser representada pela equagao abaixo:

n.A=2dsen0
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Figura 1 - Difracdo de raios-x em uma estrutura cristalina
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Fonte: Adaptado de Padilha (1997).

2.2.3.3 Padroes de difracdo

Na Figura 2 € apresentado um padrdo de raios-X obtido por simulacdo para o aluminio
puro. O eixo da ordenada (y) indica a intensidade do pico e o eixo da abscissa o angulo de
difracdo (20). Cada pico obtido corresponde a difracdo resultante entre o feixe de raios-X com
um plano cristalino especifico de cada material. A forma e o tamanho da célula unitdria
determinardo o posicionamento angular dos picos e o arranjo dos dtomos dentro da célula

unitdria definird a intensidade relativa dos picos. (SURYANARAYANA, NORTON, 1998)

Figura 2 — Simulagdo com o programa PowderCell de um experimento de difratometria de

raios-X para o Al puro, sob radiagdo Cu-K.
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Fonte: Producao do préprio autor
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Cada material apresenta um padrao de difracao especifico que depende principalmente da
estrutura cristalina, e que também influi na posi¢ao dos picos o comprimento de onda de raios-
X. Na Figura 3 € apresentado um diagrama de comparagao entre os padrdes de difracao das
estruturas cubicas: cubica simples; ctbica de corpo centrado; ctibica de face centrada; e cibica

de diamante. (SURYANARAYANA, NORTON, 1998)

Figura 3 — Padrdes de difrac@o das estruturas cibicas: CS, CCC, CFC e CD.
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Fonte: Suryanarayana e Norton (1998)

Outro fator que afeta o posicionamento dos picos em um material é a alteracdo da
composi¢do quimica. Ao adicionar ou remover elementos de liga em um material monofasico
pode-se alterar os parametros do reticulo cristalino, que por sua vez influenciard nos padroes
de difracdo da fase em andlise. Se um sistema cubico apresentar um aumento do reticulo
cristalino, o pico de difra¢@o serd deslocado para um valor de 26 menor. No caso de um material
bifasico a alteragdao dos elementos de liga pode proporcionar mudangas na quantidade relativa
entre as duas fases sem alterar a composic¢ao de cada uma; nesta situa¢io nao havera mudangas
nos reticulos cristalinos € nem na posicdo dos picos, € sim na intensidade dos picos.
(SURYANARAYANA, NORTON, 1998)

Ao analisar um padrao de difracdo, o analista também deve se ater a dimensao horizontal
do pico que € definida como a largura completa da metade do pico (FWHM), que pode ser

usada para se estimar tamanhos de graos ou cristalitos e distor¢des no reticulo cristalino (Figura
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4). Os picos de difracdo em materiais com graos finos sdo mais largos que nos materiais com

graos grosseiros. (KORCHEF, CHAMPION, NJAH, 2007; ORTIZ, SHAW, 2004)

Figura 4 — Largura dos picos de difragdo por raios-X: (a) ideal; (b) efeito do instrumento; (c)
superimposicao dos efeitos instrumentais e dos tamanhos dos graos; (d) superimposi¢ao dos
efeitos instrumentais, dos tamanhos dos graos e deformacgdes dos reticulos cristalinos.

(Curvas fora de escala).

Intensidade

JARN
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Fonte: Suryanarayana e Norton (1998)

A largura dos picos € influenciada por trés fatores: do tamanho de cristalito, distor¢cdes da
rede interna e os efeitos instrumentais. Uma forma de medir o tamanho de grao e a deformagao
equivalente € aplicando o método de Williamson-Hall e Halder-Wagner. (KORCHEF,
CHAMPION, NJAH, 2007)

2.2.3.4 Difracao de Elétrons Retroespalhados (EBSD)

No caso, o método de difracdo de elétrons retroespalhados (EBSD) € baseado na aquisi¢ao
de padrdes de difragcdo em um microscopio eletronico de varredura, cuja anélise, conjugada ao
controle da varredura pelo feixe do microscopio em linhas ou dreas da amostra, € integrada em

um computador gerando mapas de orientacdo cristalografica. A resolucdo desses mapas
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depende, assim, das condi¢des de controle do feixe eletronico, e para microscopios eletronicos
de varredura com filamento de tungsténio a resolugdo espacial para EBSD, extremamente
dependente da corrente do feixe, para avaliagdo de subgraos €, em termos préticos, da ordem
de 500 a 1000 nm para o aluminio, sendo que a eficiéncia de indexa¢do aumenta rapidamente
com o tamanho dos subgrdos, sendo superior a 80% para griaos maiores que 1,0 pm
(HUMPHREYS, 2001). Outra limitacdo reside em sua resoluc@o angular, da ordem de 0,2° para
sistemas mais recentes (YUAN et al, 2011), sendo que boa parte dos autores considera que
resultados corretos sdo obtidos apenas para diferengas maiores que 1,0° entre contornos
(GODFREY, HANSEN, JENSEN, 2007; ORLOV et al, 2011). A evolu¢do dos angulos entre
contornos de subgrdos e planos de deslizamento adjacentes permite avaliar a energia
armazenada por deformagdo da microestrutura trabalhada mecanicamente (GODFREY,
HANSEN, JENSEN, 2007), e essa energia norteard a formacao (ou mesmo a dissoluciao) de
precipitados durante o processo de envelhecimento (PANIGRAHI, JAYAGANTHAN, 2011).

Além dos problemas j4 citados, a técnica encontra diversos outros limitantes para sua
aplicacao: € onerosa, visto demandar tempo excessivo em horas num MEV, mesmo para mapas
de pequenas dimensdes; requer uma preparacao extremamente delicada das amostras, de forma
que o polimento nao deixe deformacgdes plasticas residuais; ndo apresenta bons resultados para
materiais descontinuos, porosos ou com trincas e bandas de deformacao intensas; requer acesso
prévio a uma biblioteca completa de dados cristalograficos de todas as estruturas previstas para

a amostra, o que também é muito custoso.

2.3 MORFOLOGIA

Outra forma de avaliar a textura de uma microestrutura € por meio das caracteristicas
morfoldgicas dos graos (tamanho de grao, forma e distribui¢ao), que ndo podem ser mensuradas
por meio das técnicas de andlise da macrotextura, sendo utilizada as técnicas de andlise de
microestrutura (microscopia Optica, microscopia eletronica de varredura (MEV) e
processamento de imagens) aliadas a técnicas de andlise de microtextura. (EBSD e microscopia
eletronica de transmissdo (TEM)). (RANDLE, ENGLER, 2000)

Morfologia pode ser definida como uma teoria para anélise de estrutura espacial, onde se
avalia a forma associada as dimensdes de objetos. A andlise morfolégica de um objeto leva em
consideragdo conceitos matematicos como geometria e algebra linear na caracterizacdo dos
objetos. Em geral, para a condu¢ao de um estudo morfolégico em microestruturas, os objetos

de estudos sdo mapeados por meio de imagens e os parametros morfolégicos sdo processados
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com o auxilio de programas especialmente escritos para este tipo de andlise, com o
reconhecimento das bordas dos objetos para a delimitacio de seu perimetro.

A textura morfoldgica corresponde a orientagdo preferencial de particulas ou graos com
forma anisotropica. Esse tipo de textura pode ser avaliado por meio de conceitos de estereologia
ou andlise quantitativa de imagens. Sua representatividade se deve ao fato da anisotropia
morfoldgica ser uma consequéncia da textura cristalografica, visto que as formas dos graos e
das particulas sdo intimamente relacionadas com a estrutura cristalina, principalmente quando
processados por forjamento ou laminagdo, onde a formagdo de células de discordancias, o
deslizamento intergranular e a formacdo de bandas de cisalhamento sdo os mecanismos de
desenvolvimento da textura (XING, HUANG, HANSEN, 2006).

Uma vez que a anisotropia na forma dos graos se correlaciona com a anisotropia da
estrutura cristalina (XING, HUANG, HANSEN, 2006; COURTNEY, 1990) determinada pelos
mecanismos de recuperacdo, € possivel determinar, em uma abordagem qualitativa, a presenca
de uma orientagdo ou textura cristalografica preferencial. Isso em uma amostra com base nas
informacdes sobre a orienta¢ao e os aspectos morfoldgicos dos graos a partir da superficie das
amostras (ORLOV et al, 2011; DING et al, 2006; SHEIKH, 2011), sempre cortadas em um
plano paralelo a textura esperada, indicando qualitativamente uma relacdo entre ambas as
texturas. Contudo, ndo hd associacdo quantitativa evidente (OHSER e MUCHLICH, 2000),
uma vez que existem diferencas intrinsecas entre as abordagens adotadas, tais como 0s
conceitos de medi¢ao e do objetivo da andlise (superficie versus textura volumétrica).

Uma relagdo quantitativa também ¢ restrita pela combinacdo dos mecanismos de
deslizamento para o desenvolvimento da textura, uma vez que a presencga de solutos e particulas
de segunda fase pode obstruir um plano de deslizamento, e a textura é desenvolvida usando a
cristalografia anisotrépica.

Finalmente a textura cristalografica é 1til em descrever fenomenos como propriedades de
transporte € encruamento, enquanto a abordagem da andlise morfoldgica seria um método
pratico e interativo para controlar a evolucdo do processo de texturizagdo (GODFREY,
HANSEN, JENSEN, 2007; DING et al, 2006).

A textura morfoldgica implica em uma anisotropia microestrutural. Essa caracteristica da
microestrutura em 3-D pode ser visualizada se uma imagem da superficie delimitando a
particula € dividida em um grande niimero de pequenas areas iguais. A direcdo associada a
qualquer sentido é descrita por um vetor normal a superficie. Se os vetores ndo estdo
distribuidos uniformemente, as superficies dos graos tendem a aglomerar em determinadas

direcdes e exibir caracteristicas anisotrépicas (RUSS, DEHOFF, 2000). Nestes casos, €
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fundamental estabelecer uma metodologia de amostragem correta para a caracterizagdo

microestrutural.

2.4 CARACTERIZACAO METALOGRAFICA EM ALUMINIO

Para avaliar as caracteristicas microestruturais das ligas de aluminio € possivel utilizar-se
de técnicas metalograficas que avaliem os aspectos morfolégicos dos graos, evidéncias de
outras fases, distribuicao de precipitados, defeitos microestruturais, etc. Podendo assim, indicar
possiveis discrepancias no processamento e nas propriedades dos materiais.

Na condi¢cdo polida, as ligas de aluminio, revelam a presenca de precipitados
intermetdlicos, inclusdes e outras caracteristicas superficiais como: poros, trincas e corrosoes.

Visando evidenciar os precipitados e ou revelar outras caracteristicas microestruturais
como os contornos de graos, pode utilizar-se de técnicas que ataquem a superficie do material
gerando contraste entre as fases a serem analisadas. O ataque pode ser provocado por
tratamentos térmicos e ou reagentes quimicos. (PETZOW, 1999)

Na Tabela 3 sdo apresentados os principais ataques quimicos para andlise metalografica
em ligas de aluminio (SPERRY; BANKARD, 1988), e na Tabela 4 € apresentada a relacdo de

fases e suas caracteristicas visuais sob diferentes ataques quimicos. (VANDER VOORT, 1991)
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Tabela 3 - Ataques quimicos para andlise microscépica de ligas de aluminio

Ataque Composi¢do Procedimento
| Acido HF (48%); 200 mL de Esfregar com algodao por 15 segundos, ou imersio por
Hidroflurico dgua. 30 a 45 segundos.
2 {g NaOH; 100 mL de Esfregar com algodao por 5 a 10 segundos
dgua
2ml HF (48%); 3 mL Imersdo por 8 a 15 segundos, lavar em dgua corrente e
3 | Reagente Keller HCI (conc); 5 mL HNO; secar. ’
(conc); 190 mL 4gua
2ml HF (48%); 3 mL
4 Reagente Keller HCI (conc); 20 mL Imersdo por 10 a 60 segundos, lavar em dgua corrente e
Modificado HNO: (conc); 175 mL secar.
dgua
5 | Reagente Barker 5 mL HBF (48%); 200 Ataque eletrolitico. Anodizacdo por 40 a 80 segundos a
mL de Agua 20Vdc.
25 mL HNOj (conc); 75 | Imersdo por 45 a 60 segundos com solugdo a
6 |- )
mL de dgua temperatura de 70°C
20 mL H2S04 (conc); 80 | Imersdo por 30 segundos com solucdo a temperatura de
T - )
mL de dgua 70°C
g |- 10 mL H3PO4 (conc); 90 | Imersdo por 60 segundos com solucdo a temperatura de
mL de dgua 50°C, ou imersdo por 3 a 5 minutos.
9 |- > mL HF (48%); 10 mL Imersdo por 30 segundos
H,SOy4; 85 mL de dgua
A superficie da amostra deve estar bem polida e ser
10| - 4g KMnOy; 2g Na,COs3; | previamente limpa com solu¢do de 20% de H3PO4 a
94 mL de 4gua 95°C. Apés a limpeza limpar com dgua e atacar em
seguida.
11 | - 28 NaO/H; >g NaF; 93 Imersdo pode 2 a 3 minutos
mL de dgua
8 mL HNO; (conc); 2
12 | - glLéIg{uCaI; E;Cso Irlrfl): ;LCS mL Imersdo por 10 segundos
metanol
5 mL 4cido acético
13 | - (glacial); 1 mL HNO3 Imersao de 20 a 30 minutos

(conc); 94 mL de dgua

Fonte: Sperry e Bankard (1988)
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Tabela 4 — Caracteristicas da particulas de segunda fase das liga de aluminio sob diferentes
ataques quimicos.

25% Fe(NO3) 20% H,SOy4; 25% HNO; 0,5% HF 10% NaOH
Constituinte | Nao Atacado ‘ 33 160°F, 30s, 160°F, 40s, 15s por 160°F, Ss, Keller
30s, por atrito . < . ~ . . =
por imersao por imersao atrito por imersao
Bi Cinza a Preto Preto Preto Preto Preto Preto Preto
Pb Cinza a Preto Preto Preto Preto Preto Preto Preto
Si Cinza claro Nao revela Nio revela Nao revela Claro Nao revela Nio revela
Co,Aly Violeta claro Nio revela Nao revela Nio revela Marrom claro  Marrom claro  Marrom claro
CrAl, Cinza Nao revela Nio revela Nao revela Nio revela Marrom claro Nio revela
Azulado
CuAl Rosa claro Marrom escuro Claro Preto Nio revela Marrom claro Nio revela
a Preto a escuro
FeAl; e Cinza Nio revela Preto Nio revela Marrom claro Marrom Cinza escuro
Fe,Al; Arrocheado a escuro escuro
Claro a
MgsAlg Marfim Nio revela Preto Nio revela Nao revela Marrom Preto
Escuro
MnAlg Azul claro Nao revela Nio revela Nao revela Cinza escuro Mil:rzc:ln a Nio revela
. Cinza ~ - ~ Marrom a Marrom Marrom a
NiAl; Amarelado Nao revela Nio revela Nao revela Azul escuro a Azul Preto
TiAl; Cinza Nio revela Nao revela Nio revela Cinza escuro Marrom claro Cinza escuro
De azula Marrom
Mg,Si acinzentado a Preto Preto Preto escuro, Marrom Preto
azul ou preto arrancado
MgZn, e Cinza Claro Preto ou Preto ou Preto ou Marrom Nio revela Preto ou
MgZns arrancado arrancado arrancado arrancado
AlCoFe Violeta claro Nao revela Nio revela Nao revela Marrom Marrom Marrom
escuro a Preto escuro a Preto
Marrom
Al;(CrFe) Cinza Nio revela Nao revela Nio revela Marrom claro Escuro a Marrom claro
Preto
Cinza
AlCrMg Amarelado Naio revela Naio revela Naio revela Marrom claro  Marrom claro ~ Marrom claro
claro
o(AICrSi) Cinza Nao revela Nio revela Nao revela Marrom claro  Marrom claro ~ Marrom claro
B(AICrSi) Cinza claro Nio revela Nio revela Nio revela Nio revela Naio revela Nao revela
Cinza Marrom
Alz(CuFe) Amarelado Nao revela Nio revela Nao revela Marrom Preto
escuro a Azul
claro
Al;Cu,Fe Cinza claro Nao revela Nio revela Nao revela Nio revela Marrom claro ~ Marrom claro
®(AlCuFe) Cinza Nio revela Marrom claro Nio revela Marrom claro Nio revela Marrom
AlsCuMg, Marrom claro Preto Preto Preto Preto Preto Preto
a escuro
AlgMg,Cu Marrom claro Preto Preto Preto Preto Preto Preto
a escuro
AlCuMn Marrom Nao revela Nio revela Nao revela Marrom a Marrom claro Preto
acinzentado Azul
Al;(CuNi), Cinza Nao revela Nio revela Marrom Marrom claro ~ Marrom claro M;I;;Ln a
AICuNi Cinza Nao revela Nio revela Preto Nio revela Nao revela Nio revela
Alg(FeMn) Cinza Nio revela Naio revela Naio revela Marrom a Marrom a Cinza escuro
Azul Azul
AlgFeNi Cinza Nao revela Nio revela Nao revela Marrom Marrom claro Marrom
escuro a Azul escuro a Azul
Marrom
o(AlFeSi) Cinza-Violeta Nio revela Preto Nio revela Marrom claro Escuro a Marrom
Preto
AlsFeSi Cinza claro Nao revela Nao revela Nao revela Nio revela Marrom claro I\g:;;(:)n
S(AlFeSi) Cinza claro Nio revela Nao revela Nio revela Marrom claro Nio revela Marrom claro

Fonte: Vander Voort (1991)
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Para revelar contornos de graos em forjados de ligas de aluminios da série 2XXX e
7XXX, e fundidos de aluminio-cobre e aluminio-zinco, € geralmente utilizado o reagente
Keller. O reagente Keller age por meio de um ataque corrosivo preferencial nos contornos de
graos e precipitados. Em ligas trabalhadas a frio e ligas recristalizadas o reagente Keller auxilia
a determinar a orientacdo preferencial dos grdos e diferenciar os tratamentos térmicos
(VANDER VOORT, 1991).

Existe uma ampla variedade de ataques coloridos desenvolvidos para ligas monofésicas
e multifasicas. Na Figura 5 sdo ilustrados quatro processos de ataques que geram contraste por
cor devido a anisotropia Optica (MALTAIS et al, 2005).

Deposicao de filme de interferéncia: contraste é obtido devido a variagdo da espessura
do filme depositado sobre a amostra, que causa uma interferéncia quando a luz incide sobre a
amostra. O processo de deposicdo do filme € sensivel a variagdo das fases. Neste tipo de ataque
nao € necessdrio o uso de luz polarizada para obter o contraste por cor, contudo, o contraste
pode ser intensificado se usado (Figura 5(a)).

Deposicao de filme anisotrépico: neste tipo de ataque € depositado um filme de
espessura uniforme com caracteristicas microestruturais anisotropicas, que causa a
birrefringéncia da luz quando incididas sobre a amostra, gerando contraste entre graos
adjacentes. Neste tipo de ataque € necessario o uso de luz polarizada para se obter o contraste
por cor. A anisotropia do filme é sensivel a orientagdo cristalografica dos graos (Figura 5(b)).

Ataque corrosivo: reagentes especificos podem realizar uma decapagem em planos
cristalograficos preferenciais, formando superficies paralelas em grados com orientagdes
cristalograficas iguais. Neste caso a orientacao cristalografica é determinada pela reflexdo de
feixes de luz polarizada incididas em diferentes angulos. Para estruturas ctubicas de face
centrada os planos cristalinos preferencialmente atacados sdao: (100), (110) e (111) (Figura
5(c)).

“Line etching”: técnica usada para distinguir grdos adjacentes. Um filme é formado
sobre a superficie polida da amostra apds a secagem de um reagente. Durante o processo de
secagem o filme apresenta padrdes de trincas que variam com as mudangas de plano cristalino

e composi¢do quimicas do substrato (Figura 5(d)).
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FIGURA 5 - (a) Deposi¢ao de filme de interferéncia; (b) Deposicdo de filme anisotrépico;
(c) Ataque corrosivo; (d) “Line etching”.

(a) (b)

5, 5,

(© (d)

Fonte: Adaptado de Maltais et al (2005)
Outro reagente amplamente utilizado para revelar graos em liga de aluminio € o Barker,

um reagente para ataque eletrolitico que promove a anodizacdo da liga. O filme de 6xido, que
¢ formado na superficie polida da amostra, apresenta uma relacdo de dependéncia com as
orientagdes cristalogrificas dos grdos, gerando um efeito de anisotropia Optica. Quando
observado com um auxilio de um microscépio 6ptico de reflexdao, com luz polarizada, gera-se
um contraste por cor entre as fases do material. (DONATUS, 2015; PETZOW, 1999)

No ataque eletrolitico, a formacdo do filme de 6xido € sensivel a orientacdo do cristal,
podendo indicar se os graos apresentam textura ou nao. O processo de anodizacdo também sofre
influéncia da variagdo de composicao e tensdes residuais. (VANDER VOORT, 1999)

O efeito dos pardmetros de anodizagdo (densidade de corrente, tensio, tipo de eletrodo e

temperatura) e fatores intrinsecos do material (tipos e distribui¢do de particulas de segunda fase,
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elementos de liga e orientacdo de grdos) influenciam diretamente no comportamento de
anodizac¢do e morfologia do filme anédico formado. (DONATUS, 2015)

Diversos trabalhos foram desenvolvidos visando entender melhor o processo de formagao
do filme e o processo de interferéncia quando observado sob luz polarizada. Kato e Ueda
(1978), avaliaram a influéncia da orienta¢do cristalografica sobre o filme anddico e a refletancia
Optica, em que foi observado que a refletincia para o plano (111) € menor que para os planos
(100) e (110); lembrando que na difratometria de raios-X a difragdo serd observada para os
planos (222), (200) e (220), que equivalem aos planos (111), (100) e (110). Estudos na mesma
linha também foram conduzidos por Saetre et al. (1986), Takahashi e Murakami (1975), e
outros. Donatus (2015) cita em seu trabalho a relacdo da anisotropia ptica com as variagdes
no tamanho e ordenamento dos poros, presentes no filme anddico, visto que sua formacao varia

em funcdo da orientagao cristalografica dos graos do aluminio.

2.5 DEFORMACAO PLASTICA

O processo de deformacdo pléstica nas ligas de aluminio endurecidas por precipitacao
aumenta tanto a resisténcia mecanica das ligas, por meio do encruamento, como também
favorece o aumento da taxa de precipitagdo. Ao promover pequenos niveis de deformacdo
pléstica, ap6s o processo de solubilizacio, pode-se aumentar a taxa de precipitacdo nas ligas de
Al-Cu. Enquanto que, em processos de deformacgdo plastica severo (DPS) é obtido um
refinamento de grio, proporcionando um aumento na resisténcia e na tenacidade do material.
(HATCH, 1990; YUJING; 2012; SHAERI et al, 2014)

Como resultado do processo de deformacao ha um aumento nas propriedades mecanicas,
acompanhado de alteragdes nas propriedades elétricas e na resisténcia a corrosido de algumas
ligas (EDALATI, HORITA, 2011; MOGHADDAM et al, 2016). A homogeneidade
microestrutural e o aparecimento de textura também podem ocorrer (KIM, KIM, 2004).

Estudos sobre o processo de deformacao de materiais metalicos com estruturas CFC, tais
como aluminio, cobre e niquel, tém sido feitos por varios pesquisadores (BAY et al, 1992;
HURLEY, HUMPHREYS, 2003; HUANG, WINTHER, 2007; ZHAO, HOLMEDAL, 2014)
assim como sobre a influéncia de precipitados e dispersdides no processo. (HUMPHREY,
HATHERLY, 2004; OROZCO-CABALLERO et al, 2016)

Dentre os métodos de deformacdo pléstica severa (DPS) mais estudados atualmente
podemos citar: “High pressure torsion” (HPT) (BAZARNIK et al, 2016); “Equal channel
angular pressing” (ECAP) (NATORI, UTSUNOMIYA, TANAKA, 2017); “Constrained
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groove pressing” (CGP) (GUPTA, TEJVEER, SINGH, 2016); e “Friction stir processing”
(FSP) (MA, 2008).

2.5.1 Deformacao plastica em materiais policristalinos

A deformacdo plastica de materiais policristalinos difere da deformacdo em um
monocristal em duas formas:

Primeiro: Nos materiais policristalinos os contornos de graos agem como obstiaculo ao
movimento de deslocamento, ou seja, o deslizamento de planos observado nas estruturas
metdlicas monocristalinas (CFC e CCC) é barrado pelos contornos de graos e discordancias.
Desta forma o caminho livre médio do movimento dos planos nao pode ultrapassar o tamanho
do grao. (HAASEN, 1996)

Segundo: Em um monocristal o mecanismo de deformacdo pléstica é fortemente
dependente da orientacdo dos planos de deslizamento em relacio a orientacdo do carregamento
aplicado. No caso de materiais policristalinos, os graos da estrutura, mesmo quando
texturizados, possuem diferentes orientagdes cristalograficas. Desta forma, resposta dos graos
ao processo de deformacdo irdo diferenciar-se em fung¢do da orientacdo cristalografica.
(HAASEN, 1996)

Na Figura 6 € apresentada uma curva de tensao versus deformacio comparando as curvas
de um material policristalino com um material monocristalino solicitado no plano [111] e outro
no plano [100]. Observa-se que a curva tensdo versus deformacdo é fortemente dependente da
orientacdo cristalografica.

Durante o processo de deformacdo pldstica o material policristalino s6 ird conseguir
preservar a coesdo dos gridos da estrutura se cada um dos griaos for capaz de deformar
plasticamente, acompanhando o processo de deformagdo a nivel macroscépico. (HAASEN,
1996)

Materiais metalicos com estrutura CCC apresentam planos de deslizamento limitados, o
que dificulta o seu processo de deformagdo plastica. Metais com estrutura HCP apresentam 3
planos de deslizamento, e apresentam baixos niveis de deformagdo plastica a baixas
temperaturas. Materiais metélicos com estrutura CFC (aluminio, zinco e cddmio) possuem 12
sistemas de deslizamento {111} <110>, sendo que somente duas das trés direcdoes de
deslizamento que sao independentes em cada plano. O deslizamento simultaneo de varios
planos de deslizamento leva a uma forte relacdo entre o deslocamento e o encruamento.

(HAASEN, 1996; HUMPHREY, HATHERLY, 2004)



41

Figura 6 — Curva tensdo x deformacgdo para trés cristais de aluminio com diferentes

orientagdes cristalograficas e um aluminio policristalino (P).
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Fonte: Haasen (1996)

Quando um material policristalino € tensionado, os grados com orientagdo favoravel aos
deslizamentos de planos comecam a se deformar e a exercer tensdo sobre os graos vizinhos,
com orientacdo cristalografica menos favoravel ao deslizamento de planos, € entdo o campo de
tensdo gerado ird ativar os planos de deslizamentos nestes graos. (HAASEN, 1996)

No entanto, ao estudar o processo de deformacdo em ligas metélicas, € preciso levar em
conta, além da estrutura cristalina e dos planos de deslizamentos, a influéncia da textura, dos
elementos de ligas, das particulas de segunda fase (disperséides, precipitados, fases
intermetalicas) e dos tratamentos termomecanicos.

No processo de deformacdo a microestrutura sofre alteracdes. A morfologia dos graos é
alterada e ha um aumento das discordancias na estrutura cristalina. Durante a deformacao as
discordancias interagem entre si gerando novas subestruturas. (HUMPHREY, HATHERLY,
2004)

Os graos grosseiros quando deformados apresentam subdivisdes, devido ao deslizamento
dos planos de cisalhamento e da rotacdo cristalografica, alterando a orientacdo cristalografica
original da microestrutura. Na rotacdo cristalografica dreas de um mesmo grao movimentam-

se em sentidos diferentes gerando uma subdivisdao do grao e, consequentemente, uma nova

orientagdo. (HUMPHREYS, 1979)
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Em casos de deformacdo severa também sdo observadas bandas de cisalhamento que
consistem em planos de deslizamento formando angulos entre 30° e 60° em relagcdo a direcdao
de carregamento. As bandas de cisalhamento atravessam os grdos e sdo independentes da
orientagdo cristalografica. (OLIVEIRA, 2009)

De maneira geral as particulas de segunda fase, dispersas, podem favorecer ou retardar a
recristalizacdo. A recristalizagdo pode ser acelerada por particulas grandes e largamente
espacadas, e retardada por particulas finas e proximas.

De forma geral os precipitados favorecem a formacao de discordancias, mas conforme a
distribui¢do das particulas, o movimento das discordancias podem ser bloqueados.

Quando o material € deformado plasticamente as particulas grandes exercem um efeito
de compressdao nos reticulos cristalinos vizinhos, favorecendo o aumento da densidade de
discordancias nessas dreas e consequentemente o aumento do potencial termodinamico para a
recristalizacdo, enquanto que as particulas finas aumentam a homogeneidade da distribuicao
das discordancias, levando a uma reducio no tamanho da célula, o que impede o processo de
recristalizacdo (HATCH, 1984; MAO, 2003; PADILHA E SICILIANO, 2005). As particulas
finas (dispers6ides) também afetam a subdivisdo dos graos durante a deformagdo (APPS,
BERTA, PRANGNELL, 2005).

O efeito do espacamento das particulas interfere na mobilidade das discordancias, quanto
mais proximas as particulas, menor € a mobilidade, impedindo o rearranjo das discordancias
para formar contornos de alto angulo e consequentemente a recristalizacao. (ZANGRANDI,

2006; HUMMEL, 1998)

2.5.2 Textura de deformacao

Quando um cristal CFC € submetido a tensdes de tracdo, numa orientagao favoravel, os
sistemas de deslizamento de planos conduzem a uma orientacao final <211>. Para deformacdes
por esfor¢os compressivos o eixo gira em direcdo ao plano de deslizamento normal, levando a
um duplo deslizamento na estrutura induzindo uma orientagdo entre <111>e <110>.

No processo de laminacdo o material sofre a acdo de esforcos trativos, na direcdo de
laminacdo, e compressivos, perpendicular a placa. A textura esperada para uma estrutura CFC
corresponde a (011) e [211] para as direcOes normal a placa e na direcio de laminagdo,

respectivamente. (HAASEN, 1996)
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O desenvolvimento da microestrutura e da textura cristalografica durante a laminagdo do
aluminio e suas ligas tem sido tema de um grande nimero de pesquisas. (ENGLER, 2005;
HUANG et al, 2016; GUO, ZHAO, CHEN, 2016; ZHAO et al, 2017)

A evolug¢do da microestrutura e textura durante a laminacdo a quente é largamente
controlada pelo processo de recristalizacdo, o qual, depende da temperatura de deformacdo,
quantidade de reducdo, quantidade de recuperagdo e recristalizacdo. (ENGLER, 2007)

Quando novos graos sao formados pela recristalizacao, eles frequentemente desenvolvem

orientagdes que se distinguem da componente principal da textura de deformacao (MAO, 2003)
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3 MATERIAIS E METODOS

3.1 MATERIAIS

O material escolhido para ser avaliado neste trabalho foi a liga de aluminio AA 7075
T651, por ser uma liga tratdvel termicamente, com precipitados insoliveis. Este foi adquirido
na forma de chapa com 6,35 mm de espessura, segunda norma AMS-QQ-A-250/12.

As amostras foram cortadas nas dimensdes de 10 x 10 x 6.35 mm.

3.2 ANALISE QUIMICA

A andlise quimica foi realizada na amostra na condi¢ao como recebida (T651). Utilizou-
se um Espectrometro de Emissdo Optica (EOS), marca Spectro Analytical, modelo MAXx. A

amostra foi preparada com um lixamento utilizando uma lixa de carbeto de silicio grana 600.

3.3 TRATAMENTO TERMICO: RECOZIMENTO

A liga de aluminio 7075 T651 passou por um processo de recozimento pleno, com a
finalidade de eliminar o encruamento e tensoes residuais proveniente da laminagdo e tratamento
térmico (T651), uniformizar a microestrutura e aumentar a ductilidade do material para o
processo de deformacao pléstica.

O tratamento térmico foi realizado no Laboratério de Tratamentos Térmicos do
Departamento de Materiais e Tecnologia, da Faculdade de Engenharia do Campus de
Guaratinguetd, UNESP, utilizando um forno tipo mufla, série 7000, da EDG Equipamentos.

A rota de tratamento foi estabelecida conforme especificado na norma AMS2770J “Heat
Treatment of Wrought Aluminum Alloy Parts”. Temperatura maxima 415°C + 5°C por 2,5 horas

seguido de um resfriamento em forno ao ar até temperatura ambiente.

3.4 COMPRESSAO A FRIO

O processo de compressao foi realizado a temperatura ambiente, logo apds o tratamento
térmico respeitando um intervalo de 2 a 3 horas. Sete amostras foram deformadas plasticamente

entre aproximadamente 25% e 65% da espessura.
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O processo de compressdo foi realizado no Laboratério de Ensaios Mecénicos do
Departamento de Materiais e Tecnologia, da Faculdade de Engenharia do Campus de
Guaratinguetd, UNESP, utilizando uma méquina universal de ensaios mecanicos Wolpert de

400 kN.

3.5 DIFRATOMETRIA DE RAIOS-X

As andlises de difracdo de raios-X foram realizadas nas amostras deformadas por
compressao a frio e na amostra como recozida, todas as amostras passaram por um lixamento
superficial, com lixas de grana 400, 600, 1200 e 2000 seguido de um polimento com suspensao
de diamante de 6 um, 1 um e % pum, seguido de um polimento com silica coloidal de 0.05 pm.

Os ensaios de difragdo de raios-X foram realizados no Laboratério de Difracdo e
Fluorescéncia de Raios-X do Departamento de Materiais e Tecnologia, da Faculdade de
Engenharia do Campus de Guaratinguetd, UNESP, utilizando um equipamento Bruker D8
Advance ECO.

As condig¢oes de varredura foram: angulo entre 20° a 120°, com passo de 0,01°, tempo de
0,35 s/passo, radiacdo Cu-Ka, tensdo de 40 kV, corrente de 25 mA, fenda de 0,6 mm e filtro de

niquel de 0,01 mm.

3.6 METALOGRAFIA

Para a andlise metalogréfica as superficies das amostras, recozida e as deformadas por
compressao a frio, foram lixadas, com lixas de grana 400, 600, 1200 e 2000, e polidas com
suspensdo de diamante de 6 um, 1 um e % um, seguido de um polimento com silica coloidal
de 0,05 um. Os procedimentos de lixamento e polimento foram realizados numa politriz
automdtica Allied MetPrep 3, com dosador AD-5 e cabecote PH-3.

Apés a etapa de polimento as superficies das amostras foram analisadas em trés
condicdes: polidas; atacadas com reagente Keller e atacadas com reagente Barker.

A andlise na condi¢do polida teve como objetivo avaliar a morfologia e os tipos de
precipitados, suas dimensoes e distribuigao.

O reagente Keller foi utilizado para revelar graos e bandas de deformacao. O reagente foi
preparado com: 2 mL de HF (48%), 3 mL de HCI concentrado, 5 mL de HNO> e 190 mL de
agua deionizada. O ataque das amostras foi realizado por imersao por um tempo de 15 a 60

segundos.
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O ataque eletrolitico com o reagente Barker foi realizado para avaliacdo da orientacdo
cristalografica e morfoldgica dos graos. O reagente foi preparado com 1 litro de 4gua deionizada
e 25 mL de 4cido tetrafluorobdrico (HBFs) 48%. O ataque foi realizado em um sistema de
ataque e polimento eletrolitico Buehler Eletromet 4, ajustado com uma tensdao de 35 V,

conforme norma ASTM E 1558.

3.7 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA (MEV) E ESPECTROSCOPIA DE
ENERGIA DISPERSIVA (EDS)

Para as andlises por MEV foram utilizadas técnicas de elétrons secundarios, elétrons
retroespalhados, microscopia correlativa e andlise por EDS. As andlises foram realizadas em
dois laboratérios:

Laboratério de Imagens de Materiais (LAIMat) do Departamento de Materiais e
Tecnologia, da Faculdade de Engenharia do Campus de Guaratinguetd, UNESP. Equipado com
um microscopio da marca Zeiss EVO LS-15 e EDS da marca OXFORD, com detector INCA
x-act e software INCA energy 2, Figura 7.

As andlises por EDS foram realizadas para identificar as possiveis composi¢des quimicas
dos precipitados presentes na liga. A andlise foi realizada a uma distancia de trabalho de 10 mm

e tensdo de aceleracdo de 20 kV.

Figura 7 — Microscépio eletronico de varredura.

Fonte: Préprio autor.
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3.8 MICROSCOPIA OPTICA

A andlise por microscopia Optica foi realizada com a finalidade de caracterizar a
microestrutura dos grdos e precipitados.

As imagens foram adquiridas com ampliagdes de 50x, 100x e 500x, por meio de um
microscopio optico Zeiss Axiolmager Z2m, Figura 8, equipado com ldmpada incandescente de
halogénio-tungsténio e cAmera digital AxioCam ICc3 da marca Zeiss.

A aquisicdo de imagens das amostras analisadas na condi¢@o polida e apds ataque pelo
reagente Keller, foi realizada com iluminagdo direta em campo claro, com filtro de absor¢do
azul.

Para a andlise das amostras submetidas ao ataque eletrolitico com o reagente Barker, a
aquisicdo das imagens foi realizada com contrastes de polariza¢do linear com compensador
lambda e de polarizagdo circular.

As andlises de microscopia Optica foram realizadas no Laboratério de Imagens de
Materiais (LAIMat) do Departamento de Materiais e Tecnologia, da Faculdade de Engenharia
do Campus de Guaratinguetd, UNESP.

Figura 8 — Microscopio Motorizado

Fonte: Préprio autor.
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3.9 MICROSCOPIA CORRELATIVA

Nos tltimos anos a microscopia correlativa tem ganhado espaco nas pesquisas cientificas
para a caracterizacdo de materiais, combinando as vantagens de diferentes técnicas de
microscopia e também andlises quimicas. Entre as possiveis combinagdes de técnicas, a da
microscopia éptica (MO) aliada a microscopia eletronica de varredura (MEV), vem ganhando
espaco nos laboratérios de pesquisa.

A microscopia eletronica varredura (MEV) se destaca pela alta resolugdo espacial e
possibilidade de aliar técnicas semi-quantitativas de andlise quimica (EDS), contudo, apresenta
o campo de visao restrito, um custo de operagdo elevado e em casos de materiais organicos
requer cuidados especiais e dispendiosos na preparacdo das amostras. A microscopia dptica
(MO) tem a vantagem de ter um campo de visdo maior que facilita a identificacao e localizacao
dos objetos de interesse (fases, precipitados, poros, trincas, etc), baixo custo e baixo tempo de
operacao, contudo, € limitado pela baixa resolugdo lateral em altas ampliagdes, acima de 1000x.
A combinacdo destas duas técnicas de microscopia aliam o que hd de melhor nas duas.

A microscopia correlativa, neste trabalho, consistiu na comparagdo de imagens obtidas
para uma mesma posicdo por MEV e MO, e teve como objetivo identificar os tipos de
precipitados presentes na liga de aluminio 7075, por meio do sistema de andlise quimica (EDS)
acoplado ao MEV, e tracar um comparativo entre os aspectos visuais € morfolégicos dos
precipitados em cada uma das técnicas de microscopia, permitindo a identifica e analisar
morfologicamente os precipitados por meio de MO.

Para sua realizacdo da andlise correlativa foi utilizado a plataforma “Shuttle&Find”,

desenvolvida pela empresa Carl Zeiss, que consiste em um porta-amostras de precisao, Figura
9.
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Figura 9 — Dispositivo Shuttle&Find.

Fonte: Préprio autor.

3.10 PROCESSAMENTO DIGITAL DE IMAGENS

O processamento digital de imagens foi realizado por meio do software NIH Image]
(RASBAND, 2008), que é um pacote escrito em Java e desenvolvido em cddigo aberto, em
trabalho coordenado pelo Dr. Wayne Rasband do National Institute of Helth em Bethesda,
EUA. Este é um programa gratuito e o desenvolvimento de rotinas também pressupde sua
disponibilidade gratuita, o que é uma garantia para o acesso dos pesquisadores a uma
metodologia que se pretende popularizar, como € o caso deste projeto.

Para o desenvolvimento deste trabalho, foram criados quatro programas (ou rotinas)
escritos na linguagem de macros do proprio ImageJ. Essas rotinas sdo sequéncias de comandos
do préprio programa, o que permite automatizar o processo de andlise para lotes de imagens.
Sdo também denominadas como “macros” no linguajar dos programadores, sendo este um
termo usual da computac¢ao, mas que pode causar alguma confusdo no ambito de um trabalho
em metalurgia, como este.

Foram desenvolvidas quatro rotinas visando a a andlise morfoldgica e do tamanho de

precipitados, andlise das texturas de deformacdo e andlise dos grdos.
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¢ Anadlise de Tamanho e Morfologia de Precipitados de Magnésio e Silicio

A rotina para andlise dos precipitados escuros foi desenvolvida utilizando um filtro da
mediana para eliminacdo dos ruidos gerados pela camera, seguido de um processo de
limiarizacao dos precipitados escuros, preenchimento de falhas no interior das particulas,

calibrac@o de tamanho e andlise dimensional e morfolégica dos objetos, Figura 10.

Figura 10 — Processamento de imagem para caracteriza¢do dos precipitados de magnésio e

silicio: (a) Imagem original; (b) Imagem final; (c) Processamento de imagem.
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¢ Anadlise de Tamanho e Morfologia de Precipitados Ricos em Ferro

A rotina para andlise dos precipitados claros foi desenvolvida utilizando: filtro de
mediana para eliminagdo dos ruidos gerados pela camera; filtro de variancia para eliminagdo
dos efeitos de sombreamento gerado por eventual desalinhamento entre amostra € microscépio;
foi realizado um processo sucessivo de limiarizacdo e comparagdo de imagens para separar 0s
precipitados escuros dos precipitados claros; a partir das imagens bindrias dos precipitados

claros foi aplicado um operador morfolégico de erosdo (cruz 3x3) para corre¢do do perimetro

dilatado pela aplicacdo do filtro da variancia, Figura 11.
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Figura 11 — Processamento de imagem para caracterizacao dos precipitados de ferro: (a)

Imagem original; (b) Imagem final; (c) Processamento de imagem.
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¢ Evolucao das Orientacoes de Fases por Analise das Fracoes Volumétricas

A rotina para identificacao das fases dos graos se baseou na aplicagdo de uma rotina de
limiarizagao das cores de cada fase por meio de uma andlise qualitativa dos histogramas de
matiz, brilho e satura¢do. Dada a complexidade de se manter um padrao uniforme de contraste
entre as cores, os ajustes de limiarizacdo foram definidos para cada amostra. Desta forma ndo
foi possivel estabelecer uma rotina com valores fixo que se aplicasse a todas as amostras. Apos

a limiarizacdo, as fases foram contadas por uma rotina de andlise de fracdo de area, Figura 12.

Figura 12 — Processamento de imagem para andlise de fracdo volumétrica: (a) Imagem
original; (b) Fase azul; (c) Fase azul claro; (d) Fase roxa; (e) Fase vermelha; (f) Fase amarela;
(g) Processamento de imagem.

(continua)

Fonte: Préprio autor.
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Figura 12 — Processamento de imagem para andlise de fracdo volumétrica: (a) Imagem
original; (b) Fase azul; (c) Fase azul claro; (d) Fase roxa; (e) Fase vermelha; (f) Fase amarela;

(g) Processamento de imagem.
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¢ Analise Quantitativa da Textura de Deformacao por Polarizacao Circular

A rotina de processamento utilizada permite processar toda a pilha de imagens, aplicando-
se filtros de espaciais de convoluc¢do por classificacdo (mdximo e mediana) para homogeneizar
as sombras por regido. Para separar os graos, e medir seu tamanho (4drea e didmetros),
morfologia e orientacao, foi utilizada uma sucessao de filtros de convolugao de classificacdo de
mediana e maximo com a finalidade de delimitar os contornos das subestruturas formadas pela

deformacao. Um exemplo do resultado do processamento € apresentado na Figura 13.

Figura 13 — Exemplo de uso da rotina de processamento digital: (a) Imagem original; (b)
Segmentagdo dos graos; (c) superposicao de a e b.

O

Fonte: Préprio autor.
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3.11 ANALISE DOS PARAMETROS MORFOLOGICOS

As rotinas para andlise dos precipitados incluiram uma sub-rotina para andlise de

parametros morfologicos de tamanho e forma, os parametros analisados foram:

e Solidity: é a medicdo da concavidade de uma particula. E definida como a drea concava
(4rea do objeto, azul) dividida pela drea convexa (drea azul mais a drea vermelha), Figura 14.
Assim, a medida que o objeto se torna mais solido, a drea cOncava e a drea convexa se
aproximam, resultando em um valor de solidez de 1. No entanto, a medida que a forma do
objeto se afasta da de um circulo fechado, a drea convexa do casco aumenta e a solidez diminui.

A solidez é um valor adimensional.

® Figura 14 — Parametros morfoldgicos: Solidity

A
Solidity = ———=

convexa

Fonte: Préprio autor.

¢ Circularidade: € definida como o grau em que um objeto se assemelha a um circulo,
levando em consideragdo a suavidade do perimetro. Isto significa que a circularidade é uma
medida tanto da forma da particula quanto da rugosidade. Assim, quanto mais longe de um
circulo perfeito e liso que uma particula se torna, menor o valor de circularidade. Circularidade

€ um valor adimensional, Figura 15.

¢ Roundness: é uma medida de circularidade corrigida pela razdo de aspecto, que avalia
a circularidade em funcdo da area do objeto em relacdo a drea equivalente ao maior eixo do
objeto Figura 16a. Objetos tendendo a forma circular terdo valores de roundness tendendo a 1,

Figura 16b.



Figura 15 — Parametros morfoldgicos: Circularidade
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Fonte: Adaptado de Takashimizu e liyoshi (2016)

Figura 16 — Parametros morfolégicos: Roundness
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e Didmetro maximo de Feret: também chamado de distincia maxima, é definido como a
maior distdncia de um objeto. Da mesma forma, o diametro minimo de Feret € definido como
a menor distancia num objeto. As unidades para os diametros de Feret sdo mais frequentemente

expressas em um, Figura 17.

¢ Figura 17 — Parametros morfolégicos: Diametro de Feret.

Fonte: Préprio autor.

As rotinas (macro) empregadas para o processamento digital das imagens estdo descritas

no APENDICE A.
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4 RESULTADOS

4.1 ANALISE QUIMICA

Conforme o resultado da anédlise quimica, apresentado na Tabela 5, verificou-se que a

composi¢ao do material estd conforme a especificada na norma AMS-QQ-A-250/12.

Tabela 5 — Resultado da andlise quimica da liga de aluminio 7075

Elemento Especificado Encontrado
(%) (%)
Zinco 5,1-6,1 5,65
Magnésio 2,1-29 2,27
Cobre 1,2-2,0 1,25
Cromo 0,18 -0,28 0,21
Manganés Maix. 0,30 0,03
Ferro Maix. 0,50 0,19
Silicio Mix. 0,40 0,05
Titanio Mix. 0,20 -
Outros, individual Maix. 0,05 -
Outros, total Maix. 0,15 -
Aluminio Remanescente Remanescente

Fonte: (AMS-QQ-A-250-12)

4.2 COMPRESSAO A FRIO

Na Tabela 6 sdo apresentados os niveis de deformacdo obtidos pelo processo de
compressao a frio. Obtiveram-se sete amostras variando entre 25 e 65% de compressao. Uma

amostra ndo foi deformada para utilizar como referéncia.
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Tabela 6 — Nivel de Deformacgdo das amostras

Amostra Deformacao (%)
#0 — Como recebido Zero
#1 - Recozida Zero
#2 26
#3 39
#4 43
#5 50
#6 57
#7 59
#8 64

Fonte: Dados obtidos pelo autor

4.3 DRIFRACAO DE RAIOS-X

Na Figura 18 s3o apresentados os difratogramas das amostras sob diferentes niveis de
deformacao pléstica, de zero a 64%; de uma amostra do material como recebido, na condi¢cdo
T651; e um difratograma simulado para o aluminio puro. Na Figura 19 e Tabela 7 é tragado um
comparativo entre as intensidades relativas dos picos encontrados nas amostras ensaiadas com

os dos picos obtidos na simulagdo.

Figura 18 — Difratogramas: (a) Aluminio puro, retirado da literatura; (b) Amostra #0, material
como recebido; (c) Amostra #1, recozida e sem deformacdo; (d) Amostra #2, 26%; (e)
Amostra #3, 39%; (f) Amostra #4, 43%; (g) Amostra #5, 50%; (h) Amostra #6, 57%; (i)
Amostra #7, 59%; (j) Amostra #8, 64%.
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Figura 18 — Difratogramas: (a) Aluminio puro, retirado da literatura; (b) Amostra #0, material
como recebido; (c) Amostra #1, recozida e sem deformacgdo; (d) Amostra #2, 26%; (e)
Amostra #3, 39%; (f) Amostra #4, 43%; (g) Amostra #5, 50%; (h) Amostra #6, 57%; (i)
Amostra #7, 59%; (j) Amostra #8, 64%.
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Na simulacdo do espectro de difragc@o de raios-X do aluminio puro, Figura 18 (a), observa-
se que o pico de maior intensidade relativa corresponde ao plano (111) seguido do (200).
Quando comparado com os espectros de difracdo da amostra como recebida (#0) e nas tratadas
termicamente e com diferentes niveis de deformacao plastica (amostras #1 a #8), observa-se
que o pico correspondente ao plano (111) ndo se destaca, indicando baixa ocorréncia de graos
com essa orienta¢ao no material em estudo, diferente do observado por Binesh e Aghaie-Khafri

(2015) e por Andrzejewski, Jakubowicz e Borowski (2016), para pecas extrudadas.

Figura 19 — Comparacdo entre os picos de difracdo do aluminio sob diferentes condi¢des de
tratamento e deformacao.
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Tabela 7 — Comparacao entre os picos de difracdo do aluminio sob diferentes condi¢des de
tratamento e deformacao.

Amostras 2 Teta

3847° | 44,73° | 6508° | 78,22° | 8243° | 99,13° | 112,02° | 116,67°
Aluminio (Literatura) 100 47,5 25,5 31,5 9 4,5 14,5 14,5
#0 (Como recebido) 0,8 100 5,6 7,7 0,1 3 0 0,9
#1 (Recozida) 9.4 100 11,6 57.8 04 229 0,1 0.9
#2 (26%) 17 571 100 253 1.5 3.5 37 133
#3 (39%) 2,1 486 100 43 1,2 1,3 0.9 11
#4 (43%) 07 377 100 153 1,6 2 2,1 10,3
#5 (50%) L9 175 100 6,4 0 0,6 22 3.9
#6 (57%) 18 214 100 7.5 0 0.9 1,1 4.4
#7 (59%) 1,4 9,2 100 3,7 0 03 0,7 2,1
#8 (64%) 12 145 100 49 0 0,5 1 3,1

hkl 111 200 220 311 222 400 331 420

Fonte: Dados obtidos pelo autor e Suryanarayana e Norton (1998)
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No difratograma da amostra na condicdo como recebida (#0) sdo observados picos bem
definidos e uma orientacao preferencial do plano (200). Apds o recozimento, observou-se um
aumento na contagem do sinal de difracdo e também um aumento nos valores de intensidade
relativa dos picos correspondentes aos planos (331), (400), (111) e (220), sendo o plano (331)
com o maior aumento de sinal. O aumento na intensidade dos picos na amostra recozida (#1)
indica uma alteracdo na orientacdo preferencial dos planos cristalograficos.

Nas amostras deformadas plasticamente por compressdo uniaxial (amostras #1 a #8)
observou-se uma alteracao significativa na orientagdo dos planos cristalograficos, com o plano
(220) passando a ter o maior valor de intensidade dentre os picos de difragdo. Quanto maior o
nivel de deformagdo plastica da amostra, maior é a reducdo na intensidade do pico
correspondente ao plano (200) e maior € a diferenca entre os valores de intensidade dos picos
relativos aos planos (200) e (220).

Binesh e Aghaie-Khafri (2015) também observaram o aumento na intensidade do pico
correspondente ao plano (220) quando submeteram uma liga de aluminio 7075-T6 a diferentes
niveis de deformacao pldstica por compressao uniaxial (20 e 55%).

Os picos correspondentes aos planos (331) e (400) apresentaram um aumento apds a etapa
de recozimento e uma consequente redu¢do quando submetidos a deformacao pléstica. O pico
atribuido ao plano (420) apresentou uma tendéncia em aumentar a baixos niveis de deformacao
pléstica.

Nas amostras com nivel de deformacao entre 26% e 43% houve uma redugao significativa
no sinal de contagem e uma oscilacdo maior no ruido de fundo do espectro, quando comparada
com as amostras como recebida e recozida (#0 e #1). A reducdo dos valores de contagem e o
aumento do ruido pode ser atribuido ao encruamento do material e aumento dos campos de
tensdes internos. Outro fator que influencia na contagem e no ruido é o tamanho da &rea
analisada, pois quanto menor a drea, menor serd o sinal de resposta. Contudo, nestes casos essa
hipdtese foi descartada, pois todas as amostras foram confeccionadas com tamanho suficiente
para cobrir toda a drea iluminada pelo feixe de raios-X durante os ensaios de difratometria e,
apds o processo de compressdo, a area superficial aumentou proporcionalmente ao nivel de
deformacdo sofrido.

Nas amostras com nivel de deformacdo entre 50% e 64%, o espectro de difracdo
apresentou um aumento no sinal de contagem proporcional ao nivel de deformacao plastica. A
maior definicdo dos picos no espectro de difracdo também pode ser atribuida a reorganizagao

cristalografica da amostra.
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Na Figura 20 sdo apresentados os espectros de difracdo simulados das principais fases
encontradas nas ligas de aluminio da série 7XXX. Observa-se que os principais precipitados
encontrados na liga de aluminio 7075, Al;CuwFe, Alg(FeCu) e Mg>Si, apresentam picos de
maxima intensidade entre 40° e 45°; enquanto que para os dispersdides, Al,CuMg, MgZn; e
AlCu, os picos de maior intensidade ocorrem em torno de 20° e entre 35° e 47° (MACKENZIE,
TOTTEN, 2006; ANDRZEJEWSKI, JAKUBOWICZ, BOROWSKI, 2016). Nos difratogramas
da Figura 18 € possivel observar pequenos picos de difracdo em torno dessa faixa nas amostras
deformadas, contudo, devido a proximidade dos picos e a baixa intensidade deles, esta técnica
ndo se mostrou a mais eficiente para identificar os precipitados presentes na liga. Para a
identificacdo dos precipitados foi utilizada a técnica de microscopia eletronica de varredura

(MEV) com EDS acoplado.

Figura 20 — Difratograma simulado de algumas das principais fases, possiveis de serem
encontradas, em ligas de aluminio da série 7XXX: (a) Al;CuzFe; (b) AlgFe ou Als(FeCu); (c)
Mg>Si; (d) Si; (e) AlCu; (f) MgZno; (g) Al,CuMg; (h) AleCuaMgeSi.
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Figura 20 — Difratograma simulado de algumas das principais fases, possiveis de serem
encontradas, em ligas de aluminio da série 7XXX: (a) Al;CuzFe; (b) AlgFe ou Alg(FeCu);
(c) MgSi; (d) Si; (e) AloCu; (f) MgZno; (g) Al,CuMg; (h) AleCuxMgeSi.
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4.4 CARACTERIZACAO MICROESTRUTURAL POR MEIO DE MICROSCOPIA
ELETRONICA

4.4.1 Identificacio dos precipitados por Espectroscopia de Energia Dispersiva (EDS)

Na Figura 21 sdo apresentadas imagens em elétrons secunddrios e elétrons
retroespalhados dos precipitados presentes na liga de aluminio 7075. Trés tipos de precipitados
foram encontrados. Nas imagens por elétrons retroespalhados, obteve-se um melhor contraste
entre os precipitados, sendo possivel diferenciar os precipitados pelos tons de cinza: cinza claro,

médio e escuro. Os precipitados com diferentes valores médios de peso atdmico sdo melhor
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diferenciados nas imagens adquiridas por elétrons retroespalhados, pois as fases com maior

peso atdmico tendem a aparecer mais claras que as fases com menor peso atdmico.

Figura 21 — Imagens adquiridas em MEV, exemplificando as caracteristicas dos trés tipos de
precipitados encontrados nas amostras analisada: (a) imagem em elétrons secundarios; (b)

imagem em elétrons retroespalhados.

(a) (b)

Al;CuyFe

15kV  X1,000 10pm 11 50 SEI

15kV X1,000 10pm 11 50 BEC

Fonte: Produgdo do préprio autor

As andlises por EDS foram realizadas em duas amostras, uma na condi¢@o recozida e a
outra deformada a 26%, totalizando 180 medi¢Oes para avaliar as possiveis composi¢cdes
quimicas dos precipitados observados.

O resultado da andlise composicional obtido por EDS indicou a presenca de trés tipos de
precipitados: dois contendo ferro e cobre como elementos quimicos principais € um contendo
magnésio e silicio. Os precipitados contendo ferro e cobre diferenciaram entre si pela propor¢do
destes elementos na fase; em um foi observado um alto teor de ferro em relacdo ao cobre,
enquanto no outro o teor de cobre se sobressaiu ao do ferro. O resultado da andlise por EDS ¢é
apresentado na Tabela 8, e os espectros de energia dispersiva correspondentes a cada tipo de

fase identificada sdo apresentados na Figura 22.
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Tabela 8 — Resultado da andlise por EDS nos precipitados da liga de aluminio 7075.

Precipitados Cinza

Precipitados Cinza

Precipitados Cinza

Claro Médio Escuro Matriz

Elemento at% Elemento at% Elemento at% Elemento at%
Al 81,4 Al 84,6 Al 28,1 Al 94,0
Fe 4,6 Fe 9,0 Mg 46,4 Cu 0,6
Cu 10,6 Cu 3,1 Si 25 Zn 2,5
Zn 1,9 Zn 1,8 Zn 0,5 Mg 2,7
Mg 1,4 Mg 1,1 Cr 0,1
Cr 0,1 Mn 0,1

Cr 0,3

Fonte: Producdo do préprio autor

Cada um dos trés tipos de precipitados observados apresentou variacdes nos valores de
sua composicdo. E esperado encontrar um alto valor de desvio padrio nos valores de
composi¢do das inclusdes, pois estas sdo formadas a partir de impurezas no processo de
fundicdo e a composi¢do pode variar de uma area para a outra.

A dispersdo dos valores também pode ser influenciada pelo volume de interacdo entre o
feixe de elétrons e a amostra (GOLDSTEIN et al., 2003). Em anélise de precipitados pequenos
o volume de interacao do feixe de elétrons pode abranger a vizinhanga (precipitados conjugados
e/ou matriz). Nestes casos, os elementos detectados corresponderdo a uma média dos elementos
presentes do volume de interacao entre o feixe de elétrons e a amostra.

Os precipitados de coloracdo cinza claro apresentaram aluminio, cobre e ferro como
elementos principais, tendo o teor de cobre superior ao de ferro a uma razao aproximada entre
0s pesos atomicos (at%) de 2:1, respectivamente. A razdo mensurada confere com a razao dos
precipitados de Al7CuzFe. O alto teor de aluminio e a presenca de outros elementos quimicos
nas medidas de EDS podem ser atribuidos a matriz envolta dos precipitados.

Os precipitados em tons de cinza médio apresentaram aluminio, ferro e cobre como
elementos principais € uma razao entre os pesos atdomicos (at%) do ferro e do cobre de
aproximadamente 3:1, o que se aproxima da razdo dos precipitados de Alx3Fe4sCu, também
conhecido como Als(FeCu). Quando analisada a razio entre os pesos atdbmicos do aluminio em
relacdo ao ferro e cobre observou-se uma razao de aproximadamente 5:1, respectivamente. Para
essa avaliacdo foram desconsiderados os precipitados pequenos, devido a influéncia da matriz

nos valores médios dos elementos quimicos.
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Figura 22 — Espectros de energia dispersiva, da matriz e precipitados: (a) cinza escuro, Mg>Si;
(b) cinza médio, Als(FeCu); (c) cinza claro, Al;CuzFe; (d) matriz.
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Fonte: Produc¢do do préprio autor

Parte dos precipitados de aluminio, ferro e cobre apresentaram tragos de niquel.
Aproximadamente 15% dos precipitados ricos em ferro apresentaram tragos de niquel, de até
0,3 at%, os resultados das andlises por EDS nestes precipitados estd apresentado na Tabela 9.

Segundo Zolotorevsky et al. (2007) o Ni pode substituir até 6,5 — 6,8% do Fe na fase Al;CuzFe
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e apresenta uma solubilidade aprecidvel na fase Alg(FeCu). J4 a solubilidade do Fe na fase

AlCuzNi ndo ultrapassa 1% e a solubilidade do Cu na fase AloFeNi ndo ultrapassa 2,5%.

Tabela 9 — Resultado da andlise por EDS nos precipitados ricos em ferro com tragos de

niquel em sua composicao.

Precipitados Cinza

Precipitados Cinza

Claro
Elemento at%
Al 78,4
Fe 6,3
Cu 13,6
Zn 1,1
Mg 0,3
Cr 0,1
Ni 0,3

Fonte: Producdo do préprio autor

Médio

Elemento at%

Al 79,9
Fe 12,4
Cu 3,3
Zn 1,4
Mg 2,1
Mn 0,2
Cr 0,5
Ni 0,2

Os precipitados mais escuros indicaram magnésio e silicio como elementos quimicos

principais. Foram encontrados precipitados com razdo media entre os pesos atdmicos de 2:1 de

magnésio e silicio, respectivamente, o que corresponde ao composto Mg»>Si; e também foram

encontrados precipitados com uma razdo média entre os pesos atdmicos (at%) de 1:3 de

magnésio e silicio, respectivamente. Binesh e Aghaie-Khafri (2015) também encontrou teores

de silicio acima do teores de magnésio, e associou essas fases com uma fase eutética de alumino

silicio. Segundo Binesh e Aghaie-Khafri (2015) a segregacdo do Si nos contornos de graos

altera a composicao quimica dos contornos deixando-a préxima da composi¢do eutética do Al-

Si. Uma terceira hipdtese seria uma fase de Mg>Si associada a impurezas de silicio. Entretanto,

nao foi concluido se a fase 1:3 de magnésio e silicio € um composto de Mg>Si com impureza

ou uma fase eutética de aluminio silicio.
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4.4.2 Analise morfologica dos precipitados

Para facilitar a tratativa dos tipos de precipitados encontrados nesta liga, os precipitados
de Al7CuzFe e de AlxsFesCu serdo referenciados como “precipitados ricos em ferro”.

Os precipitados ricos em ferro predominaram nas imagens feitas em MEV e apresentaram
morfologia facetada e irregular. De forma geral, os precipitados se mostraram fragmentados e
orientados conforme o sentido de laminacdo da chapa, Figura 23. Conforme reportado por
Payne et al. (2010) e Singh et al. (2014) estes precipitados apresentam um moédulo de
elasticidade superior ao da matriz. O maior mddulo de elasticidade, implica numa maior
fragilidade, favorecendo a fragmentacdo dos precipitados durante os processos de deformacgao

plastica.

Figura 23 — Aspecto geral da distribuic@o dos precipitados: (a) 100x; (b) 500x; e (c) 4000x.
(a) (b)

20kV X100  100pm 10 65 BEC 15kV X500 50um 11 50 BEC

20kV  X4,000 S5pm 10 65 BEC

Fonte: Produgdo do préprio autor

Nas amostras visualizadas em MEV, utilizando detector de elétrons retroespalhados,

observou-se que os precipitados ricos em ferro apresentaram algumas ocorréncias com
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nucleacdes adjacentes e também de estruturas combinadas em uma mesma particula, Figura

24(a) e (b) respectivamente.

Figura 24 — Precipitados de aluminio, cobre e ferro: (a) com nucleacdo adjacente; (b) com

estrutura combinada.

(a) (b)

Alg(FeCu) Al;Cu,Fe

ln\.l.x

Al;CusFe

Alg(FeCu)

15kV  X5,000 Sum 11 50 BEC 15kV  X7,000 2um 10 50 BEC

Fonte: Producdo do préprio autor

Os precipitados de magnésio e silicio apresentaram morfologia esferoidal com maior
espacamento entre si e menor frequéncia de ocorréncia quando comparados com os precipitados

ricos em ferro, Figura 25.

Figura 25 — Precipitados de magnésio e silicio.

15kV  X10,000 11 50 SEI

Fonte: Producédo do préprio autor
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4.4.3 Analise correlativa

Nas Figuras 26 a 28 sdo apresentadas as imagens obtidas para a andlise correlativa entre
as técnicas de MEV e MO. Na Figura 19, sdo comparadas as imagens obtidas por MEV, por

elétrons secunddrios e elétrons retroespalhados, e em MO, por iluminagcdo em campo claro.

Figura 26 — Aspecto geral da distribui¢c@o dos precipitados, imagens adquiridas em: (a) MEV
por elétrons secunddrios; (b) MEV por elétrons retroespalhados; (¢) MO em campo claro e

sem filtro.

(a) (b)

Fonte: Produgdo do préprio autor

As imagens adquiridas em MEV por elétrons secundarios apresentaram um bom contraste
entre a fase de magnésio e silicio com as fases rica em ferro, contudo o contraste entre as fases
ricas em ferro, Alg(FeCu) e Al;CuzFe, ndo foi perceptivel, pois ambas apresentaram tons de
cinza préximo ao tom da matriz.

Por meio da técnica de elétrons retroespalhados, obteve-se o melhor contraste entre os

trés tipos de precipitados (Alg(FeCu), Al;CuxFe e Mg2Si). Conforme ja abordado no Tépico
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4.4.1, a imagem formada por elétrons retroespalhados € influenciada pelo peso atdomico e
densidade da fase (GOLDSTEIN et al., 2003). A fase de magnésio e silicio apresentou um tom
de cinza mais escuro que a matriz de aluminio, e as fases ricas em ferro apresentaram tons de
cinza mais claros que a matriz. Entre as fases ricas em ferro, a Al;CusFe apresentou o tom de
cinza mais claro que a fase Als(FeCu). Nas Figuras 27 e 28 € apresentada em detalhe a
correlagdo entre os aspectos visuais dos precipitados ricos em ferro, entre as imagens em
retroespalhados e por MO.

A técnica de MO proporcionou um bom contraste entre as fases precipitadas, com
coloracdo compativel com a descrita na Tabela 4 (VANDER VOORT, 1991) para os
precipitados encontrados nessa liga. Observou-se um tipo de precipitado escuro, tendendo ao
preto, e dois tipos de precipitados acinzentados: cinza claro e cinza médio.

Com base nos resultados obtidos por EDS (Tépico 4.4.1) e a correlagdo entre as imagens
em MEV por elétrons retroespalhados com as imagens em MO em campo claro, observou-se
que os precipitados pretos sdo de magnésio e silicio, e os precipitados acinzentados sdo os
precipitados ricos em ferro, os cinzas claros correspondem aos precipitados Als(FeCu) e os
cinza médio aos precipitados Al;CusFe. Contudo, a diferenga entre os tons de cinza dos dois
tipos de precipitados rico em ferro € sutil ao ponto de inviabilizar sua segregacdo por

processamento digital de imagens.

Figura 27 — Precipitados rico em ferro com estrutura combinada, imagens adquiridas em: (a)

MEV por elétrons retroespalhados; (b) MO em campo claro e sem filtro.

(b)

ELA]

30 ym

Fonte: Producédo do préprio autor
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Figura 28 — Precipitados rico em ferro com estrutura combinada, em detalhe, imagens

adquiridas em: (a) MEV por elétrons retroespalhados; (b) MO em campo claro e sem filtro.

(a) (b)

FIEY Alg(FeCu)

Al;CusFe /

10 ym

Fonte: Producdo do préprio autor

4.5 ANALISE MORFOLOGICA DOS PRECIPITADOS POR MEIO DE MICROSCOPIA
OPTICA

Com base nos resultados obtidos por meio das técnicas de microscopia eletronica, MEV
e EDS, foi possivel identificar e caracterizar os tipos e as morfologias dos precipitados
existentes na liga de aluminio 7075; estes resultados aliados aos resultados da andlise de
microscopia correlativa, onde foi estabelecido um padrdo de correlagdo entre os tipos de
precipitados e os seus aspectos visuais quando observados por MO, permitiram desenvolver
uma rotina de processamento digital de imagens para avaliar os parametros morfolégicos de
cada tipo de precipitado em funcdo do grau de deformacao pléstica.

Visto que a diferenca de tonalidade entre os dois tipos de precipitados ricos em ferro é
muito sutil, o desenvolvimento da rotina limitou-se em separar os precipitados ricos em ferro

dos precipitados de magnésio e silicio para a medi¢do dos parametros morfoldgicos.



74

4.5.1 Analise morfologica dos precipitados ricos em ferro

Ap6s o processamento de limiarizagdo dos precipitados, por processamento digital de
imagens, foi realizada uma andlise qualitativa entre os precipitados, nas imagens originais, € 0s
objetos identificados apds a limiarizagdo. Observou-se que alguns objetos identificados como
precipitados eram provenientes de ruidos. Ao comparar os parametros morfoldgicos (roundness
e solidity) da populacdo de objetos provenientes de ruidos com os parametros dos precipitados,
identificou-se que os objetos provenientes de ruidos ou apresentavam valores de roundness
inferior a 0,2, ou valores de solidity inferior a 0,4; ou valores combinados de roundness e
solidity, roundness inferior a 0,5 e solidity inferior a 0,6. Com base nos valores de roundness e
solidity os objetos provenientes de ruidos foram filtrados da andlise.

Na Figura 29 sdo apresentados os histogramas da populacdo dos precipitados ricos em
ferro em func¢do da drea e a sua distribuicdo acumulada. Independente do grau de deformagado
sofrido pelas amostras, a populacdo de precipitados ricos em ferro com drea de até 0,5 pm?
varia entre 40 e 60%, para precipitados com drea de até 2 um? a populacio varia entre 80 e
85%, e para precipitados com drea de até 5 pum? a populacdo varia entre 85 e 95%.

Na amostra recozida e na amostra deformada a 26% os maiores precipitados encontrados
apresentam drea entre 250 e 300 pm?, esse tamanho reduz para valores entre 120 e 160 pm? nas
amostras com deformagio entre 39 e 57%, e diminui para valores abaixo de 100 pm? quando
deformadas a 59 e 64%. O aumento no nimero de precipitados e a redu¢do do seu tamanho
médio se deve a quebra dos precipitados durante o processo de deformacao pléstica.

Em uma anélise qualitativa, observou-se que os precipitados com tamanho em darea
superior a 5 pm? apresentavam aspectos mais facetados que os com dreas inferiores a Sum?.
Desta forma, para melhor caracterizacdo dos precipitados os seus parametros morfolégicos
foram analisados separadamente para as populagdes com tamanho entre 0 e 5 um?, e acima de

5 um?.
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Figura 29 — Histogramas com distribui¢io acumulada da drea (um?) dos precipitados: (a) #0,
como recebida; (b) #1, recozida; (c) #2, 26%; (d) #3, 39%; (e) #4, 43%; (f) #5, 50%; (g)
#6,57%; (h) #7, 59%; (1) #8, 64%.
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Figura 29 — Histogramas com distribui¢do acumulada da 4rea (um?) dos precipitados: (a) #0,
como recebida; (b) #1, recozida; (c) #2, 26%; (d) #3, 39%; (e) #4, 43%; (f) #5, 50%; (g)
#6,57%; (h) #7, 59%; (i) #8, 64%.
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Figura 29 — Histogramas com distribui¢io acumulada da drea (um?) dos precipitados: (a) #0,
como recebida; (b) #1, recozida; (c) #2, 26%; (d) #3, 39%; (e) #4, 43%; (f) #5, 50%; (g)
#6,57%; (h) #7, 59%; (1) #8, 64%.
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Nas Figuras 30 e 31 s@o apresentados os valores médios de circularidade dos precipitados
encontrados em cada amostra e os seus histogramas.

Na amostra com 26% de deformacao pléstica foi observada uma redugdo no valor médio
da circularidade nas duas populagdes de precipitados, com drea menor que 5 um? ou com 4rea
maior que 5 um?, em relagdo as amostras sem deformacio. Nos niveis seguintes de deformagio,
as amostras apresentaram uma tendéncia em aumentar o valor de circularidade para a populagao
com 4rea menor que 5 um?, e em diminuir o valor de circularidade para a populacdo com area
maior que 5 um?. Contudo, a tendéncia ndo apresenta uma linearidade, e os valores medidos na
amostra deformada a 39% apresentaram uma variagdao maior em relacdo a amostra deformada
a26%, do que as amostras com deformacdes acima de 43%.

Por meio dos histogramas dos valores de circularidade de cada amostra é possivel
observar que, independentemente do nivel de deformacdo, os precipitados com area inferior a
5 um? apresentam uma distribuicio bimodal, um pequeno grupo de precipitados apresentam
valores médios de circularidade entre 0,3 e 0,4, e um grupo com maior populacio apresentaram

valores de circularidade entre 0,85 e 0,95; enquanto que os precipitados com drea superior a
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5um? apresentam maior concentracio de precipitados com valores de circularidade entre 0,1 e
0,4.

Por meio da andlise dos valores de circularidade € possivel observar que quanto maior o
nivel de fragmentacdo, maior € o nimero de facetas e menor a circularidade. Contudo, quando
os fragmentos atingem um tamanho critico, o excesso de facetas tende a aumentar a

circularidade dos fragmentos.

Figura 30 — Valores médios de circularidade dos precipitados ricos em ferro
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Figura 31 — Histogramas dos valores de circularidade dos precipitados: (a) #0, como recebida;
(b) #1, recozida; (c) #2, 26%; (d) #3, 39%; (e) #4, 43%; (f) #5, 50%; (g) #6,57%; (h) #7,
59%; (1) #8, 64%. Os gréaficos em vermelho representa a populacdo de precipitados com édrea
menor que 5 pm?, e os graficos em preto a populacdo com drea acima de 5 pm?>.
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Figura 31 — Histogramas dos valores de circularidade dos precipitados:
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Analisando os valores médios do parametro morfoldgico roundness, Figura 32, observou-
se comportamento semelhante ao da circularidade, diferenciando-se apenas pela menor
flutuacdio dos valores para a populagiio com drea maior que Sum?, o que é esperado em funco

das semelhangas entre os conceitos matematicos aplicado para calcular esses dois parametros.

Figura 32 — Valores médios de roundness dos precipitados ricos em ferro
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A anilise do didmetro de Feret dos precipitados com 4rea acima de 5 um? apresenta uma
leve tendéncia de reduc¢do do valor de Feret entre as amostras nao deformadas com as amostras
deformadas. Contudo, entre as amostras deformadas, o valor médio do didmetro de Feret
apresenta uma flutuag@o, nao apresentando uma tendéncia bem definida. Para os precipitados
com drea menor que 5 um?, o valor médio do didmetro de Feret nas amostras deformadas
diminui em relagdo as amostras sem deformagdo, mas ndo mostra relacdo com o nivel de
deformacao sofrido pela amostra, Figura 33.

A anidlise dos histogramas mostra que para a popula¢do com drea inferior a 5 pm? os
valores de Feret se concentram entre 0,6 e 1,4 um, enquanto que para a populacdo com area
superior a 5 um? os valores de Feret se concentram entre 3 e 8 um, Figura 34.

Analisando a evolugdo dos parametros morfolégicos em fungdo dos niveis de deformacgao
observa-se que na amostra #3, deformada a 39%, os parametros de circularidade e roundness
apresentam uma alteragdo significativa em relagdo a tendéncia observada; quando se compara
a evolug¢do dos parametros morfolégicos com os difratogramas, observa-se que para esta

amostra hd uma alteracdo significativa na intensidade do pico do plano (311), levantando-se a
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hipétese de que a possivel ativacdo deste plano possa ter influenciado nos mecanismos de

cisalhamento e consequentemente na quebra dos precipitados.

Figura 33 — Valores médios de diametro de Feret dos precipitados ricos em ferro
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Figura 34 — Histogramas dos valores didmetro de Feret dos precipitados: (a) #0, como
recebida; (b) #1, recozida; (c) #2, 26%; (d) #3, 39%; (e) #4, 43%; (f) #5, 50%; (g) #6,57%;
(h) #7, 59%; (1) #8, 64%. Os graficos em vermelho representam a populacao de precipitados
com drea menor que 5 um?, e os graficos em preto a populacdo com drea acima de 5 um?.
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Figura 34 — Histogramas dos valores didmetro de Feret dos precipitados: (a) #0, como
recebida; (b) #1, recozida; (c) #2, 26%; (d) #3, 39%; (e) #4, 43%; (f) #5, 50%; (g) #6,57%;
(h) #7, 59%; (1) #8, 64%. Os graficos em vermelho representam a populacio de precipitados
com 4rea menor que 5 pum?, e os graficos em preto a populacdo com 4rea acima de 5 pm?.
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Figura 34 — Histogramas dos valores diametro de Feret dos precipitados: (a) #0, como
recebida; (b) #1, recozida; (c) #2, 26%; (d) #3, 39%; (e) #4, 43%; (f) #5, 50%; (g) #6,57%;
(h) #7, 59%; (1) #8, 64%. Os grificos em vermelho representam a populacdo de precipitados
com drea menor que 5 um?, e os graficos em preto a populacdo com drea acima de 5 um?.
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Figura 34 — Histogramas dos valores didmetro de Feret dos precipitados: (a) #0, como
recebida; (b) #1, recozida; (c) #2, 26%; (d) #3, 39%; (e) #4, 43%; (f) #5, 50%; (g) #6,57%;
(h) #7, 59%; (1) #8, 64%. Os graficos em vermelho representam a populacao de precipitados
com 4rea menor que 5 um?, e os graficos em preto a populacdo com 4rea acima de 5 pm?.
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4.5.2 Analise morfologica dos precipitados magnésio e silicio

O processo de limiarizagcao dos precipitados de magnésio e silicio foi realizado por meio
de uma rotina de processamento digital de imagens semelhante a de limiarizacdo dos
precipitados ricos em ferro. Para eliminar os objetos provenientes de ruidos nas imagens
utilizou-se a mesma metodologia que foi aplicada para os precipitados ricos em ferro:
roundness inferior a 0,2, ou valores de solidity inferior a 0,4; ou valores combinados de
roundness e solidity, roundness inferior a 0,5 e solidity inferior a 0,6.

Apos a limiarizagdo, seguiu-se com uma andlise qualitativa dos precipitados, onde se
identificou que muitas das dreas delimitadas como precipitados de magnésio e silicio eram
cavidades geradas pelo arrancamento de precipitados. Na Figura 35 sdo apresentados
precipitados de ferro em processo de arrancamento e cavidades ja formadas. Por meio de uma
andlise visual nas oito amostras, identificou-se que a maioria das cavidades estavam proximas
ou adjacentes a precipitados ricos em ferro e eram mais frequentes nas amostras que passaram
pelo processo de deformacdo plastica; desta forma, € provdvel que a maioria das cavidades
tenham sido geradas pela remocao dos precipitados ricos em ferro, por apresentarem menor

coeréncia com a matriz.
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Figura 35 — Precipitados em processo de arrancamento.
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Uma anélise dos parametros morfolégicos foi realizada com a intenc¢do de achar um valor
ou combinacdo de valores que pudessem segregar as cavidades dos precipitados de magnésio e
silicio. Contudo, foi observado que as cavidades apresentavam contornos mais arredondados,
assim como era esperado para os precipitados de magnésio e silicio, conforme observado
anteriormente por meio de MEV.

Nas Figuras 36, 37 e 38 sdo apresentados os valores médios de circularidade, roundness
e diametro de Feret dos precipitados encontrados em cada amostra. Seguindo o mesmo conceito
aplicado na andlise dos precipitados ricos em ferro, os parametros morfolégicos dos
precipitados de magnésio e silicio foram analisados separadamente para as populagdes com
tamanho entre 0 e 5 um?, e acima de 5 um?.

Observa-se que os valores médios de circularidade e roundness se mostraram acima de
0,5 para ambas as populacgdes e flutuaram sem apresentar relacdo com o nivel de deformacao
da amostra. Ao analisar os valores médios do didmetro de Feret, também nao foi identificada

correlacdo entre o didmetro médio e o nivel de deformacao.



Figura 36 — Valores médios de circularidade dos precipitados escuros.
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Figura 37 — Valores médios de roundness dos precipitados escuros.
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Figura 38 — Valores médios de diametro de Feret dos precipitados escuros
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4.6 CARACTERIZACAO MICROESTRUTURAL DAS AMOSTRAS ATACADAS COM
REAGENTE KELLER POR MEIO DE MICROSCOPIA OPTICA

Nas Figuras 39 até 41 s@o apresentadas as macrografias das amostras, sem e com
deformacao a frio, ap6s ataque com reagente Keller. O reagente Keller foi escolhido por ser um
reagente amplamente utilizado na industria e na pesquisa cientifica por evidenciar os contornos
de graos, a presenga de tratamentos térmicos € mecanicos e a orientagao preferencial dos graos.

Durante o processo de ataque quimico com o reagente Keller, observou-se uma alta
dispersdo nos tempos de ataque, de 15 a 90 segundos. Conforme Vander Voort (1991) e Petzow
(1999) o processo de ataque quimico sofre influéncia das condi¢cdes de tratamento térmicos e
mecanicos do material. O processo de ataque por reagente Keller revela as caracteristicas
microestruturais por meio de um ataque corrosivo preferencial a contornos de graos e
precipitados, porém o seu tempo de resposta sofre influéncia das tensoes residuais das amostras.

Na Figura 39 sdo apresentadas as macrografias das amostras nas condi¢des: como
recebido (chapa AA 7075-T651); e recozida (415°C por 2,5h). Essas macrografias sdo matrizes
de imagens obtidas em campo claro com lente objetiva de 1,25X, com abertura numérica de
0,03, cobrindo-se toda a extensdo de cada amostra. Observou-se que o processo de recozimento
da amostra, chapa AA 7075-T651, ndo resultou em nenhuma alteracio microestrutural
perceptivel ao nivel de resolu¢do obtido por microscopia 6ptica. Em ambas condi¢des foi
possivel visualizar o sentido de laminagdo e os contornos de graos bem definido, sem alteracdo
no tamanho dos graos.

Na Figura 40 € apresentada a evolucdo da microestrutura, a nivel macroscépico de toda a
superficie das amostras, sob diferentes niveis de deformacdo a frio: 0% (amostra recozida #1);
26% (amostra #2); 39% (amostra #3); 43% (amostra #4); 50% (amostra #5); 57% (amostra #6);
59% (amostra #7); e 64% (amostra #8). Na Figura 34 ¢ detalhada a evolucao da microestrutura
no centro de cada amostra.

Na amostra com menor nivel de deformagdo (26%) é evidente que o processo de
escoamento do material inicia-se nas bordas da amostra, sendo mais acentuado nos cantos vivos
devido ao encontro dos fluxos de deformacdo das laterais. A medida que o nivel de deformacio
aumenta, € observado um maior escoamento do material no centro da amostra e a quebra dos
graos. Nas amostras com 39% de deformacao, ou mais, a microestrutura na borda da amostra
apresenta um escoamento elevado e a microestrutura no centro das amostras passam a
apresentar fluxos de deformacao e reducao do tamanho dos graos, com perda de defini¢ao dos

contornos de graos. Quanto maior o nivel de deformacao, maior € a desorientacio nas linhas de
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fluxo e menor a definicao dos contornos de graos, impossibilitando a medi¢do dos tamanhos de

graos por processamento digital de imagens ou mesmo por estereologia.

Figura 39 — Macrografia das amostras atacada com reagente Keller: (a) Material como
recebido (#0); (b) Amostra recozida (#1); (c) Detalhe central da macrografia do material
como recebido; (d) Detalhe central da macrografia da amostra recozida.
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Figura 40 — Macroscopia das amostras atacadas com reagente Keller: (a) #1 (0%); (b) #2
(26%); (c) #3 (39%); (d) #4 (43%); (e) #5 (50%); (f) #6 (57%); (g) #7 (59%); (h) #8 (64%).
(continua)
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Figura 40 — Macroscopia das amostras atacadas com reagente Keller: (a) #1 (0%); (b) #2
(26%); (c) #3 (39%); (d) #4 (43%); (e) #5 (50%); (f) #6 (57%); (g) #7 (59%); (h) #8 (64%).
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Figura 41 — Detalhe central da macroscopia das amostras atacada com reagente Keller: (a)
#1 (0%); (b) #2 (26%); (c) #3 (39%); (d) #4 (43%); (e) #5 (50%); () #6 (57%); (g) #7 (59%);
(h) #8 (64%).
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Figura 41 — Detalhe central da macroscopia das amostras atacada com reagente Keller: (a)
#1 (0%); (b) #2 (26%); (c) #3 (39%); (d) #4 (43%); (e) #5 (50%); (f) #6 (57%); (g) #7 (59%);
(h) #8 (64%).
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4.7 CARACTERIZACAO MICROESTRUTURAL DAS AMOSTRAS ATACADAS COM
REAGENTE BARKER POR MEIO DE MICROSCOPIA OPTICA E PROCESSAMENTO
DIGITAL DE IMAGEM

As andlises por microscopia 6ptica utilizando-se técnicas de contraste por polarizacio
foram realizadas nas amostras preparadas com o método de ataque eletrolitico utilizando o
reagente Barker. As andlises tiveram como objetivo avaliar a orientacdo cristalografica e
morfoldgica dos graos, para isso primeiramente foi definido qual a técnica de polarizacdo e de
microscopia proporciona o melhor contraste entre os griaos, em seguida foi realizada uma

avaliagdo morfoldgica da microestrutura e da textura cristalogréfica.

4.7.1 Comparacao entre as técnicas de contraste por polarizacao

Na Figura 42 € apresentado um comparativo entre as imagens obtidas pela técnica de
contraste por polarizagdo utilizando filtros de polarizacao circular e de polarizacio linear com
compensador lambda varidvel.

Para a aquisicdo das imagens utilizando filtro de polarizagdo linear, foram testadas
diferentes posicoes para o compensador lambda, entre 0° e 179°. As imagens que apresentaram
o melhor contraste por cor e disting@o entre os graos, foram as adquiridas com o compensador
lambda posicionado a 170°. As imagens adquiridas com o filtro de polarizacdo circular
apresentaram bom contraste e distin¢io entre os graos.

Com base na relacdo de dependéncia entre a orientacdo cristalografica dos grdos, a
formacdo do filme anddico e a refletancia 6ptica (DONATUS, 2015; KATO, UEDA, 1979),
foram realizados testes com as imagens adquiridas, para avaliar qual das técnicas de contraste
apresentava as melhores condicdes para o processamento digital de imagem. Os testes visaram
a segregacdo dos graos com base na sua refletancia dptica, ou seja, na separagdao dos graos em
funcdo das suas cores.

A imagem adquirida com polarizacdo linear usando o compensador lambda ajustado a
170° apresentou o melhor contraste para a segregacao das cores. Desta forma, todas as etapas
de avaliagdo microestrutural com base na morfologia e nas orientagdes cristalograficas foram

realizadas nas imagens adquiridas nesta condicdo de polarizagdo.
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Figura 42 — Imagens adquiridas em duas condic¢des de polarizacdo: (a) Filtro de polarizagao
circular; (b) Filtro de polarizag¢do linear com compensador lambda, ajustado para 170°
e, NPT > AT R RNCRT
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(b)
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4.7.2 Comparacao entre as técnicas de MO e MEV

A Figura 43 ilustra as imagens obtidas para a andlise correlativa entre a técnica de MEV
utilizando elétrons retroespalhados, e as técnicas de MO com luz polarizada utilizando filtro de
polarizacdo circular e filtro de polarizacdo linear com compensador lambda.

A técnica de microscopia correlativa para a liga AA7075 mostrou que, neste caso, a
microscopia Optica é mais efetiva para a discrimina¢do das orientagdes dos graos que a
microscopia eletronica de varredura, mesmo quando buscamos o contraste cristalografico pela
interacao dos elétrons do feixe com os planos cristalinos, proporcionando ganhos diferenciados
de elétrons retroespalhados de acordo com a orientac¢do, ou melhor, com a densidade exposta

dos planos cristalograficos relativamente ao feixe eletronico incidente.

Figura 43 — Microscopia correlativa: polarizagdo linear e elétrons retroespalhados. (a) MO

por polarizacdo linear; (b) MO por polarizacio circular; (¢) MEV, elétrons retroespalhados.

(a) (b)

o __. 50 um '-r'-"i-'

Fonte: Imagens adquiridas pelo autor.
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4.7.3 Analise morfologica dos graos sob diferentes niveis de deformacao.

Na Figura 44 ¢é apresentado um comparativo entre os aspectos morfolégicos da
microestrutura, no centro de cada amostra, sob diferentes niveis de deformacdo a frio: 0%
(amostra como fornecida #0); 26% (amostra #2); 39% (amostra #3); 43% (amostra #4); 50%
(amostra #5); 57% (amostra #6); 59% (amostra #7); e 64% (amostra #8).

Na amostra sem deformagdo sdo observados contornos de graos bens definidos e
alinhados conforme o sentido de laminag¢do. Na amostra deformada a 26% observou-se um
aumento na drea da superficie dos graos, deixando-os com uma razdo de aspecto maior, €
também é observada a presenca de bandas de deformacgdo, Figura 44(a). Segundo Hansen
(1985) as bandas de deformacdo sdo formadas em materiais com alta Energia de Defeito de
Empilhamento (EDE) e graos grandes, quando deformados plasticamente. O processo de
formacdo das bandas ocorre quando hd a ativagdo dos sistemas de deslizamento de plano da
estrutura cristalina, ocasionando a rotagdo de dreas vizinhas dentro de um mesmo griao, ou
quando o grao apresenta niveis de deformagao distintos em seu interior. Esses dois processos
de formagao de bandas de deformagdo geram novas subestruturas no interior dos graos, que sao
separadas por linhas formadas por células de discordancias alongadas (HUMPHREYS,
HATHERLY, 1995). Na Figura 45 € evidenciada as bandas de deformacdo encontradas na
amostra #2.

Nas amostras deformadas a 39%, 43% e 50% (Figura 44 (c), (d) e (e)) observou-se a
intensificagdo das bandas de deformacdo e de linhas de discordancias. Também se observou a
presenca de um fluxo de escoamento pldstico, ocasionando a redu¢do dos graos por meio do
seu escoamento dentro de um regime elasto-plastico. Na amostra deformada a 43% ¢é evidente
a presenca de subestruturas formadas no interior dos graos com diferentes planos cristalinos,
devido a rotacdo cristalogréfica destas dreas, Figura 46(a). Com 50% de deformacgdo foi
identificado o inicio do processo de quebra dos graos por cisalhamento, Figura 39(b).

Nas amostras deformadas a 57%, 59% e 64%, as bandas de deformacdo permanecem
visiveis e intensas. A intensidade do fluxo de escoamento se mostra mais severa e o tamanho
dos graos menor, como esperado para esses niveis de deformacgdo. Contudo, devido ao alto nivel
de deformac¢do imposta num regime de trabalho a frio houve a intensificacdo do mecanismo de
cisalhamento, formando bandas de cisalhamento, Figura 47. As bandas de cisalhamento sdao
regides com escorregamento acentuado que ndo apresentam relacdo com os planos

cristalograficos mas, sim, com a direcio de carregamento. Ao contrdrio das bandas de
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deformacdo, as bandas de cisalhamento podem atravessar vdrios graos da estrutura

(OLIVEIRA, 2009).

Figura 44 — Amostra 31 (a) #0 (0%); (b) #2 (26%); (c) #3 (39%); (d) #4 (43%); (e) #5 (50%);
(f) #6 (57%); (g) #7 (59%); (h) #8 (64%). Filtro de polarizagao linear lambda, ajustado para
170°

(continua)

()

(b)

Fonte: Producio do préprio autor
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Figura 44 — Amostra 31 (a) #0 (0%); (b) #2 (26%); (c) #3 (39%); (d) #4 (43%); (e) #5 (50%);
(f) #6 (57%); (g) #7 (59%); (h) #8 (64%). Filtro de polarizagdo linear lambda, ajustado para
170°

(continua)
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Fonte: Producédo do préprio autor
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Figura 44 — Amostra 31 (a) #0 (0%); (b) #2 (26%); (c) #3 (39%); (d) #4 (43%); (e) #5 (50%);
(f) #6 (57%); (g) #7 (59%); (h) #8 (64%). Filtro de polarizacdo linear lambda, ajustado para
170°
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Figura 45 — Detalhe da amostra #2: Bandas de deformacéo.

Fonte: Producédo do préprio autor

Figura 46 — Detalhe da amostra #4: Sub estruturas.

Fonte: Producdo do préprio autor
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Figura 47 — Detalhe da amostra #5: Banda de cisalhamento.

Fonte: Producéo do préprio autor
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4.7.4 Analise comparativa entre fracoes de area e espectros de difracao

Com base na relagdo de dependéncia entre a formacao do filme anddico e as orientacdes
cristalograficas dos graos (DONATUS, 2015; KATO, UEDA, 1978), sabe-se que as diferentes
coloragdes dos graos se devem a sua orientagdo cristalogréfica. Desta forma foi realizado um
processo de limiarizacdo das cores, por processamento digital de imagem, e medidas as fracdes
de areas de cada cor/plano cristalino. No processo de limiarizag¢ao das cores foram identificados
5 tons: azul claro, azul escuro, vermelho, roxo e amarelo. Na Tabela 10 e Figura 49 sio
apresentados os resultados de fracdo de drea dos diferentes tons de cores identificados nas
amostras #0 a #8.

Em uma andlise comparativa entre os valores de fracao de area e as intensidades dos picos
de difracdo, Tabela 11, observou-se uma tendéncia de correlagdo entre as cores observadas e os
planos cristalogrificos correspondentes aos picos de difracao.

Na amostra “como recebido” os graos em tons avermelhados apresentaram a maior fracao
de area, seguido dos graos em tons azul escuro e roxo. Nas amostras deformadas os graos em
azul passam a ter a maior fracdo de drea que os graos avermelhados, e a coloracdo roxa
apresentou menor presenga que a avermelhada. Comportamento semelhante é observado nos
picos de difracdo correspondentes aos planos cristalinos (200), (220) e (311); na amostra “como
recebido” o plano (200) apresentou picos de maior intensidade, seguido do plano (311), e as
amostras deformadas apresentaram o plano (220) com picos de maior intensidade, seguido do
plano (200).

Para as cores azul claro e amarelo observou-se que todas as amostras apresentaram baixa
fragdo de drea da cor azul clara e que a cor amarela foi observada nas amostras deformadas.
Este comportamento também foi observado nos difratogramas, o pico correspondente ao plano
(420) apresentou baixa intensidade em todas as amostras, e o pico correspondente ao plano
(331) s6 foi observado nas amostras deformadas.

Desta forma pode-se associar, para a configuracdo de polarizacdo linear com
compensador lambda posicionado a 170°, os planos: (200) a coloracdo avermelhada; (220) a
cor azul escuro; (311) a cor roxa; (420) a cor azul clara; e (331) a cor amarela.

No processo de correlagdo entre as intensidades relativas dos picos de difracdo e das
proporcdes relativas entre as fragdes de areas, observou-se que nao houve uma correlagdo linear
direta, mas sim uma tendéncia. Isso pode ser atribuido ao volume de interagao do feixe de raios-
X, que abrange uma area iluminada das amostras de tamanho superior ao campo amostrado na

microscopia optica, ou ao processo de preparagdo das amostras para o ensaio de difracdo. As
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andlises de difracdo de raios-X foram realizadas apds as andlises com o reagente Barker,
contudo as amostras passaram por um novo processo de preparacdo, que consistiu num
lixamento, desta forma a superficie analisada por difracdo de raios-X ndo foi exatamente a

mesma a ser observada por MO, seja pela extensao ou pela profundidade da seccdo amostrada.

Figura 49 — Fracdo de drea das amostras atacadas com Barker.
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Tabela 10 — Fracdo de drea das amostras atacadas com Barker.

#0 #2 #3 #4 #5 #6 #7 #8
Recebido (26%) 39%) (43%) (50%) (57 %) (59%) (64%)
Azul Claro 3,53 4,71 8,52 10,6 4,51 3,13 7,36 13,26
Azul Escuro 26,91 34,74 41,81 30,6 48,46 40,35 37,89 29,29
Vermelho 45,9 30,82 20,37 27,95 19,02 20,96 30,84 28,64
Roxo 24,35 12,73 20,18 27,74 16,48 19,99 16,29 17,03
Amarelo 0 17,49 9,42 3,69 11,75 16,24 7,86 12,31

Fonte: Produgdo do préprio autor
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Tabela 11 — Comparacao entre os picos de difracdo do aluminio sob diferentes condi¢des de

tratamento e deformacao.

2 Teta hkl #0 #2 #3 #4 #5 #6 #7 #8
Recebido | (26%) | (39%) | (43%) | (50%) (57%) (59%) (64 %)
38,47° 111 100 0,8 1,7 2,1 0,7 1.9 1,8 1,4
44,73° 200 47,5 100 57,1 48,6 37,7 17,5 21,4 9,2
65,08° 220 25,5 5,6 100 100 100 100 100 100
78,22° 311 31,5 1,1 25,3 43 15,3 6.4 7,5 3,7
82,43° 222 9 0,1 L5 1,2 1,6 0 0 0
99,13° 400 4,5 3 35 1,3 2 0,6 0,9 0,3
112,02° 331 14,5 0 3,7 0,9 2,1 2,2 1,1 0,7
116,67° 420 14,5 0,9 13,3 11 10,3 39 4.4 2,1

Fonte: Producdo do préprio autor

4.7.5 Analise quantitativa da textura de deformacao por polarizacao circular

O processo de andlise da textura de deformacdo foi baseado na orientagdo das
subestruturas da microestrutura, a partir do angulo formado entre a inclinag¢do do eixo maior da
elipse equivalente com a base da imagem. Para evitar erros devido ao posicionamento das
amostras, bastante disformes ap6s o processo de compressdo, na mesa do microscépio optico,
valores relativos foram adotados para a andlise.

Para tanto, foi medida a orientagdo média em cada caso, em graus, tomando-se por base

a inclinacdo do eixo maior da elipse equivalente, e aplicada a seguinte férmula:

|orientagdo do grao-orientagdo médial

orientacdo relativa = - ————
orientagdo média

Assim, ao considerarmos 0 médulo da diferenca, foi inferida a simetria do processo de
deformacao, evitando-se também distorcer a andlise pela aleatoriedade inerente a disposi¢do de
amostras de geometria irregular no microscépio, padronizando-se adequadamente as medigdes.
Visto que o nimero de subestruturas varia entre as amostras, os valores da distribuicao da
orientacdo relativa foram normalizados, para facilitar a comparacdo dos resultados entre as
amostras.

Na Figura 50, apresenta-se o grafico da distribuicao relativa, normalizada, da orientag¢ao

das subestruturas para as amostras antes e depois de deformadas. Na Figura 5(a) € apresentada
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a distribuicao das amostras sem deformacgdo e deformadas a 26 e 64%; na Figura 5(b) € feita a
comparacao entre todas as amostras analisadas, de 0 a 64% de deformacao.

Nota-se que hd uma maior concentracio das subestruturas para a orientacao relativa entre
0,9 e 1, independentemente do nivel de deformacédo sofrido. Contudo, observa-se que apds o
processo de deformacdo pléstica a frequéncia relativa das subestruturas com orientagdo relativa

entre 0 e 0,9 aumentou.

Figura 50 — Distribuicdo relativa da orientacdo das subestruturas nas amostras de AA7075
deformadas: (a) Comparativo entre a amostra sem deformacgdo e deformadas a 26 e 64%; (b)

comparativo entre as amostras sem deformacdo e deformadas a 26, 39, 43, 50, 57, 59 e 64%.
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Fonte: Imagens adquiridas pelo autor.
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Outros parametros relevantes para a avaliacdo da texturizacdo foram testados, como a
razdo entre o didmetro de Feret maximo (ou a mdxima corda entre as fronteiras de um objeto)
e o diametro equivalente (que € o didmetro que teria um circulo com a mesma area do objeto),
que é uma medida do alongamento dos grdos. Na literatura!, tem-se que esta razdo varia entre
1,20 e 1,30 para metais policristalinos com graos recristalizados. Em nosso caso, foram medidas
subestruturas formadas no processo de deformacao pldstica, e as amostras apresentaram valores
médios desta razdo entre 1,42 e 1,46, indicando que as subestruturas apresentam um aspecto
alongado, Tabela 12. Contudo, este parametro nao se mostrou efetivamente sensivel para
correlacionar com os niveis de deformacdo plastica de cada amostra, ja que a dispersdo dos
resultados também se apresentou similar em todos os casos, embora indique corretamente que

as amostras estdo com elevado grau de encruamento.

Tabela 12 — Razdo média entre diametro de Feret e diametro equivalente.

#0
#2 (26%) | #3 (39%) | #4 (43%) | #5 (50%) | #6 (57%) | #7 (539%) | #8 (64%)
(Como recebido)
1,456 1,439 1,430 1,442 1,435 1,433 1,417 1,443

Fonte: Dados adquiridos pelo autor.

Outro parametro apontado na literatura € a razdo entre o perimetro e o diametro
equivalente, que visa avaliar a variacdo na curvatura do grdo em fung¢do do grau de
encruamento. Grdos recristalizados ou recuperados pelo recozimento apresentam valores
médios entre 3,30 e 3,90 de acordo com a literatura. Em nosso caso, as médias obtidas variaram
entre 3,87 e 3,97, Tabela 13 Aqui, este parametro também nao se mostrou efetivamente sensivel

para o correlacionar com os niveis de deformacao pléstica de cada amostra.

Tabela 13 — Razdo média entre perimetro e diametro equivalente.

#0
#2 (26%) | #3 (39%) | #4 (43%) | #5 (50%) | #6 (57%) | #7 (59%) | #8 (64%)
(Como recebido)

3,971 3,950 3,950 3,965 3,951 3,907 3,871 3,923

Fonte: Dados adquiridos pelo autor.

' Ver, por exemplo, o capitulo 6 de Kurzydtowski e Ralph, “ The quantitative description of the microstructure
of materials”, CRC Press, 1995
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CONCLUSAO

A andlise por difratometria de raios-X se mostrou sensivel para avaliar as alteracdes nas
orientagdes cristalograficas em funcdo da deformacdo pldstica por esfor¢cos compressivos
uniaxiais. Contudo, verificou-se que as alteragdes nas intensidades dos picos correspondentes
aos planos cristalograficos nao apresentaram uma correlagdo linear com o grau de deformacao
das amostras. Em torno de 43% de deformacao, houve o favorecimento da reorientagdo dos
planos cristalograficos para a configuragao (311). No entanto, a andlise ndo se mostrou
eficiente para a identificacdo dos tipos de precipitados presentes na liga, devido a baixa
intensidade e a proximidade dos picos de difracao dos possiveis precipitados da liga de aluminio
7075.

A andlise correlativa dos precipitados presentes na liga de aluminio 7075, possibilitou a
identificacdo dos precipitados, por meio das técnicas de MEV e EDS, e se mostrou eficiente em
correlacionar os tipos de precipitados com os seus aspectos morfolégicos e visuais quando
visualizados por meio de MO, reduzindo substancialmente o tempo e o custo de anélise.

O processamento digital de imagens para a andlise morfolégica dos precipitados
possibilitou separar os precipitados ricos em ferro e os precipitados ricos em magnésio e silicio,
embora a andlise dos precipitados de magnésio e silicio tenha sido comprometida pela
interferéncia das cavidades formadas pela remog¢ado dos precipitados ricos em ferro.

O comportamento dos parametros morfolégicos em relagao aos graus de deformacgao das
amostras mostrou que a maior ativagao do plano (311) provoca uma alteragao na evolugao dos
parametros de tamanho e morfologia dos precipitados, sugerindo sua ac¢do no cisalhamento dos
precipitados e, com isso, reduzindo a propor¢do dos precipitados maiores que 5 pum? nas
populacdes investigadas. Isso também é demonstrado nos difratogramas ja que, para as
amostras bastante deformadas, a altura dos picos referentes aos precipitados € bastante reduzida,
dado o aumento na largura dos picos pela deformacao e a dispersao causada pela fragmentagdo
(e remocdo) de precipitados com a evolucio da deformacdo.

A utilizacdo do ataque eletrolitico com reagente Barker para gerar contraste colorido entre
os planos cristalograficos das microestruturas permitiu prever a ativacdo dos planos de
deslizamento pelo processamento das imagens coloridas e correlacionar as cores com os planos
cristalograficos identificados nos ensaios de difracdo; por meio da polarizagdo linear com
compensador lambda posicionado a 170°, obteve-se correlagdo entre as cores vermelha, azul
escuro, roxo, azul claro e amarelo com o planos (200), (220), (311), (420) e (331)

respectivamente.
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A andlise da textura de deformacdo por polarizacdo circular baseou-se nos parametros
morfoldgicos e na orientacdo das subestruturas formadas durante o processo de deformacgdo
plastica. Os parametros baseados nas razdes entre Feret e didmetro equivalente, ou entre
perimetro e didmetro equivalente, ndo permitiram diferenciar os niveis de deformacao pléstica
para a liga AA7075, embora apontem qualitativamente seu encruamento. Enquanto que a
andlise da orientacdo relativa mostrou que as amostras deformadas apresentaram maior

espalhamento das orientagdes, expressa em termos de sua frequéncia relativa no histograma.
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CONSIDERACOES FINAIS

Métodos utilizando processamento por deformacgdo pléstica severa tém sido utilizados
para obter estruturas refinadas com alta densidade de areas favordveis a nucleacdao de graos
finos durante o processo de recristalizacdo. O conjunto das técnicas apresentadas neste trabalho
atendeu ao objetivo de caracterizar qualitativa e quantitativamente as alteracOes
microestruturais da liga de aluminio 7075, quando submetida ao processo de deformacao
plastica severa, e este trabalho deverd servir a futuras pesquisas que visem quantificar e
qualificar o processo de recristalizacdo de grdos em funcdo das subestruturas, favordveis a

nucleacao, formadas durante o processo de deformacao pléstica.



110

REFERENCIAS

ANDRZEJEWSKI, D.; JAKUBOWICZ,J.; BOROWSKILJ. Structure and properties of 7075
aluminum alloy products obtained with the KOBO method. Archives of Civil and Mechanical
Engineering. v. 16, p. 217-223, mar. 2016

ABDALA, M.R.W.S. et al. Thermoelectrical power analysis of precipitation in 6013 aluminum
alloy. Materials Characterization, v. 59, n. 3, p. 271-277, mar. 2008.

AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND MATERIALS, ASTM E 1558, Standard
Guide for Electrolytic Polishing of Metallographic Specimens. Annual Book of ASTM
Standards, West Conshohocken, PA, 2009;

APPS, P. J.; BERTA, M.; PRANGNELL, P. B. The effect of dispersoids on the grain
refinement mechanisms during deformation of aluminum alloys to ultra-high strains. Acta
Materialia, v. 53, n. 2, p. 499-511, jan. 2005.

BAZARNIK, P. et al. Effect of applied pressure on microstructure development and
homogeneity in na aluminum alloy processed by high-pressure torsion. Journal of Alloys and
Compounds, v. 688, n. 15, p. 736-745, dec. 2016

BAY et al, Evolution of F.C.C. deformation structures in polyslip. Acta Matall. Mater. , v. 40,
n.2, p. 205-219, 1992.

BINESH, B.; AGHAIE-KHAFRI, M. Microstructure and texture characterization of 7075 Al
alloy during the SIMA process. Materials Characterization, v. 106, p. 390-403, aug. 2015.

BUHA, J.; LUMLEY, R. N.; CROSKY, A. G. Secondary ageing in an aluminium alloy 7050.
Materials Science and Engineering: A, v. 492, n. 1-2, p. 1-10, sep. 2008.

BURKE, J.G,. Origins of the science of cristals, University of Califérnia press Berkeley and
16s Angeles, 1996.

CARDOSO, K. R. et al. High strength AA7050 Al alloy processed by ECAP: microstructure
and mechanical properties. Materials Science and Engineering A. v. 528, n. 18, p. 5804-5811,
jul. 2011.

CAYLESS, R.B.C; ALCAN ROLLED PRODUCTS COMPANY. Alloy Temper Designation
Systems for Aluminum and Aluminum Alloys, In: Properties and Selection Nonferrous
Alloys and Special Purpose Materials. ASM Handbook. 2.ed. EUA: ASM International, v.2,
p. 39-117, 1992.

CHANDRASHEKHARAIAH, T.M., KORI, S.A. Effect of grain refinement and modification
on the dry sliding wear behavior of eutectic Al-Si alloys. Tribology International. 2009. V.
42.P. 59-65.

Chen, S. et al. Effect of heat treatment on strength, exfoliation corrosion and electrochemical
behaviour of 7085 aluminium alloy. Materials & Design, v. 35, p. 93-98, mar. 2012.



111

CHIN, G.Y. “Metallography Principles: Textured Structures”, Metals Handbook, vol 8,
Metallography, Structures and Phase Diagrams, ASM International, p 229-232, 1988.

COURTNEY, T., H., Mechanical Behavior of Materials. 2nd ed. USA: Waveland Press, Inc,
2000. p. 752

DING, S.X., et al. Microstructural characterization of warm-worked commercially pure
aluminum. Metallurgical and Materials Transactions A, v. 37, n. 3, p. 1065-1073, mar. 2006.

DONATUS, U. et al. Features in aluminum alloy grains and their effects on anodizing and
corrosion. Surface & Coatings Technology, v. 277, p. 91-98, sep. 2015.

DURSUN, T.; SOUTIS, C. Recent developments in advanced aircraft aluminium alloys.
Materials & Design, v. 56, p. 862-871, apr. 2014.

EDALATI, K.; HORITA, Z. Significance of homologous temperature in softening behavior
and grain size of pure metals processed by high-pressure torsion. Materials Science and
Engineering A, v.528, n. 25-26, p. 7514-7523, sep. 2011.

ENGLER, O.; CRUMBACH, M.; LI, S. Alloy-dependent rolling texture simulation of
aluminium alloys with a grain-interaction model. Acta Materialia,v. 53, p. 2241-2257, mar.
2005

ENGLER, O.; LOCHTE, L.; HIRSCH, J. Through-process simulation of texture and properties
during the thermomechanical processing of aluminium sheets. Acta Materialia, v. 55, p. 5449-
5463, jul. 2007

GODFREY, A., HANSEN, N., JENSEN, D.J., Microstructural-based measurement of local
stored energy variations in deformed metals. Metallurgical and Materials Transactions A, v.
38A, n. 13, p. 2329-2339, sep. 2007.

GOLDSTEIN, J. et al. Scanning Electron Microscopy and X-Ray Microanalysis. 3™ ed.
Plenum Publishers: New York, 2003. p. 689.

GUO, Z.; ZHAO, G.; CHEN, X. G. Effects of homogenization treatment on recrystallization
behavior of 7150 aluminum sheet during post-rolling annealing. Materials Characterization,

v. 114, p. 79-87, abr. 2016.

GUPTA, A. K.; TEJVEER, S. M.; SINGH, S. K. Constrained groove pressing for sheet metal
processing: A review. Progress in Materials Science, accepted manuscript, sep. 2016.

HAASEN, P. Physical Metallurgy. 3" ed. Cambridge. 1996.

HATCH, J.E. Aluminum: Properties and Physical Metallurgy. American Society for
Metals.1984. p. 424.

HEINZ, A. et al. Recent development in aluminium alloys for aerospace applications.
Materials Science and Engineering: A, v. 280, n. 1, p. 102-107, mar. 2000.



112

HUANG, Y. C. et al. Relevance between microstructure and texture during cold rolling of
AA3104 aluminum alloy. Journal of Alloys an Compounds, v. 673, p. 383-389, jul. 2016.

HUANG, X.; WINTHER, G. Dislocation structures. Part I. Grain orientation dependence.
Philosophical Magazine, v. 87, p. 5189-5214, 2007

HUMMEL, R. E. Understanding Materials Science: History, properties, applications. 2 ed.
New York: Springer-Verlag, 1998. p 244.

HUMPHREYS, F. J. Local lattice rotations at second phase particles in deformed metals. Acta
Metalurgica, v. 27, p. 1801-1814, jun. 1979.

HUMPHREYS, F.J., Review: Grain and subgrain characterization by electron backscatter
diffraction. Journal of Materials Science, v. 36, n. 16, p. 3833-3854, aug. 2001.

HUMPHREYS, F. J.; HATHERLY, M. Recrystallization and Related Annealing
Phenomena. 2nd ed. Oxford: Elsevier, 2004. p. 617.

KATO, K; UEDA, S. Influence of substrate orientation on anodic films of aluminum. Surface
Technology, v.6, n. 6, p. 447-453, may 1978.

KIM, H.K.; KIM, W.J. Microstructural instability and strength of na AZ31 Mg alloy after
severe plastic deformation. Materials Science and engineering A. v. 385, n. 1-2, p. 300-308,
nov. 2004.

KORCHEF, A.; CHAMPION, Y.; NJAH, N. X-ray diffraction analysis of aluminium
containing AI8Fe2Si processed by equal channel angular pressing. Journal of Alloys and
Compounds, v. 427, n. 1-2, p. 176-182, jan. 2007.

MA, Z. Y. Friction stir processing technology: A review. Metallurgical and Materials
Transactions A, v. 39, n. 3, p. 642-658, mar. 2008.

MA, Z.; SAMUEL, E.; MOHAMED, A.M.A; SAMUEL, A.M.; SAMUEL, F.H.; DOTY, HW.
Influence of aging treatments and alloying additives on the hardness of Al-11Si-2.5Cu-Mg
alloys. Materials and Design. 2010. V. 31, p. 3791-3803.

MACKENZIE, D.S.; TOTTEN, G.E. Analytical Characterization of Aluminum, Steel, and
Superalloys. CRC Press. New York. 2006. P.768

MAO,W. Recrystallization and grain growth. In: Aluminum, New York, Taylor & Francis,
2003, v. 1, p 183-218.

MARIN, C; DIEGUEZ, E. Orientation of Single Crystals by back-Reflection Laue Patterns
Simulation. World Scientific, 1990

MALTAIS, A. et al. Optical anisotropy of a color-etched AZ91 magnesium alloy. Materials
Characterization, v. 54, n. 4-5, p. 315-326, may 2005.

MILLER, W. S. et al. Recent development in aluminium alloys for the automotive industry.
Materials Science and Engineering: A, v. 280, n. 1, p. 37-49, mar. 2000.



113

MOGHADDAM, M. et al. Characterization of the microstructure, texture and mechanical
properties of 7075 aluminum alloy in early stage of severe plastic deformation. Materials
Characterization, v. 119, p. 137-147, sep. 2016.

NATORI K.; UTSUNOMIYA, H.; TANAKA, T. Improvement in formability of semi-solid
cast hypoeutectic Al-Si alloys by equal-channel angular pressing. Journal of Materials
Processing Technology, v. 240, p. 240-248, feb. 2017.

OHSER, J., MUCKLICH, F., Statistical Analysis of Microstructures in Material Science,
John Wiley & Sons Ltd, 2000;

OLIVEIRA, J. C. P. T. Evolucao da microestrutura e da textura durante a laminacao a frio e a
recristalizacao de aluminio com diferentes niveis de pureza. Doutorado. USP POLIL. 2009

OROZCO-CABALLERO, A. et al. Strategy for severe friction stir processing to obtain acute
grain refinement of an Al-Zn-Mg-Cu alloy in three initial precipitation states. Materials
Characterization, v. 112, p. 197-205, feb. 2016.

ORLOYV, D., et al. Formation of bimodal grain structures in high purity Al by reversal high
pressure torsion. Scripta Materialia, v. 64, n. 6, p. 498-501, mar. 2011.

ORTIZ, A. L.; SHAW, L. X-ray diffraction analysis of a severely plastically deformed
aluminum alloy. Acta Materialia, v. 52, n. 8, p. 2185-2197, may 2004.

PADILHA, A.F., Materiais de Engenharia: Microestrutura e Propriedades, Hemus, 1997,

PADILHALA. F.; SICILIANO,Jr. F. Encruamento, Recristalizacao, Crescimento de Grao e
Textura. 3ed. Sao Paulo, ABM, 2005. 232p.

PANIGRAHI, S.K., JAYAGANTHAN, R., Influence of solutes and second phase particles on
work hardening behavior of Al 6063 alloy processed by cryorolling. Materials Science and

Engineering A, v.528, n. 7-8, p. 3147-3160, mar.2011.

PAYNE, J. et al. Observations of fatigue crack initiation in 7075-T651. International Journal
of Fatigue,v. 32, n.2, p. 247-255, feb. 2010.

PETZOW, G., Metallographic Etching, ASM International, Second Edition, 1999;

POLMEAR, L.J. Aluminium Alloys — A Century of Age Hardening. Materials Forum , v. 28,
p- 1-14, 2004.

RANDLE,V., ENGLER, O. Introdution to Texture Analysis: Macrotexture, Microtexture
& Orientation Mapping, CRC Press, New York, p.385. 2001

RASBAND, W.S; J Image, U.S. National Institutes of Health, Bethesda, Maryland, USA,
Disponivel em: http://rsb.info.nih.gov//ij/, 1997-2008.

RUSS, J.C., DEHOFF, R.T. Practical Stereology, 2nd ed., Springer, 2000;



114

SAETRE, T.O.; SOLBERG,J.K.; RYUM, N. Variation in polarized light intensity with grain-
orientation in anodized aluminum. Metallography, v. 19, n. 3, p. 345-357, aug. 1986.

SHA, G, CEREZO, A. Early-stage precipitation in Al-Zn-MG-Cu alloy (7050). Acta
Materialia,v. 52, p. 4503-4516, jul. 2004.

SHAERI, M. H. et al. Microstructure and mechanical properties of Al-7075 alloy processed by
equal channel angular pressing combined with aging treatment. Materials and Design, v. 57,
p- 250-257, feb. 2014.

SHEIKH, H., Role of shear banding on the microtexture of an Al-Mg alloy processed by
hot/high strain rate accumulative roll bonding. Scripta Materialia, v. 64, n. 6, p. 556-559, mar.
2011.

SINGH, S. S. et al. 3D microstructural characterization and mechnical properties of constituent
particles in Al 7075 alloys using X-ray synchrotron tomography and nanoindentation. Journal
of Alloy and Compounds, v. 602, p. 163-174, jul. 2014.

SINGH, S. S. et al. Three dimensional microstructural characterization of nanoscale precipitates
in AA7075-T651 by focused ion beam (FIB) tomography. Materials Characterization, v.118,
p. 102-111, aug 2016.

SPEERY, P.R.; BANKARD, M.H.. “Metallography Tecnique for Aluminum Alloy”, Metals
Handbook, vol 8, Metallography, Structures and Phase Diagrams, ASM International, 1988, p
120-129.

SUN, X.Y. et al. Correlations between stress corrosion cracking susceptibility and grain
boundary microstructures for an Al-Zn—Mg alloy. Corrosion Science, v. 77, p. 103-112, may
2013

SURYANARAYANA, C., NORTON, M.G. X-Ray Diffraction: A Pratical Approach.
Plenum Pres; New York, p.273. 1999.

TAKAHASHI, T.; MURAKAMI, T. Observation of the texture of aluminum by striations on
anodic oxide films, 1975. (apud DONATUS)

TAKASHIMIZU, Y.; IIYOSHI, M. New parameter of roundness R: circularity correted by
aspect ratio. Earth and Planetary Science, v. 3, n. 2, jan 2016.

TOTTEN, G.E.; MACKENZIE, D.S. Handbook of Aluminum, volume 1: Physical
Metallurgy and Processes. Ed. Marcel Dekker. New York. 2003. P. 1296.

VANDER VOORT, G. F., Metallography — Principles and Practice, New York: McGraw-
Hill, 1999.

WENCHADOQ, Y. et al. Investigation of mechanical and corrosion properties of an Al-Zn—-Mg—
Cu alloy under various ageing conditions and interface analysis of " precipitate. Materials
and Design, v. 85, p 752-761, mar. 2015.



115

XING, G., HUANG, X., HANSEN, N., Recovery of heavily cold-rolled aluminum: effect of
local texture. Metallurgical and Materials Transactions A, v. 37A, n. 4, p. 1311-1322, apr.
2006.

XU, D.K., ROMETSCH, P.A., BIRBILIS, N. Improved solution treatment for an as-rolled Al-
Zn-Mg-Cu alloy. Part I. Characterization of constituent particles and overheating. Materials
Science & Engineering A , v.534, p. 234-243, 2012.

XUE, Y. et al, Micromechanisms of multistage fatigue crack growth in a high-strength
aluminum alloy. Acta Materialia,v. 55, p. 1975-1984, jan. 2007.

YANG, Y. et al, The effects of grain size on the hot deformation and processing map for 7075
aluminum alloy. Materials and Design, v. 51, p. 592-597, jan. 2013

YANG, W. et al., Precipitation behaviour of Al-Zn—-Mg—Cu alloy and diffraction analysis from
N precipitates in four variants. Journal of Alloys and Compounds, v. 610, p. 623-629, mar.
2014

YANG, Q.et al. Effects of strain rate on flow stress behavior and dynamic recrystallization
mechanism of Al-Zn-Mg-Cu aluminum alloy during hot deformation. Materials Science &
Engineering A, v. 662, p. 204-213, sep. 2015.

YUAN, W. et al. Effect of texture on the mechanical behavior of ultrafine grained magnesium
alloy. Scripta Materialia, v. 64, n. 6, p. 580-583, mar. 2011.

YUIJING, L. Effect of strain-modified particles on the formation of fined grains and the
properties of AA7050 alloy. Materials & Design, v. 39, p. 220-225, aug. 2012.

ZANGRANDI, A. Um estudo sobre o endurecimento, o processamento e propriedades
mecanicas de uma liga de aluminio da serie 3XXX tipo AA3104 com adi¢do de zinco. (Livre
docente) 2006.

ZHAOQO, Y. H. et al. Microstructures and mechanical properties of ultrafine grained 7075 Al
alloy processed by ECAP and their evolutions during annealing. Acta Materialia. v. 52, n. 15,
p. 4589-4599, sep. 2004.

ZHAO, Q.; HOLMEDAL, B. Influence of dispersoids on grain subdivision and texture
evolution in aluminum alloys during cold rolling. Transactions of Nonferrous Metals Society
of China, v. 24, n. 7, p. 2072-2078, jul. 2014.

ZHAOQO, Q. et al. Evolution of the brass texture in an AL-Cu-Mg alloy during hot rolling.
Journal of Alloys an Copounds, v. 691, p. 786-799, jan. 2017.

ZHEN, L. et al, Distribution characterization of boundary misorientation angle of 7050
aluminum alloy after high-temperature compression. Journal of materials processing
technology, v. 209, p. 754-761, may 2009.

ZOLOTOREVSKY, V. S.; BELOV, N. A.; GLAZOFF, M. V. Casting Aluminum Alloys.
Amsterdam: Elsevier, 2007. p. 523.



116



117

APENDICE A

¢ Rotina para analise morfolégica dos precipitados ricos em ferro
run("Image Sequence...", "open=[] sort use");
run("8-bit");
run("Set Scale...", "distance=1 known=0.07 pixel=1 unit=um global");

"n.on

run("Median...", "radius=2 stack");

nn

run("Variance...", "radius=2 stack");

n n

run("Median...", "radius=2 stack");

run("Multiply...", "value=4 stack");

tudo = getTitle();

run("Duplicate...", "title=escuros duplicate");

run("Threshold...");

setThreshold(120, 255);

run("Convert to Mask", "method=Default background=Dark ");

run("Fill Holes", "stack");

selectWindow(tudo);

run("Threshold...");

setThreshold(19, 255);

run("Convert to Mask", "method=Default background=Dark");

run("Fill Holes", "stack™);

run("Options...", "iterations=2 count=1");

run("Erode", "stack");

imageCalculator("Difference create stack", tudo, "escuros");

run("Set Measurements...", "area center perimeter bounding fit shape feret's stack
redirect=None decimal=2");

run("Analyze Particles...", "size=0.2-Infinity circularity=0.10-1.00 show=Outlines
display exclude include clear summarize stack");

run("Summarize");

saveAs("Results", "");
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¢ Rotina para analise morfologica dos precipitados de magnésio e silicio

run("Image Sequence...", "open=[] sort use");

run("8-bit");

run("Set Scale...", "distance=1 known=0.07 pixel=1 unit=um global");
run("Median...", "radius=2 stack");

run("Median...", "radius=2 stack");

run("Threshold...");

setThreshold(120, 255);

run("Convert to Mask", "method=Default background=Dark ");

run("Fill Holes", "stack");

run("Set Measurements...", "area center perimeter bounding fit shape feret's stack
redirect=None decimal=2");

run("Analyze Particles...", "size=0.2-Infinity circularity=0.10-1.00 show=Outlines
display exclude include clear summarize stack");

run("Summarize");

saveAs("Results", "");



