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Resumo

Esse relatorio apresenta o estudo da influéncia do zircénio nas propriedades
eletricas e mecéanicas do aluminio utilizado na fabricagédo de linhas de transporte de
energia elétrica. A adigdo do zircdnio ao aluminio tem como objetivo aumentar sua
resisténcia mecanica quando submetido as altas temperaturas, o que permite o
aumento da quantidade de energia transportada através dessas linhas. Tal melhora
de propriedades mecanicas é consequéncia da formagao de precipitados do tipo
AlxZr. Assim, um estudo comparativo de amostras com diferentes quantidades de
zircénio foi realizado a fim de determinar ndo somente a composigdo quimica 6tima
para a obtengcdo de uma liga com as caracteristicas desejadas, mas também a
determinagdo do melhor processo de fabricagao dessa liga.

Durante o desenvolvimento desse projeto diversos tratamentos forma
realizados. A evolugdo da precipitagdo foi acompanhada a partir de testes de
condutividade elétrica e as propriedades mecanicas foram medidas a partir da
realizagao de testes de tragdo. A microestrutura das amostras foi caracterizada com
o auxilio de técnicas de microscopia éptica, microscopia eletrénica de varredura e

microscopia eletrénica de transmissao.

Palavras chave: Aluminio. ZircOnio. Precipitagdo. Linhas aéreas de

transmissao de energia.



Abstract

This report presents a study of the zirconium influence in aluminum alloys
mechanical and electrical properties for overhead lines application. The target of this
zirconium addition is to improve the aluminium resistance in high temperature
application that allows a higher amount of transferred energy. The formation of AI3Zr
precipitates is responsible for these performances improve. Thereby, a comparative
study between different zirconium content levels alloys have been done thus
determining the chemical composition and fabrication procedure which provide the
alloy with best mechanical and electrical properties.

During the project development, several heat treatments were made.
Furthermore, the precipitation evolution was monitored by electrical conductivity
measures and the mechanical properties were determined by tensile tests. Finally,
the samples microstructure was characterized with the optical microscope, the

scanning electronic microscope and also the transmission electronic microscope.

Key-Words: Aluminium. Zirconium. Precipitation. Overhead lines wire.
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1. Contexto do Estudo

1.1 Introdugiao

O alto consumo de energia elétrica reflete seu carater essencial para o
desenvolvimento industrial, econdémico e social do mundo moderno. Nao é
concebivel a idéia de um mundo sem a eletricidade, tanto que uma das maiores
preocupacgdes da atualidade € uma provavel falta de energia ja que o seu consumo é
maior que sua produgdo. Problemas de falta de energia e grandes black-outs s&o
divulgados todos os dias pela midia.

Porém, a insuficiente producéo de energia elétrica ndo é a Unica causa dos
black-outs. Uma segunda causa é a saturagédo das redes de transporte de energia
elétrica, em especial nos paises ricos (Europa, Australia, EUA e Canada) onde a
instalagéo de novas torres de energia elétrica esta proibida por leis de protecéo
ambiental. Além disso, a temperatura maxima de trabalho dos cabos elétricos é
outro fator que limita a quantidade de energia elétrica que pode ser transportada,
uma vez que o cabo € aquecido por efeito joule durante sua utilizacao.

Com a tecnologia mais importante disponivel nos dias de hoje, a temperatura
maxima de trabalho das linhas de transporte de energia elétrica é de 80°C. Se a
quantidade de energia transportada aquecer o cabo acima dessa temperatura,
ocorrera uma transformagdo do material e, como conseqiiéncia, o material
apresentara uma queda em resisténcia mecanica. Essa degradagdo das
propriedades mecénicas resulta numa maior deformagao do cabo por fluagem, como
mostra a figura 1.1. Quanto maior a deformagao do cabo, maior sua flecha e menor
sera sua altura em relagéo ao solo. Estando mais préximo do solo, esse cabo podera

tocar algum obstaculo, como arvores, rompendo-se.

12



S fo S T =Ty Ty

Figura 1.1: Deformacéo de linhas de transmiss@o de energia elétrica como conseqiiéncia de trabalho
a alta temperatura.

Como a instalagao de novas torres de energia elétrica ndo é possivel, a tnica
solugao para o problema de distribuicdo de energia € o desenvolvimento de uma
nova liga metalica que apresenta uma maior resisténcia mecanica em altas
temperaturas, permitindo o transporte de uma maior quantidade de energia elétrica.
Estudos recentes mostram que a adigdo de zircénio aumenta o desempenho do
aluminio em altas temperaturas devido a formacao de precipitados nanométricos de
AlyZr que bloqueiam a movimentagéo de discordancias, evitando a transformacao do
material e uma possivel mudancga de propriedades mecanicas.

O projeto desenvolvido durante esse periodo de estagio na Nexans tem como
objetivo, o estudo da influéncia do zircénio nas propriedades mecéanicas e elétricas
do aluminio a fim de determinar a melhor composigao quimica e o melhor processo
de obtengédo dessa liga. As propriedades alvo desejadas para essa liga estao
apresentadas na tabela 1.1.

Tabela 1.1: Propriedades desejadas para a liga Al-Zr.

Alvo
Condutividade 60
elétrica Oee (%IACS)
Resisténcia 162
Mecanica Rm (MPa)
Alongamento € (%) 1.7

13



1.2 Ligas de aluminio-zirconio

Zirconio, quando adicionado ao aluminio ou as ligas de aluminio promove a
formacéo de precipitados finos e ordenados. Esses precipitados diminuem a
susceptibilidade de recristalizagdo do material. Com isso, o material podera ser
usado a alta temperatura sem apresentar uma deterioragéo de suas propriedades
mecanicas.

Esse poder anti-recristalizante sera tdo maior quanto maior for a densidade,
menor for tamanho e mais homogénea for a distribuicdo dos precipitados. Assim
sendo, as caracteristicas finais da liga estao intimamente relacionadas com o estado

de precipitagdo do material.

1.2.1 Comportamento termodinamico de ligas Al-Zr

Para uma melhor compreenséao da cinética de precipitagdo de ligas do tipo Al-
Zr, & importante relembrar alguns conceitos termodinamicos dessas ligas, como
estruturas estaveis e metaestaveis que podem ser obtidas, além do diagrama de
fases.

1.2.1.1 Compostos metalicos de Al-Zr

O composto mais rico em aluminio do diagrama de fases Al-Zr é o Al;Zr. Com
essa composi¢ao quimica os precipitados podem apresentar diferentes estruturas.

A estrutura estavel, como mostra a figura 1.2 (esquerda) apresenta uma
estrutura do tipo DO,;. Esta € uma estrutura tetragonal centrada, baseada numa
unidade C.F.C (cubica de face centrada). Cada célula possui 4 atomos: 1 de zircénio

e outros 3 de aluminio.
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Figura 1.2: AlzZr: estrutura DO, (& esquerda) e estrutura L1, (& direita) [7].

A estrutura DOy3; possui um parametro de malha a = 4.001 A [8] e o aluminio
puro possui um parametro de malha a = 4.032 A. A razao c/a que esses precipitados
apresentam € c/a = 4.31. Como essa razao c/a é significativamente maior que 4, a
matriz de aluminio sera submetida as tensdes elasticas importantes.

A estrutura metaestavel de Al;Zr apresenta estrutura do tipo L1,, como pode
ser observado na figura 1.2 (direita). Essa estrutura também é baseada na unidade
C.F.C., com os atomos de zircénio localizado nas mesmas posi¢des de uma unidade
cubica simples ou seja, nos vértices do cubo, enquanto que os atomos de aluminio
localizam-se nas faces do cubo. O parametro de malha dessa estrutura é a = 4.093
A9l A diferenga entre o pardmetro de malha do aluminio e o dessa estrutura é
pequena. Assim sendo, o campo elastico resultante da interagao entre o precipitado

e a matriz de aluminio sera considerado apenas para grandes precipitados.

1.2.1.2 Limite de Solubilidade

O diagrama de fases apresentado na figura 1.3 mostra o limite de solubilidade
do zircénio no aluminio. A partir da analise desse diagrama, algumas observacées

podem ser feitas:
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. A temperatura ambiente a solubilidade do zircénio é pequena, por volta

de 0,03% wt (concentragdo em massa). A temperatura peritética (660,8°C) a

solubilidade do zircénio é 10 vezes maior, por volta de 0,3% wt.

. Quando ligas de Al-Zr solidificam em situagéo de equilibrio, a formagéo

de precipitados AlZr com estrutura DO,; pode ser observada. Porém,

quando a liga € submetida a um resfriamento intenso, os precipitados

formados apresentam uma estrutura L1,. Nesse caso, a solubilidade de

zircénio € determinada pelo equilibrio metaestavel, representado pela linha

pontilhada no diagrama.

Xz, (Wt.%)
; 2 o 06 08 1.
0.033 at.% Lig. ———
800 B |r 'xvf,”( qu- + Alszr |
| L
“'/"/ 0.083 at% 660.8°C 0.275 at %
? 600 (Alz/_,/""- _
et f/
i [ . (AD + Al Zr
00 ft'l stable i
| - métastable - -
Ceresara (1972) O
Zedalis (1986) O
200 1 i I I
0 0.1 0.2 o

Xz, (at.%)

Figura 1.3: Diagrama de fases Al-Zr [7].

1.2.2. Cinética de ligas Al-Zr

O

A precipitacado do AlsZr é regida pelo processo de difusdo atdmica. Assim, ela

pode ser dividida em 3 etapas diferentes: a nucleagdo, o crescimento e a

coalescéncia de precipitados.

A nucleagao se apresenta de maneira heterogenia como conseqiiéncia dos

elevados niveis de energia necessarios para a ocorréncia desse fenémeno. Assim,

16



os precipitados se encontram alinhados as discordancias ou proximos a outros
defeitos cristalinos ja que, nesses pontos, a energia necessaria para a nucleacéo é
menos importante.

A precipitagdo heterogenia na ligas de aluminio-zirconio pode ser observada na
figura 1.4, onde os precipitados se formaram ao longo de uma discordancia. A figura
1.4 corresponde a uma amostra de composigdo 0,3% em zircnio que foi tratada
durante 271 horas a uma temperatura de 450°C.

“'

~ /v
T

Figura 1.4: Precipitados de Al;Zr alinhados a discordancias(MET-campo claro) [7].
Esses precipitados possuem uma forma esférica e sdo coerentes com a matriz

até um tamanho limite. A perda de coeréncia ocorre quando tais precipitados

possuem tamanho maior que 15 nm [7].
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2. Materiais e Métodos

2.1 Materiais

O projeto apresentado nesse relatério foi desenvolvido com ligas de aluminio-

zirconio. Tais ligas foram obtidas de duas fontes:

* Amostras Brasileiras: essas amostras foram produzidas pela Nexans Brasil,
localizada em Lorena — SP.
* Amostras Laboratoriais: essas amostras foram produzidas no laboratério do

centro de pesquisas da Nexans (NMC) em Lens, na Franga.

2.1.1 Amostras Brasileiras

As amostras brasileiras foram produzidas a partir de um sistema de

lingotamento continuo. A figura 2.1 apresenta um esquema do processo industrial de

obtengdo das amostras.

Bobinagem

Figura 2.1: Modelo do processo industrial de ligas Al-Zr.



Primeiramente a amostra € preparada misturando-se aluminio puro e uma liga-
mé&e, que possui uma concentragdo massica de 10% em zircénio. A quantidade de
cada um dos constituintes € calculada para que a composigdo massica final da liga
seja de 0,3% em zirconio. A mistura desses dois metais é feita durante
aproximadamente 30 minutos sob temperatura de 800° C. Para garantir a
homogeneidade da liga, a carga & borbulhada com argénio durante todo tempo.

Em seguida a liga é vazada de maneira continua a temperatura de 700°C.
Imediatamente ap6s o vazamento o metal passa por diversas etapas de laminacéo a
quente, com temperatura inicial de 450°C. Saindo do laminador, o cabo apresenta
um diametro de 9,7 mm. Finalmente o cabo de aluminio é bobinado quando ainda
estd quente, com uma temperatura média de 250°C. O préximo passo para a
obtengdo do material desejado é o tratamento térmico e, finalmente, a trefilagéo até
o didmetro de 3,3 mm.

A tabela 2.1 apresenta as caracteristicas de processo de 5 corridas realizadas

na Nexans Brasil.

Tabela 2.1: Especificagdes das amostras brasileiras.

Bobina 1 Bobina 2 Bobina 3 Bobina 4 Bobina 5
Temperatuda do
forno (°C) 827 797 778 771,5 784,5
Temperatura de
lingotamente (°C) 713 713 693,5 705 705,5
Temperatura da
barra (inicio de 468,0 454 5 464.5 4555 460,0
laminagem) (°C)
Temperatura de
Bobinagem (°C) 311 287 2425 2825 275,5

A composigéo quimica media dessa liga esta apresentada na tabela 2.2.

Tabela 2.2: Composi¢8o quimica das amostras brasileiras (%wt).

Zr

Si

Fe

Ti

Vv

B

Zn

0,27

0,03

0,10

0,003

0,01

0,001

0,07

19



As propriedades elétricas e mecanicas medidas pelo laboratério da Nexans
Brasil estdo apresentadas na tabela 2.3. Tais medidas foram realizadas com

amostras de 9,7 mm.

Tabela 2.3: Propriedades mecanicas e elétricas das amostras brasileiras.
Condutividade (%IACS) 53,8 | 54,8 | 5456 | 54,7 | 54,3
Resisténcia Mecanica (MPa) 106 110 114 120 130
Alongamento — 250 mm (%) 16,0 | 12,8 | 12,0 10,0 6,8

Analisando as propriedades mecanicas dessas amostras (tabela 2.3) uma
diferencga significativa de resisténcia mecanica pode ser observada. Tal diferenga &,
provavelmente, conseqiéncia da diferenca de temperatura de bobinagem do
material. O material que foi bobinado a uma temperatura mais baixa nao sofre
recuperagéo durante o processo. Assim, a densidade de discordancias do material
sera maior e sua resisténcia mecanica sera, também, maior.

As amostras brasileiras foram utilizadas em testes de caracterizacdo da
cinética de precipitagdo do AlsZr de uma liga aluminio com concentragdo massica de
zircdnio de 0,3%. Para obter-se essa estimativa, diversos tratamentos térmicos

foram realizados.

2.1.2 Amostras Laboratoriais

As amostras laboratoriais foram produzidas no laboratério da Nexans, em Lens
e o processo de obtengdo dessas amostras esta explicado abaixo.

Inicialmente, a liga Al-Zr é preparada misturando-se aluminio puro com uma
liga mae. A liga mée possui uma concentracdo massica de 10% em zircdnio. A
quantidade de cada um desses materiais & calculada a fim de obter-se a composicéo
final desejada. No caso da obtengao de ligas Al — 0,3%Zr, para uma carga de 5 kg,
s&o necessarios 0,150 kg da liga méae e 4,850 kg de aluminio puro.

Os metais s&o colocados num cadinho refratario o qual é colocado num forno
de resisténcia elétrica aquecido a uma temperatura de 780 °C, como mostra a figura
2.2
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\

Forno com AlZr — 780°C
Liga Mae Al-10%Zr + Al
puro comencial

Figura 2.2: Forno a resisténcia utilizado para a preparagao das amostras.

O metal permanece no formo por voita de 30 minutos. Em seguida argénio é
borbulhado no metal liquido para garantir a homogeneidade da liga. Esse
borbulhamento & realizado durante 20 minutos, antes do vazamento da liga.

O metal liquido é vazado num molde de grafite, como o mostrado na figura 2.3.

40 cm
Figura 2.3: Molde de grafite.

No topo desse molde de grafite instala-se um funil de concreto com o objetivo
de facilitar o escoamento do metal liquido para dentro do molde. Apés a instalagao
desse molde de concreto todo o conjunto (molde+funil) permanece numa estufa, a
145°C, durante 15 horas para secagem do concreto.

Antes do vazamento do metal liquido, o0 molde de grafite € aquecido a 1000°C

durante, no minimo, 40 minutos, como pode ser visto na figura 2.4. Esse processo
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tem o objetivo de evitar defeitos na amostra em conseqiiéncia do contato do metal
liquido com a superficie fria do molde. Em outras palavras, esse procedimento tem,

como objetivo, a obtencado de amostras homogéneas.

Molde de grafite

FForno do
molde —
1000 °C

Figura 2.4: Molde aquecido em forno a resisténcia elétrica, T =1000°C.

Como a parte superior do molde permanece do lado de fora do forno, ela
permanence a uma temperatura inferior a do metal liquido o que corresponde a um
“‘ponto frio”. Medidas de temperatura realizadas com o termopar indicam que essa
regido do molde apresenta temperatura de 250 °C. Como conseqiiéncia, assim que
o metal liquido encostar-se a essa area do molde, ele rapidamente solidificara.

Esse fenémeno ndo é desejado pois a formagcdo de uma camada de metal
solidificado na entrada do molde evita a evacuagdo do gas presente no interior do
mesmo, o que causa a formagdo de uma porosidade indesejada e, até mesmo,
fissuras.

Para evitar tal fendmeno, a parte externa da amostra € aquecida com a ajuda
de um magarico de etileno-oxigénio, como &€ mostrado no esquema da figura 2.5.
Essa area do molde é aquecida por volta de 4 a 5 minutos, tempo necessario para

que o concreto fique vermelho.
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Massarico —
evitar “pontos de
frio”

Figura 2.5: Uso de um magarico para evitar “pontos de frio” do molde.

Uma vez aquecido o topo do molde, um funil (figura 2.6) é colocado na entrada
do molde e o metal liquido é vazado com a ajuda de uma concha. Ambos, o funil e a
concha, foram previamente aquecidos para evitar a solidificagdo do metal no seu

interior.

Figura 2.6: Funil utilizado na preparagéao laboratorial de amostras.
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O uso desse funil tem, por objetivo, evitar o aprisionamento de ar no interior da
amostra, o que a torna inutilizavel. Com o funil, metal liquido escoa sob a forma de
filme fino, o que possibilita a evacuagdo do ar presente no molde antes da
solidificagdo do metal.

Instalado na base do forno, existe um sistema de resfriamento controlado,
composto de 10 saidas de agua, sendo 5 do lado esquerdo e 5 do lado direto do
molde. Como a vazdo de agua é controlada, a solidificagdo do metal é controlada e,
assim sendo, é possivel controlar a microestrutura final da liga.

Apo6s o vazamento, o molde desce até esse sistema de resfriamento com o
auxilio de um sistema de ar comprimido. Entrando em contato com a agua o metal
liquido solidificara como pode ser observado na figura 2.7.

Como a parte superior do molde permanece dentro do forno durante a
solidificagdo do metal, a microestrutura final da amostra ndo é homogenia ao longo
de toda barra. Logo, a parte superior da amostra apresentara propriedades
mecanicas diferentes. Assim sendo, essa parte da amostra serd descartada para
evitar diferengas comportamentais durante e apés o tratamento térmico de
precipitagao.

Figura 2.7: Sistema de resfriamento controlado.

Apds a solidificagdo e o resfriamento da amostra, o molde de grafite é

quebrado usando-se um martelo obtendo-se a amostra.
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A barra obtida possui um diametro de 18 mm e um comprimento que depende
a quantidade de metal que foi vazada, mas, normalmente, seu comprimento esta
entre 25 e 40 cm. As pontas da barra sdo cortadas para a realizacdo de medidas de
composi¢ao quimica e analise microestrutural.

Apés o vazamento, as amostras sdo submetidas a laminagdo a quente, com
temperatura inicial de 500 °C. Em primeiro lugar, as amostras sdo aquecidas durante
uma hora para atingirem a temperatura desejada e, em seguida, a amostra é

passada por 4 passos de laminagédo, como mostra o esquema da figura 2.8.

4 Etapas de Laminag&o

g 11 1

Figura 2.8: Etapa de laminag2o.

E interessante observer que durante o processo de laminagdo a quente, a
temperatura ndo € muito bem controlada em todos os passos. Além disso, durante
esse processo ha a formagdo de uma “rebarba” de metal que deve ser removida a
fim de evitar a formagdo de defeitos na superficie da amostra.

Como o tempo necessario para a remogado dessa rebarba nido é sempre o
mesmo, a temperatura da amostra em cada passo de laminagdo ndo € a mesma
para todas as amostras. Assim sendo, a microestrutura final do material varia de
amostra para amostra; a densidade de discordancias das amostras ndo é a mesma.
Para evitar a influéncia dessas diferengas microestruturais, as amostras sé&o
submetidas a um tratamento de homogeneizagéo.

Apos esses 4 passos de laminagdo, a amostra apresenta um diametro de 4
mm. Em seguida, a amostra é submetida a um primeiro passo de trefilagio a frio,

como pode ser observado na figura 2.9.
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1 etapa de trefilacdo

it = 11 mum A = 9.55 mm

Figura 2.9: Trefilag&o.

Apoés esse Unico passo de trefilagdo, as amostras apresentam um didmetro de
9,55 mm. Esse didmetro de cabo corresponde ao diametro de inicio dos tratamentos
térmicos.

O desenvolvimento de um processo laboratorial permite o estudo de amostras
com diferentes composigbes; com diferente concentragao de zircdnio, o que permite
a determinagéo da composi¢do quimica 6tima da liga. Adiciona-se a isso, 0 processo
laboratorial permite também o estudo da influéncia de um terceiro elemento quimico,
como o scandio, o titAnio ou o berilio que sdo adicionados com o objetivo de
melhorar as propriedades mecanicas.

Essas amostras laboratoriais foram usadas no estudo da influencia da
composi¢cao quimica, em especial do zirconio, na cinética de precipitagdo do AlzZr.
Porém, a primeira carga produzida laboratorialmente possui a mesma composigéo
quimica das amostras brasileiras, o que possibilita a verificagdo da validade do
processo laboratorial. O grafico presente na figura 2.10 mostra uma comparagao de

comportamento das amostras brasileiras e laboratoriais.
* Amostras brasileiras: vazamento + tratamento térmico (475°C)

* Amostras Laboratoriais: vazamento + tratamento de homogeneizagao
(620°C) + tratamento térmico (475°C)
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Condutividade Elétrica T.T. =475 °C — Antes de trefilacdo

60
~ &8 X
2
$ X
<
]
e 56
o]
(&)
g [ Laboratory
=
o 54 x Lorena
S0
2
= b
5 52
he
=]
<
)

50 T T L L} T 1

0 20 40 60 80 100 120
Tempo (horas)

Figura 2.10: Comparag&o de propriedades elétricas das amostras brasileiras com amostras
laboratoriais.

Analizando-se esse grafico (figura 2.10) é possivel observar um
comportamento semelhante entre essas duas amostras. Ha4 apenas uma pequena
diferenca de condutividade elétrica nas amostras tratadas durante 50 horas. Essa
diferenca pode ser uma consequéncia da diferenga de densidade de discordancias
entre as amostras. Como a amostra laboratorial sofreu um tratamento de
homogeneizagéo a 620 °C, durante 19 horas, a densidade de discordancias dessa
amostra antes do tratamento térmico de precipitagdo é significativamente menor.
Sabendo que a precipitagdo do AlzZr é heterogenia (cf. 1.2.2), quanto menor a
densidade de discordancias, mais lenta serd a precipitagdo, ou seja, menor a
quantidade de precipitados formados.

As amostras laboratoriais podem ser divididas em dois grupos:

*= “Baixa” concentragio de zirconio

Esse primeiro grupo de amostras corresponde aquelas que apresentam
concentragdo massica de zirconio entre 0,1% e 0,5%. Essas amostras ainda sao

subdivididas em 3 grupos:
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o Grupo1: Cz <0.2%
o Grupo2:0.2% <Cz <0.3%
o Grupo 3: Cz > 0.4%

Essa diferengca de composicdo em zircénio € conseqiiéncia do tempo
necessario para a dissolugao dos precipitados iniciais de Al;Zr presentes na liga mae
(anexo B). Esses precipitados iniciais apresentam uma estrutura do tipo DO,3, ou
seja, uma estrutura estavel, que nao corresponde aos precipitados buscados nesse
projeto.

»  “Alta” concentrag¢ado de zirconio

Essas amostras apresentam uma alta concentragao em zircénio, um valor entre
1,0 e 2,0%.

Essa carga foi produzida a fim de verificar se uma alta concentragao de
zircbnio seria melhor para a cinética de precipitacdo do AlsZr e também para as

propriedades mecéanicas das amostras.

2.2 Métodos

2.2.1 Laminagao

Laminagdo € um processo de fabricagdo baseado na deformacgéo plastica, no
qual o material € continuamente comprimido através da passagem entre um par (ou
diversos pares) de rolos. Esses rolos giram em diregbes opostas e sao chamados de
rolos de laminagéao [10].

Nesse projeto, a laminagdo das amostras foi realizada com o laminador
REDEX, 1988, que possui 4 passos. A figura 2.11 apresenta uma foto do laminador
utilizado.
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Figura 2.11: Laminador laboratorial.

Antes de serem laminadas, as amostras sao aquecidas a 500 °C por 1 hora. O
didmetro inicial das amostras € de 18 mm e, ap6s os quarto passos de laminagéo, o

diametro & de aproximadamente 11 mm.

2.2.2 Trefilacao

Trefilagao € um processo de transformagao de materiais que tem como objetivo
a reducao do diametro do fio e seu consequiente aumento de comprimento. Consiste
na tragé@o do fio através de uma, ou de uma série de matrizes chamadas fieiras [11,
12].

Nesse projeto, o didmetro das amostras foi reduzido de 9,55 mm até 3,3 mm
em 9 etapas de trefilacao.

Sabe-se que 90% da energia usada na deformacio plastica dos metais é
perdida sob a forma de calor [17]. Assim sendo, para evitar o aquecimento do
material durante sua transformacgéo, éleo lubrificante é usado para sua refrigeragao.
A figura 2.12 apresenta o banco de trefilagdo que foi usado na preparagao das

amostras.
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Figura 2.12: Banco de trefilagao.

2.2.3 Condutividade Elétrica

Medidas de condutividade elétrica foram utilizadas para controlar e
acompanhar o avanco da precipitagcdo do AlzZr na liga. Sabe-se que a presencga de
precipitados é benéfica para o aumento da condutividade elétrica do material,
enquanto que a presenga de atomos em solugdo soélida apresenta um

comportamento contrario. Assim sendo:

= Quanto menor for o valor da medida de condutividade elétrica, maior sera a
quantidade de zircénio em solugao sélida no material;

* Quanto maior for o valor de condutividade elétrica, menor sera a quantidade
de atomos de zircénio em solugdo sélida; em outras palavras, maior sera a

quantidade de precipitados presentes no material.

Para a realizagdo das medidas de condutividade elétrica, o tamanho das
amostras ndo era sempre o mesmo, o que pode gerar algumas imprecisdes no
resultado. Além disso, € importante esperar a estabilizacao da amostra para evitar
possiveis flutuagdes nos resultados finais.

O equipamento utilizado para a realizagao dessas medidas foi o Sefelec MGR
10 microhmmeter. Esse equipamento funciona através de medida de perda de d.d .p.
quando a corrente elétrica passa atravésdo metal estudado. Com isso, é possivel
calcular a resistividade do material e, consequentemente, calcula-se a

condutividade.
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2.2.4 Tratamentos Térmicos

Os tratamentos térmicos foram realizados ndo somente para analise da cinética
de precipitacdo do Al;Zr, mas também para estudar sua influéncia no processo de
recristalizagdo desse material.

Todos os tratamentos térmicos foram realizados em 3 fornos diferentes: Linn
High Therm VMK-250 Vac, France Etuves e Pekly Herrmann-Moritz Four 18/98. O
controle de temperatura foi realizado com a ajuda de um termopar.

Dois diferentes tipos de tratamento térmico foram realizados: tratamento de
homogeneizagao e tratamento de precipitagdo. As caracteristicas de cada um deles

estao apresentadas a seguir.

* Tratamento de homogeneizagao.

Este tratamento tem como objetivo verificar se a matriz de aluminio dessa liga
esta saturada em atomos de zircénio, ou seja, verificar que a quantidade maxima de
atomos de zircénio se encontra em solugdo solida. A temperatura escolhida para
esse tratamento térmico € 620 °C pois, como pode ser observado no diagrama de
fases (figura 2.13) é nessa temperatura que a maxima quantidade de zirconio pode

ser encontrada em solugéo soélida.
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Figura 2.13: Diagrama de fases Al-Zr com indica¢ao da temperatura adotada no tratamento de
homogeneizag¢éo. T = 620 °C.

Esse tratamento térmico foi realizado por diferentes periodos de tempo a fim de
determinar-se o tempo minimo necessario para a obtengdo de uma amostra
saturada em zirconio.

Se somado a isso, esse tratamento € também utilizado para homogeneizar o
estado inicial das amostras laboratoriais ja que a temperatura da amostra durante

sua laminagéo nao é controlada em toda sua transformacgao (paragrafo 2.1.1).

* 1° Tratamento de precipitacio.

Esse tratamento foi realizado com amostras Brasileiras e tem, como obijetivo,
obter uma estimativa da cinética de precipitacdo do Al:Zr. Trés diferentes
temperaturas foram escolhidas (350 °C, 400 °C e 450 °C) e medidas de
condutividade elétrica foram realizadas apos curtos periodos de tempo

A figura 2.14 mostra o diagrama de fases Al-Zr com as trés temperaturas
adotadas.
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Figura 2.14: Diagrama de fases Al-Zr com indicagio das temperaturas do 1° tratamento térmico.

Adicionado a isso, esse estudo foi realizado com dois estados iniciais
diferentes: bruto de fundicdo e apds tratamento de homogeneizagdo durante 288
horas a 620 °C. Com isso, a influéncia do tratamento de homogeneizagéo na
cinética de precipitagdo pode ser observada. As amostras utilizadas nesse teste
possuem didmetro inicial de 9,55 mm.

Esse tratamento térmico apresenta um problema, que pode interferir nos
resultados finais do teste: todas as medidas de condutividade elétrica foram feitas
com uma unica amostra. Assim, as amostras foram submetidas a um ciclo térmico,
como mostra a figura 2.15.

Processo

Forno Témpera em agua Medidas de

Condutividade

Forno

Figura 2.15: Ciclo térmico ao qual foram submetidas as amostras do 1° tratamento térmico.

Como conseqiéncia desse ciclo, ha a formagido de uma camada de 6xido de

aluminio na superficie da amostra, que pode influenciar no resultado das medidas de
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condutividade elétrica uma vez que a condutividade elétrica do 6xido de aluminio é
menor do que a do aluminio metalico. A fim de tentar diminuir a influéncia dessa

camada de 6xido, a superficie da amostra foi limpa e polida.

» 2° Tratamento térmico de precipitagio

Esse tratamento tem como objetivo a determinagao da cinética de precipitacao
do AlzZr e foi realizado em diferentes temperaturas por diferentes periodos de
tempo.

Assim sendo, foram escolhidas 5 temperaturas de tratamento térmico: 300 °C,
400 °C, 450 °C, 475 °C e 500 °C. A figura 2.16 mostra o diagrama de fases Al-Zr
com essas cinco temperaturas. Quanto aos periodos de tratamento térmico, trés

valores foram escolhidos: 50, 100 e 190 horas.
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Figura 2.16: Diagrama de fases indicando as temperaturas do 2° tratamento térmico.

Além das diferentes temperaturas de tratamento térmico, um segundo
parametro foi estudado: a influéncia da taxa de encruamento antes da realizagao do
tratamento térmico. O estudo desse parametro é interessante uma vez que a
precipitacéo do AlsZr é heterogenia [7], como ja foi discutido em 1.2.2.

O estudo desse segundo parametro foi realizado com o uso de 3 amostras

diferentes, cada uma delas com um determinado nivel de encruamento, que foi
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obtido através da realizagdo de um ou dois passos de trefilagdo. Nesse caso, os
diametros iniciais de tratamento térmico das amostras s&o: 9.55 mm, 8.37 mme 7.35
mm que correspondem, respectivamente a 0%, 25% and 42% de encruamento.

A figura 2.17 mostra um esquema do tratamento térmico que foi realizado.
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S ICTUAT
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Literente

/' l 0un Q= 9.55_mm) i
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Figura 2.17: Esquema do 2° tratamento térmico.

As temperaturas de tratamento térmico escolhidas sdo temperaturas “alvo”.
Devido a alguns problemas de ajuste do forno, a real temperatura de tratamento

térmico € um pouco diferente das termperatura apresentadas no esquema da figura
2.17. A

= Tratamento de envelhecimento

A fim de testar o desempenho do material, 2 tratamentos térmicos devem ser

realizados:

o Temperatura: 240 °C / Periodo de tempo: 400 horas;

o Temperatura: 280 °C / Periodo de tempo: 1 hora.

Como pode ser visto no diagrama de fases apresentado na figura 2.18, esse
tratamento térmico ndo promove nenhuma transformacio de fases do material,

somente sua recuperagao.
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Figura 2.18: Diagrama de fases que apresenta as temperaturas do tratamento de envelhecimento.

Assim, esse tratamento testa a capacidade dos precipitados de Al:Zr em
bloquear o escorregamento das discordancias, em outras palavras, ele testa a
resisténcia do material & recristalizagdo, garantindo um alto nivel de propriedades
mecanicas.

A resisténcia mecanica final deve corresponder, no minimo, a 90% do valor
inicial. Em caso contrario, a liga nao pode ser utilizada na fabricacéo de linhas de
transporte de energia elétrica. Esse teste de envelhecimento € determinado pela
norma |IEC 6200 —11/4/2006.

Esse teste foi realizado com as amostras tratadas nas temperaturas que
propiciaram os melhores resultados na cinética de precipitacdo do Al:Zr. Essas
temperaturas foram determinadas a partir da andlise dos resultados do 1° e 2°
tratamentos térmicos de precipitagdo. Para cada caso, todas as caracteristicas de
tratamento térmico serdo apresentadas junto com o resultado do tratamento de

envelhecimento.

2.2.5 Microscopia Optica (MO)

As amostras foram cortadas, embutidas a quente com resina e preparadas
para observagéo através de lixamento mecéanico com discos de carbeto de silicone
de gramatura # 240, 800 e 1200. Em seguida, as amostras foram polidas com pasta

de diamantes de granulometria de 3 pm. Finalmente, todas as amostras foram
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polidas com uma solugdo de silica (OPS). As imagens foram obtidas com o
microscopio 6tico Nikon Epihot.

O microscopio usado funciona com reflexao de luz. Nesse caso, a amostra é
iluminada no mesmo lado que a amostra & observada. Essa iluminagédo pode ser
feita de cima, no caso de microscopio direto, ou de baixo, no caso de microscéopio
invertido. A luz produzida atravessa a lente objetiva uma primeira vez, chega a
superficie da amostra e é refletida em diregéo a lente objetiva. Pela segunda vez, a
luz atravessa a lente objetiva, chegando aos olhos do observador. Os microscopios
s&o equipados com diversos conjuntos de prismas e espelhos, que permitem o seu

funcionamento [13].

2.2.6 Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

As imagens obtidas através de Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) e
também as andlises de composi¢do quimica por disperséo de energia (EDS) foram
realizadas na Universidade de Rouen, no laboratério do grupo de fisica dos
materiais.

O MEV tem como principio de funcionamento, a emissdo de um feixe de
elétrons que varrem toda a superficie da amostra, excitando os atomos localizados
nessa regido do material. Como resposta a esse estimulo, esses atomos re-emetem
diferentes tipos de particulas e de energia. Essas particulas e energia séo
analisadas com o uso de diferentes detectores que permitem a construgdo de
imagens [14, 15]. O MEV permite a construgdo de imagens com elétrons
secundarios (SE) e com elétrons retrodifundidos (BSE). As imagens SE oferecem
informagdes sobre a topografia da amostra, enquanto que as imagens de tipo BSE
proporcionam informagdes sobre a composigcédo quimica do material analisado.

A analise da composi¢ao quimica realizada através da técnica EDS é realizada
a partir da detecgcao da energia (raios-X) emitida pela amostra durante a excitagéo
atdbmica. Essa analise de dispersdo de energia é feita com o uso de uma sonda

conectada ao microscépio [14, 15].
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2.2.7 Microscopia eletrénica de transmissao (MET)

As imagens obtidas com através de Microscopia Eletronica de transmissao
(MET) foram realizadas na Universidade de Rouen, no laboratério do grupo de fisica
dos materiais.

O MET tem o mesmo principio de funcionamento do MEV, mas, nesse caso, 0
feixe de elétrons & emitido com uma poténcia maior, assim, o feixe de elétrons
podera ser transmitido através de uma amostra de espessura fina. A interagéo entre
o feixe de elétrons e a amostra resulta em imagens com uma resolugdo maxima de
0,8 A, permitindo a observacido de defeitos cristalinos tais como discordancias,

defeitos de empilhamento e lacunas [16].

2.2.8 Ensaio de tragao

Os testes de tragdo foram realizados com amostras de 3,3 mm de didmetro
com o equipamento Adamel Lhomargy ~DY35. O tratamento de dados foi realizado
utilizando-se o software Testwork 4. A velocidade de tracéo utilizada foi de 15

mm/min e o comprimento das amostras era de 200 mm.
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3. Resultados e Discussiao

3.1 Tratamento térmico

3.1.1 Amostras brasileiras

Tratamento térmico de homogeneizacio

Antes do tratamento térmico de precipitagédo, as amostras foram submetidas a
um tratamento térmico de homogeneizagéo. Esse tratamento tem, por objetivo, a
verificagcéo de que todo zirconio se encontra em solugao soélida na liga. O grafico da

figura 3.1 mostra os resultados desse tratamento.

Tratamento de Homogeneizacdo - T = 620 °C
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Figura 3.1: Resultados do tratamento de homogeneizacéo.

Analisando os resultados apresentados na figura 3.1, uma mudanca
significativa de condutividade elétrica em fungéo do tempo de tratamento térmico

n&o é observada. Isso significa que a quantidade de zircénio em solugao sélida nao
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varia, ou seja, a quantidade maxima possivel de zircénio ja se encontra em solugao

solida no estado bruto de fundigdo, ndo sendo necessaria a realizagdo de um

posterior tratamento térmico a fim de obter-se esse estado.

Porém, quando o material € submetido a um tratamento de homogeneizagéo,

este sofre uma recuperagdo, o que significa que a quantidade de discordancias

presentes no material vai diminuir. Tal fenémeno pode ser observado a partir da

realizagdo de medidas de dureza. Essas medidas de dureza também foram

realizadas na Université de Rouen. A tabela 3.2 mostra os resultados das medidas

de dureza realizadas em dois estados diferentes: bruto de fundicdo e apos

tratamento térmico de homogeneizagao durante 288 horas.

Tabela 3.1: Resultados de medidas de dureza realizados antes e apds tratamento térmico de

homogeneizacao.

Antes do t.t. Depois de t.t. de
homogeneizacdo | homogeneizagdo
Dureza (HV) 36,52 + 4,20 17,85 + 3,63

Pode-se observer uma diminuigdo na dureza do material apés o tratamento de

homogeneizagdo, o que significa que este sofre uma recuperagdo durante o

tratamento térmico.

1° Tratamento Térmico de Precipitacdo

Os resultados do 1° tratamento térmico de precipitagédo estdo apresentados no

grafico da figura 3.1.
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Figura 3.2: Resultados do 1° tratamento térmico de precipitagao.

Analisando o grafico apresentado na figura 3.2, algumas observagdes podem

ser feitas:

* A primeira delas diz respeito a velocidade de precipitagido que é lenta uma
vez que s&o necessarias quase 500 horas de tratamento térmico para obter-
se uma estabilizagdo da curva de precipitagdo. Somente as amostras
tratadas a 450 °C apresentam essa estabilizagdo. As outras amostras,
tratadas a 350 °C e a 400 °C apresentam curvas com inclinagéo positiva, o

que significa que o processo de precipitacdo nao esta concluido.

* A melhor temperatura de ftratamento térmico é de 450 °C. Nessa
temperatura a velocidade de precipitagdo € maior uma vez que a inclinagéao
da tangente dos pontos iniciais dessa curva é maior. Além disso, quando
tratada a essa temperatura, o material atinge maiores valores de
condutividade elétrica. Também se pode imaginar que, a essa temperatura,
o processo de precipitacdo do AlsZr esta terminado, uma vez que a curva
apresenta-se praticamente na horizontal apés 200 horas de tratamento

térmico.
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* Para os tratamentos térmicos realizados a 350 °C e 400 °C, uma diferenga
significativa de resultados é observada quando se comparam as amostras
que foram submetidas a um tratamento de homogeneizagédo anterior ao
tratamento térmico de precipitacdo aquelas que foram submetidas
diretamente ao tratamento de precipitagdo. Esse gap € resultado da
diferenga de densidade de discordancia das amostras. Sabe-se que durante
a homogeneizacdo o material sofre recuperagdo, ou seja; apds o esse
tratamento a densidade de discordancias do material diminui. Sendo a
precipitagdo do AlZr heterogenia [7], quanto menor a quantidade de
discordéncias, menor o numero de sitos de nucleagdao e,
conseqlientemente, mais lenta sera a precipitagao.

As amostras tratadas a 450 °C n&o apresentam esse gap. Isso pode ser uma
conseqliéncia da velocidade de difusdo do elemento zircénio em fungéo da
temperatura de tratamento térmico. Provavelmente, a 450 °C, a velocidade
de difusédo desse elemento é rapida o suficiente para compensar essa

diferenca de densidade de discordancias.
Apds essa primeira andlise, uma relagao entre a condutividade elétrica e a

temperatura de tratamento térmico pode ser definida. Apos alguns testes,

estabeleceu-se a seguinte relagdo matematica:

— At +B

elec
Cele = condutividade elétrica;
A e B= constantes;

t = tempo de tratamento térmico.

Essa relagao esta apresentada no grafico da figura 3.3.
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Figura 3.3: Relag&o entre a condutividade elétrica e a raiz quadrada do tempo de tratamento.

As equagdbes que representam as relagdes entre condutividade elétrica e tempo

de tratamento térmico realizadas estao apresentadas na tabela 3.2.

Tabela 3.2: Equagbes que relacionam condutividade elétrica e tempo de tratamento térmico.

350 °C 0. =023t +53.0
400 °C O e =0.28V1 +53.0
450 °C o, =041t +52.9

Analisando as equagdes presentes na tabela 3.2 e o grafico da figura 3.3,

algumas observagdes podem ser feitas:

= Ainclinagéo da reta que representa o tratamento térmico realizado a 350 °C
€ a menor, indicando que, nessa temperatura, a cinética de precipitagéo é a
menor. A temperatura de 450 °C, a inclinagdo da curva é a maior, indicando

que, nessa temperatura, a cinética de precipitagdo é a mais rapida.
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* Quando o gréfico da figura 3.3 é analisado, observa-se que todos os pontos
que formam a reta dos tratamentos realizados a 350 °C e 400 °C seguem a
mesma tendéncia linear em fung¢éo da raiz quadrada do tempo de tratamento
térmico. Porém, para a curva de 450 °C, essa relagdo linear nio é
respeitada até os Ultimos pontos medidos. Isso indica que nessa
temperatura, apés 144 horas de tratamento, o processo de precipitagio
pode ter acabado, ou um outro fendmeno ocorre no material, modificando o

comportamento da amostra.

* As equagdes obtidas seguem a seguinte forma:

., =A~Nt+B

A constante B representa a condutividade elétrica inicial do material. A

tabela 3.3 compara o valor teérico e o valor experimental dessa constante:

Tabela 3.3: Comparagao entre o valor real e experimental da condutividade elétrica do material.

Cele €Xperimental Oele telrica

Temperatura (% IACS) (% IACS)
350 °C 52.5 52.9
400 °C 52.5 52.9
450 °C 52.5 53.0

E possivel observar que o erro entre os valores teéricos, obtidos com o uso
da equacgéo de regressao linear, e experimentais € menos que 1%. Esse
erro pode ser uma conseqiiéncia do tamanho da amostra. Para essas
medidas as amostras possuem 300 mm e o comprimento valido de medida é
de 140 mm. Como conseqiiéncia, uma pequena diferenga no valor medido
da resisténcia elétrica pode resultar numa importante diferenga na
condutividade elétrica calculada.

A constante A agrupa todos os parametros que influenciam a cinética de
precipitacdo. O mais importante deles é o coeficiente de difusdo uma vez

que a precipitacdo do AlsZr é uma transformagao de fases que ocorre
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através da difusdo atdmica. Essa hipotese pode ser confirmada analisando-
se a relagdo entre o coeficiente de difusdo e a temperatura. O gréafico da

figura 3.4 apresenta a relagéo entre esses dois parametros:
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Figura 3.4: Relac&o entre o coeficiente de difusdo e a temperatura. Dy representa a autodifusdo do
aluminio e Dz~ € Dg- representam a difusdo das impurezas no aluminio [7].

Analisando o gréfico da figura 3.4, pode-se observer que o coeficiente de
difusdo aumenta com o aumento da temperatura de tratamento o que esta
de acordo com a relagdo entra a constante A e a temperatura de tratamento
térmico. Assim sendo, pode-se afirmar que o coeficiente de difusdo € um dos
parametros que sao considerados na constante A.

Um outro parametro que é considerado em A é a concentragio do zirconio.
Quando a quantidade de zircénio presente em solugdo solida é maior, a
distancia entre dois desses atomos & menor. Assim, a distdncia que um
atomo devera percorrer para se aproximar de um segundo atomo formando
assim um sitio de nucleagdo, que crescera transformando-se num
precipitado, € menor. Sabendo que o coeficiente de difusdo ndo muda se a
temperatura também n&o muda, quando a concentragéo de zircénio é maior,
o tempo necessario para dois atomos se encontrarem sera também menor e

a velocidade de precipitacao sera maior.
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Ainda um outro pardmetro é a densidade de discordancias. Sabe-se que a
precipitagdo do AlzZr é heterogenia. Assim sendo, quanto maior a densidade
de discordancias, maior a quantidade de sitios de nucleacdo e,

consequentemente, maior a velocidade de precipitagao.

2° Tratamento Térmico de Precipitacao

A precipitagao do Al;Zr é acompanhada através de medidas de condutividade
elétrica. Essas medidas foram realizadas antes e depois da trefilagéo das amostras.
Os resultados das medidas de condutividade elétrica realizadas antes da

trefilagdo das amostras pode ser encontrado na imagem da figura 3.5.
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Figura 3.5: Resultados das amostras tratadas a 350°C, 400°C, 450°C, 475°C e 500°C antes da
trefilagdo.

Analisando-se o grafico da figura 3.5 que representa a evolugdo da
precipitagdo de AlkZr em fungdo do tempo de tratamento térmico, algumas
observagdes podem ser feitas:

= A primeira refere-se a relagdo entre a temperatura e a velocidade de -
precipitagdo: quanto maior € a temperatura de tratamento térmico, mais
rapida sera a precipitagdo do AlsZr. Tal afirmagéo pode ser concluida a partir

da andlise dos diferentes “dominios coloridos” apresentados no grafico da
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figura 3.5. Observa-se que quanto maior a temperatura de tratamento
térmico, maior a inclinagdo desses dominios. Além disso, é possivel
observar que a precipitagdo dos tratamentos realizados a 450 °C, 475 °C e
500 °C esta terminada, uma vez que eles apresentam um platd horizontal.
Porém, como a curva dos tratamentos realizados a 350 °C e 400 °C ainda
apresentam um comportamento crescente, pode-se concluir que, mesmo
apos 200 horas de tratamento térmico, o processo de precipitacéo nao foi
concluido.

A velocidade de precipitagdo é lenta, sendo necessarias no minimo 60
horas de tratamento térmico, numa temperatura de 475 °C para que tal

processo seja completo.

A influéncia da taxa de encruamento do material antes da realizacdo do
tratamento térmico é caracterizada pela espessura dos “dominios coloridos”,
sendo que cada um deles representa uma temperatura de tratamento
térmico. Analisando o resultado do tratamento térmico realizado a 350 °C
(figura 3.6), essa influéncia pode ser facilmente observada. Também se
observa que, quanto maior a taxa de encruamento, maior sera a velocidade
de precipitagéo do AlzZr.
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Figura 3.6: Resultados para as amostras tratadas a 350 °C.

* Em segundo lugar, pode-se observar que quanto maior a temperatura de
tratamento térmico de precipitagdo, menor sera a influéncia da taxa de
encruamento presente no material antes de tal tratamento. Tal afirmagéao
pode ser confirmada a partir da comparacdo de espessura dos “dominios

coloridos” correspondentes a 350 °C e 500 ° C, como & mostrado na figura
3.7.
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Figura 3.7: Resultados das amostras tratadas a 350 °C e 500 °C.
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A condutividade elétrica do material estabiliza a 59% IACS o que nio
corresponde ao valor alvo desejado para essa liga (60% IACS).

Observando-se os resultados das amostras tratadas a 475 °C e 500 °C,
nenhuma diferenga significativa de velocidade de precipitagdo é observada.
Uma possivel explicacdo para esse fato € o inicio da competicdo entre
precipitacédo e dissolugdo dos precipitados que provavelmente comeca a
temperatura de 500 °C. Assim, imagina-se que a temperatura de 500 °C seja
a temperatura limite de tratamento térmico. Acima dessa temperatura o
fendbmeno de dissolugdo é mais importante que a precipitagéo e, ao invés de
ocorrer a formagéo de precipitados de AlzZr, ocorre a dissolugdo do mesmo

na matriz de aluminio.

Apos essas medidas de condutividade elétrica, todas as amostras foram

trefiladas até atingirem um didmetro de 3,3 mm. Mais uma vez, medidas de

condutividade elétrica foram realizadas com todas as amostras e os resultados

podem ser encontrados na figura 3.8.
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Figura 3.8: Condutividade elétrica das amostras apos trefilagéo.
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Observando-se o grafico apresentado na figura 3.8, algumas observagdes

podem ser feitas:

Um aumento no valor de condutividade elétrica € observado para todas as
amostras. Assim, & possivel imaginar que, durante a deformacéo plastica do
material, ocorre a precipitagao do AlsZr. Sabe-se que, durante a deformagéo
plastica, cerca de 99% da energia é convertida em calor, que é a forga de
ativagao da precipitagdo. Somado-se a isso, durante a deformagéo plastica a
densidade de discordancias aumenta e, como consequéncia, a energia

interna do material também aumenta como é mostrado na equacéo (A).

E, =c,pGb’ 17 ()

Ep = Energia interna de uma discordancia;
¢ = constant com valor aproximado de 0.5;
p = densidade de discordancias;

G = enegia de Gibbs;

b = vetor de burgers.

Com o aumento da densidade de discordancias, os atomos de zirconio
difundem-se através de uma quantidade maior de caminhos, aproximando-
se mais rapidamente uns dos outros, ou seja, a precipitacdo do AlzZr ocorre
mais rapidamente.

Finalmente, com o aumento da densidade de discordancias, o material
apresentara uma quantidade maior de sitios de germinagéo e, como o AlsZr
precipita de forma heterogenia [7], esse aumento tera uma grande influéncia
na velocidade de precipitagéo.

A fim de verificar se ha precipitacdo de AlsZr durante a deformacéo plastica,
a quantidade, forma e distribuicdo dos precipitados devem ser analisadas

em dois estados diferentes: antes e apos a trefilagao.

Ap6s a ftrefilagdo a influéncia da taxa de encruamento anterior ao
tratamento térmico diminui. Esse fendmeno é observado através da

diminuicdo da espessura dos "dominios coloridos” que representam cada
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tratamento térmico. A figura 3.9 mostra essa diferenga para as amostras
tratadas a 475 °C. Os graficos que representam os tratamentos térmicos
realizados em outras temperaturas podem ser achados no anexo A.
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Figura 3.9: Condutividade elétrica antes e ap6s trefilagdo das amostras tratadas a 475 °C.

Analisando a figura 3.9 duas observagdes principais podem ser feitas: a
primeira deles corresponde a diminuicdo da espessura do “dominio colorido”
indicando uma diminui¢ao da influéncia da taxa de encruamento anterior ao
tratamento térmico. Em segundo lugar, pode ser observado o aumento da
condutividade elétrica da amostra apés a deformacéo plastica intensa. Além

disso, também se observa que:

= Apbs a trefilagdo, a condutividade elétrica das amostras se estabiliza em 60
%lACS, que corresponde ao valor desejado para essa liga.

* O aumento de condutividade elétrica apos a trefilagdo das amostras foi

calculado através da equagéo B.
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Os resultados desse calculo estdo apresentados na tabela 3.4.

Tabela 3.4: Aumento de condutividade elétrica apds a trefilagdo das amostras.

0 [ 50 [ 100 190
350 2,93 [#maamt| 273 | 2,60 | 2,75
400 2,93 237 | 331 | 349 | 303
¢ 9,55 450 2,93 350 | 306 | 3,07 | 314
475 2,93 260 | 408 | 374 | 3,34
500 293 | 2,15 | 3,90 | 4,17 [ 329 | 3,20 |
350 217 | 150 | 1,91 | 1,77 | 184
400 2,17 1,24 | 2,40 | 2,06 | 1,97
¢ 8,37 450 2,17 1,55 | 2,33 | 2,08 | 2,03
475 2,17 1,98 | 252 | 2,84 | 2,38
500 2,17 1,73 | 1,95 | 2,66 | 213 | 2,07 |
350 2,24 209 [ 167 | 1,12 | 1,78
400 2,24 1,38 | 159 | 1,71 | 1,73
¢ 7,34 450 2,24 1,12 | 1,26 | 0,90 | 1,38
475 2,24 1,56 | 2,57 | 2,14 | 2,13
500 2,24 09 | 174 | 2,00 | 1,76 | 1,75 |

Apds analise dos resultados obtidos, pode-se observer que a temperatura de
tratamento térmico que proporciona o maior aumento de condutividade
elétrica apds a trefilagdo & 475 °C. As temperaturas mais baixas de
tratamento térmico n&o fornecem energia suficiente para que os atomos de
zirconio se difundam mais rapidamente. Por outro lado, quando submetido
as temperaturas mais elevadas, a solubilizagdo dos precipitados de zircénio
sera mais rapida que a precipitagcdo dos mesmos. Assim, esses dois
fendmenos competirdo, predominando a solubilizacao dos precipitados.

Somado a isso, as amostras que nao foram submetidas a um ou dois passos
de trefilagdo anteriores ao tratamento térmico apresentam o maior aumento
em condutividade elétrica. Uma possivel explicagdo para esse fendmeno
considera a quantidade de energia adicionada ao material durante a

deformagédo plastica do mesmo. As amostras que nao sofreram uma
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deformagéo plastica prévia apresentam um aumento mais importante de
densidade de discordancias durante a trefilagdo e, como consequéncia,
também apresenta um aumento mais importante da taxa de encruamento do
material (tabela 3.5). Assim sendo, a energia adicionada ao material sera
também mais importante e a for¢a de ativagao da precipitagdo do AlsZr sera
mais importante.

Tabela 3.5: Taxa de encruamento apés a trefilacéo de amostras com diferente didmetro inicial.

Taxa de
Diametro inicial (mm) encruamento final
(%)
9,55 88,1
8,37 84,5
7,35 79,9

3.1.2 Amostras laboratoriais

“Baixa” concentracao de zirconio — Teste de homogeneizacio

Antes do tratamento térmico de precipitagao, as amostras foram submetidas a
um tratamento térmico de homogeneizagéo para verificar se a maxima quantidade
de zircénio se encontra em solugédo soélida. A tabela 3.6 mostra os resultados desse

tratamento.

Tabela 3.6: Resultado do tratamento de homogeneizar,:éo — Amostras Laboratoriais.

Composicéo Medidas de condutividade elétrica (% IACS)
quimica Oh 17 h 19 h 75 h 95 h 143h | 240h
Grupo 1 0,134 55,1 -—-- ---- 52,8 52,7 53,1 53,0
0,190 54,0 52,6 52,6 o
Grupo 2 0,243 53,8 - e 51,2 51,3 51,5 51,3
0,211 55,1 53,2 53,3 -
Grupo 3 0,440 53,3 51,5 51,3 50,7 50,5 50,9 51,0

Analisando-se a tabela 3.6 é possivel observar uma diminuigdo de

condutividade elétrica das amostras em fungéo do tempo de tratamento. Essa queda
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indica um aumento da quantidade de zirconio em solugdo sélida ap6s o tratamento
realizado. Assim, para se obter as melhores propriedades da liga, € necessaria a
realizagdo de um tratamento térmico de homogeneizagdo das amostras antes do
tratamento térmico de precipitagao.

Também €& possivel determinar um tempo 6timo de tratamento térmico de
homogeneizagdo. Observa-se que entre 17 e 19 horas, a condutividade elétrica da
amostra nao apresenta uma evolugdo importante. Assim, é possivel concluir que o
tratamento térmico e homogeneizagao deve ser realizado durante 17 horas.

Além de assegurar a saturagcdo do zircénio na matriz de aluminio, esse
tratamento € importante para homogeneizar do estado inicial das amostras, uma vez
que a temperatura de laminagdo ndo é exatamente a mesma para todas as

amostras.

“Baixa” concentracao de zirconio — Tratamento térmico de precipitacio

Uma amostra de cada grupo foi submetida a um tratamento térmico a 475 °C
durante 50 e 100 horas. A composicdo quimica das amostras & apresentada na
tabela 3.7.

Tabela 3.7: Composig&o quimica das amostras laboratoriais.

Grupo Czr (Wt %)
1 0.134
2 0.243
3 0.440

Mais uma vez, a precipitagdo do Al;Zr foi acompanhada através de medidas de
condutividade elétrica.

Os resultados dessas medidas, antes da trefilagido, estdo apresentados na
figura 3.10.
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Figura 3.10: Comparagéo entre os resultados das amostras brasileiras e das amostras laboratoriais

antes da trefilagao.

A partir da analise do grafico apresentado na figura 3.10, algumas observagdes

podem ser feitas:

A cinética de precipitacdo é lenta. Mais uma vez s&o necessarias mais de
100 horas de tratamento para obter-se uma precipitagdo importante; um

aumento de condutividade elétrica significativo.

A condutividade elétrica ainda ndo esta estabilizada, porém, analisando-se
a tendéncia da curva & possivel predizer que tal propriedade estabilizar-se-ia
entre 58 e 59% IACS.

Analizando-se a inclinagdo das curvas é possivel observar uma relagdo
entre a composigdo quimica da liga e a cinética de precipitagdo. Para a
amostra mais rica em zirconio, a precipitagdo € mais rapida do que nas
outras amostras. Tal fendmeno é l6gico, pois, quanto maior a quantidade de
zirconio presente na amostra, menor a distancia entre dois atomos e, como
consequéncia, o tempo necessario para que esses dois atomos se
encontrem, formem um nucleo e cresgam dando origem a um precipitado

também sera menor.
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* Finalmente quando os resultados das amostras laboratoriais s&o
comparados com os resultados das amostras brasileiras observa-se que os
resultados sdo coerentes. H4 apenas uma diferenga nos resultados de 50
horas de tratamento; a amostra laboratorial apresenta uma menor
condutividade elétrica. Essa pode ser uma conseqiliéncia da realizagdo do
teste de homogeneizagcao com amostras laboratoriais. Com esse tratamento,
as amostras sofreram recuperagdo, ou seja, ha uma diminuicdo da
densidade de discordancias. Logo, como a precipitagdo é heterogenia, a
quantidade de sitios de germinagéo diminui e a cinética de precipitagéo é
mais lenta para as amostras laboratoriais.

Apds 100 horas de tratamento térmico, os resultados das amostras sao
equivalentes, o que indica que a densidade de discordancias influencia a
velocidade de precipitagdo, porém nao interfere na quantidade de zirconio
que participa desse processo. Como a condutividade elétrica final das
amostras é a mesma pode-se concluir que a quantidade de zirconio presente
em solugéo sélida nas amostras € mais ou menos a mesma.

A unica diferenga € a amostra do grupo 1, que apresenta uma condutividade
elétrica menor, mesmo apés 100 horas de tratamento térmico. Como essa
amostra possui uma quantidade menor de zircénio, a distancia entre dois
atomos de zircénio é maior. Como conseqiiéncia, a probabilidade do niimero
minimo de atomos de zircdnio, necessario para a formagéao de um germe de
precipitacdo, se encontrar € menor e, conseqientemente, a cinética de

precipitagdo € menor.
Apds essas medidas de condutividade elétrica, todas as amostras foram

trefiladas até o didmetro de 3.3 mm. Mais uma vez, medidas de condutividade

eletrica foram realizadas e os resultados podem ser encontrados na figura 3.11.
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Figura 3.11: Resultados das amostras laboratoriais apés a trefilagéo e comparados com os
resultados das amostras brasileiras.

Observando-se o grafico presente na figura 3.11, algumas observagdes podem

ser feitas:

= Mais uma vez observa-se um aumento de condutividade elétrica o que
indica que precipitados de Al;Zr podem ter sido formados durante a
deformacéo plastica.

= A condutividade elétrica alcancga o valor de 60 %IACS.

= Os resultados das amostras laboratoriais sdo coerentes aos das amostras
brasileiras, o que mostra que o processo laboratorial de fabricacdo de
amostras é valido; ele fornece resultados compativeis com os das amostras

obtidas de forma industrial.

“Alta” concentracdo de zirconio — Tratamento térmico de precipitacido

Para esse ftratamento foram usadas duas amostras distintas e suas

composi¢des quimicas estdo presentes na tabela 3.8.
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Tabela 3.8: Composic&o quimica das amostras com "“alta" concentragéo de zirconio.

Amostra Czr (wt %)
Zr 47 1.793
Zr 51 1.870

Dois tratamentos térmicos diferentes foram realizados com essas amostras. No
primeiro, medidas de condutividade elétrica foram realizadas a cada uma hora de
tratamento. No segundo, dois periodos de tratamento térmico foram escolhidos: 25 e
50 horas.

A figura 3.12 apresenta os resultados do primeiro tratamento térmico que foi

realizado, comparado com os resultados das amostras brasileiras.
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Figura 3.12: Resultado das amostras com alto teor de zircénio comparado com o resultado das
amostras brasileiras.

Analisando-se o grafico da figura 3.12, algumas observagbes podem ser feitas:

* Quando as amostras Zr 47 e Zr 51 sdo comparadas, observa-se que a
primeira apresenta uma maior velocidade de precipitagdo, mesmo que a
amostra Zr 51 apresente uma quantidade maior de zirconio. Essa diferenca
pode ser conseqiéncia de uma diferenga na quantidade de zirconio em

solugdo sdlida. Como essas amostras ndo foram submetidas a um
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tratamento termico de homogeneizagédo, suas condigbes iniciais nao sao
semelhantes e a quantidade de zirconic em solugdo solida ndo é
necessariamente a maxima. Assim, & possivel que a amostra Zr 47

apresente uma maior quantidade de zircénio em solugdo sélida.

Quando os resultados das amostras laboratoriais s&o comparados com os
resultados das amostras brasileiras, pode ser observado que, durante as
primeiras 15 horas de tratamento térmico, as amostras laboratoriais
apresentam uma velocidade maior de precipitagdo. Porém, apos esse
periodo inicial, ha um aumento da cinética de precipitagao das amostras
brasileiras e, ap6és 27 horas de tratamento térmico, as amostras brasileiras
apresentam aproximadamente o mesmo valor de condutividade térmica da

amostra Zr 51.

No segundo tratamento térmico, as medidas de condutividade elétrica foram

realizadas apds 25 e 50 horas. Os resultados, antes da trefilagdo das amostras,

estao apresentados na figura 3.13.
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Figura 3.13: Amostras de alto teor de zirconio — antes de trefilagio.

Apos 50 horas de tratamento térmico a condutividade elétrica da amostra esta

por volta de 58% IACS, que corresponde ao mesmo valor obtido para as amostras
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brasileiras, como pode ser visto na figura 3.5. Isso indica que a alta concentragdo de
zirconio ndo aumenta a cinética de precipitacdo do Al;Zr de maneira significativa.

Um gap entre as duas amostras é observado ap6s 50 horas de tratamento
téermico. Essa diferenca pode ser conseqiiéncia da diferenca de quantidade de
zirconio encontrado em solugdo sélida nas duas amostras, como ja foi comentado
anteriormente.

Apds essas medidas de condutividade elétrica, todas as amostras foram
trefiladas até o didametro de 3.3 mm. Mais uma vez, medidas de condutividade
elétrica foram realizadas e os resultados podem ser encontrados na figura 3.14.
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Figura 3.14: Amostras de alto teor de zircénio — apos trefilagio.

Mais uma vez identifica-se um aumento de condutividade elétrica apds a
trefilagdo das amostras. Apos 50 horas de tratamento térmico e trefilagido a amostra
atinge uma condutividade elétrica de apenas 59% IACS. Assim, uma concentragéo
muito grande de zircdnio ndo é benéfica para a cinética de precipitagdo do AlsZr ou

para as propriedades elétricas da liga.

3.2 Analise Metalografica
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3.2.1 Amostras Brasileiras

A fim de observar o tamanho, a forma, a quantidade e a distribuicdo dos
precipitados, estudos com microscopia 6tica, microscopia eletrénica de varredura e
micoscopia eletrénica de transmissdo foram realizados em amostras no estado bruto
de vazamento, apdés tratamento de homogeneizacdo, apos tratamento de
precipitagao e apoés trefilagao.

Microestura “bruta de vazamento”

A microestrutura do estado “bruto de vazamento” é apresentada na figura 3.15.

(a) (b)
Figura 3.15: Estado bruto de vazamento. a) MO. b) MEV — elétrons secundarios.

Analisando a figura 3.15 (a), constata-se que precipitados de AlzZr do tipo D02,
como aqueles presentes na liga mae (anexo C) néo estédo presentes na liga. Assim,
todo o zircbnio provavelmente se encontra em solugdo sélida ou na forma de
precipitados de tamanho pequeno, que ndo podem ser observados com a técnica de
microscopia otica.

A partir da analise da figura 3.15 (b), associada a um estudo complementar
com a técnica EDX, observa-se a presenga de dispersoides de ferro, silicio, lantanio
e cério. Esses dispersoides foram formados durante a solidificagao da liga.

O ferro € uma impureza comum do aluminio, geralmente encontrada sob a

forma de pequenos precipitados localizados nos contornos de graos, uma vez que a
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solubilidade do ferro no aluminio é de apenas 0,06% (weight). Esses precipitados
possuem a estequiometria AlsFe e sdo formados durante a solidificagdo da amostra.

O silicio & provavelmente uma impureza proveniente do método de preparacéio
das amostras. Como o material foi lixado com discos de carbeto de silicio, & provavel
que alguma particula de silicio tenha incrustado no material. O lantanio e o cério, o
mish metal, foi adicionado a liga durante a sua preparagao, ainda ao metal liquido,
para melhorar suas propriedades mecanicas.

A analise mostra que os grandes precipitados presentes na liga ndo possuem
zircbnio em sua composigdo quimica, o que significa que a amostra foi solidificada
rapido o suficiente para evitar a formagao de grandes precipitados de zirconio.

Como os precipitados de AlsZr, do tipo L1,, sdo de escala nanométrica, é
necessaria a realizagéo de imagens com o microscopio eletrénico de transmissao. A

figura 3.16 apresenta algumas imagens obtidas com essa técnica.

@ (b)

Figura 3.16: Estrutura bruta de vazamento - MET — campo claro.

Observando as imagens obtidas com MET, é possivel identificar uma estrutura
na forma de gréos. Esses grdos apresentam franjas de difracdo com a mesma
espessura na interface dos graos, que indicam uma pequena misorientagio entre os
graos. Assim, eles ndo séo exatamente graos. De fato a figura mostra uma estrutura
de sub-gréos, indicando que a estrutura do material é formada por grandes gréos

que, por sua vez, sao formados por sub-graos.
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O tamanho de grdo ndo pode ser determinado, pois a area obtida na imagem
nao é grande o suficiente. Porém & possivel supor que os graos sao maiores que 5
MM, uma vez que as imagens da figura 3.16 tém tamanho de 4x4 ym? e mostra
apenas os sub-graos de um unico grdo. No que diz respeito aos sub-gréos, eles
apresentam uma disperséao importante de tamanho, variando entre 0,5 pm e 1,8 ym,
com uma média de 1 ym.

Na figura 3.17, a distribuigdo de discordancias pode ser observada.

(@) (b)

Figura 3.17: Distribuicdo de discordancias. (a) Campo escuro. (b) Campo claro.

No interior dos sub-grdos observa-se uma pequena quantidade de
discordancias. Por outro lado, nos contornos de sub-grdos o numero de
discordancias € mais importante. Observa-se uma organizagio na forma de “grios
de café” que pode ser consequéncia de uma dislocation loop formado pela
condensagao de uma lacuna, como mostra Ashby e Brown.

Finalmente, a presenga de células de discordancias (figura 3.18) pode ser
observada. Essas estruturas foram provavelmente formadas durante a laminagéo a

guente dessas amostras.

63



Figura 3.18: Células de discordancias, provavelmente fonhédas durante a laminagéo a quente. MET
— Campo claro.

Microestrutura apds tratamento de homogeneizacio

A estrutura do estado homogeneizado foi estudada. O tratamento térmico de
homogeneizagéo foi realizado durante 288 horas a uma temperatura de 620 °C. A

figura 3.19 mostra que grandes dispersoides ainda podem ser encontrados na liga.

¢

Figura 3.19: Amostra homogeneizada - MEB.

Mais uma vez os grandes dispersoides foram analisados com a técnica EDX e,

mais uma vez , essa analise mostrou que eles sao formados essencialmente de ferro
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e aluminio. Outros dispersoides contendo silicio, cério e lantanio também foram
encontrados e a explicagdo para a presenga de tais dispersoides pode ser
encontrada no paragrafo 3.2.1 — Microestrutura do estado bruto de vazamento.
Nessa amostra ndo foram encontrados macro-dispersoides contendo zircdnio o
que é esperado uma vez que a quantidade nominal de zircnio (0,27% wt) & menor
do que o limite de solubilidade do zircénio no aluminio (0,28% wt).
Em seguida, a amostra foi observada com a técnica de MET e os resultados

estao apresentados na figura 3.20.

200 nm
&

Figura 3.20: Amostras homogeneizadas a 620 °C durante 288 horas. MET — campo claro.

A primeira observagdo importante a ser feita & a auséncia de precipitados.
Assim, quando o material é tratado a temperatura de 620 °C ndo ha precipitagéo,
como era esperado.

Além disso, observa-se a presenga de células de discordancias. Essas células
ndo estio distribuidas de maneira homogenia na amostras e nio apresentam
nenhum tipo especifico de organizagéo.

E normal encontrar certa quantidade de discordancias em todos os metais,
porem, uma segunda possibilidade é que essas discordancias sejam consequéncia
da témpera realizada nas amostras logo ap6s o tratamento térmico.

As heterogeneidades de distribuicdo de discordancias sdo conseqiiéncia das
diferencas de deformagdo de um mesmo grao. Os graos nao deformam de maneira

uniforme, pois cada grdo deve acomodar a sua deformagédo e a deformacgédo dos
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graos vizinhos. Como os graos apresentam orientagdes diferentes, cada um deles
vai deformar de uma maneira diferente. Assim, os gréos vizinhos que deformarem
mais aplicardo uma maior tensao sobre o grdo. Conseqlientemente essa regizio do
grao vai apresentar uma maior deformagdo, ou seja, uma maior quantidade de
discordancias.

Analogamente, graos vizinhos que deformam menos v&o exercer uma menor
tensdo no grdo e, consequéntemente essa regido vai deformar menos e a
quantidade de discordancias sera menor.

Essa diferenga de distribuicdo de discordancias num mesmo gréo ndo ocorre
somente durante a deformacéo plastica do material, mas também quando o material
€ submetido a uma témpera brusca, o que pode explicar a presenca dessas
heterogeneidades no material estudado.

Uma outra possivel explicagdo para a origem dessa concentracio de
discordancias sdo os “antigos” contornos de grdo. Durante o tratamento de
homogeneizagdo os gréos se reorganizam e as discordancias interagem formando
ancoras que blogueiam o escorregamento de outras discordancias. Um exemplo
desse fenémeno pode ser observado na figura 3.20 a, nas regiées indicadas pelas
setas. Essa figura sugere a presenga de obstaculos nanométricos que impedem o
deslizamento da discordancia.

Microestrutura apds tratamento de precipitagio

Primeiramente, analisaram-se as amostras que foram submetidas a um
tratamento térmico a temperatura de 450 °C. A figura 3.21 apresenta o resultado
dessa analise.
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(a)

.

(b)

Figura 3.21: Precipitados de Al3Zr (a) Tratamento térmico a 450 °C durante 100 horas. Campo
escuro. (b) Tratamento térmico a 450 °C durante 190 horas. Campo claro.

Analisando-se a figura 3.21 observa-se a presenga de precipitados de Al:Zr.

Eles possuem uma estrutura do tipo L1, e uma forma esférica de didametro que varia

entre 20 e 30 nm.

As amostras que foram tratadas a 475 °C n3o apresentam somente

precipitados de forma esférica, mas também a forma de agulhas ou, até mesmo,

triangulos, como pode ser observado na figura 3.22.

(a)

7

100 nm o Q

(b)

Figura 3.22: Precipitados de Al3Zr. Tratamento térmico a 475 °C durante 50 horas.
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Os precipitados em forma de agulha apresentam um comprimento médio de
300 nm e uma espessura média de 25 nm. Os precipitados triangulares apresentam
lado de 100 nm, apresentando as extremidades chanfradas, como pode ser
observado na figura 3.22 b. Também é possivel observar, nessa mesma figura, que
os precipitados em forma de agulha sao paralelos aos lados facetados dos
precipitados triangulares. Essa estrutura pode ser explicada a partir da presenca de
um campo elastico devido a estrutura celular desses precipitados em agulha. A
literatura mostra que tais precipitados apresentam uma estrutura do tipo DOs.

Como pode ser observado na figura 3.21, os precipitados esféricos estao
alinhados, o que indica que eles se formaram ao redor de uma discordancia. Tal
organizagdo mostra que a precipitagdo do AlsZr ocorre de forma heterogenia. Para
verificar que essa hip6tese é possivel, € necessario fazer uma analise da quantidade
de energia necessaria para a ocorréncia de precipitagdo heterogenia e homogenia.

A energia necessaria para a nucleagao ¢ definida pela seguinte equacgéo:

3
AG" = 167y

3(Ag, - Ag, )

Yy = energia interfacial,
Ag, = energia quimica livre;

Age = energia elastica — associada as tensées de coeréncia.
No caso de precipitagdo préxima as discordancias, a contribuicdo do fator Age

para a AG* é menor devido a existéncia de um campo elastico ao redor da

discordancia. Assim, tem-se:

AG,, < AG,

hom

As figuras 3.23 e 3.24 mostram esses precipitados alinhados.
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(a) (b)
Figura 3.23: Precipitagao heterogenia das amostras tratadas durante 100 horas a 450 oC. a) MET —
Campo escuro b) MET — Campo escuro.

(a) (b)
Figura 3.24: Microestrutura de amostra tratada a 450°C durante 100 horas. a) MET — campo escuro.
b) MET — campo claro.

Na amotra apresentada na figura 3.24 (b) pode-se observer a presenca de um
grande sub-grdo, com um didmetro de aproximadamente 1,5 um, porém sua
presenca ndo € normal. Nessa figura também é possivel observar a presenca de
precipitados de forma esférica. O nimero de precipitados & pequeno, o que indica
que a cinética de precipitacao é lenta.
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Analisando a figura 3.24 (b) é possivel observar a distribuicdo de
discordancias. Mais uma vez as discordancias sdo organizadas em células e, mais
uma vez, a distribuicdo heterogenia dessas células pode ser uma conseqiiéncia do
acomodamento da diferenga de tensao exercida pelos graos vizinhos.

Quando ambos os estados sdo comparados, observa-se que a quantidade de
discordancias existente apés tratamento de precipitagdo & maior do que apés
homogeneizagdo. Para explicar tal fenémeno, dois pardmetros devem ser

considerados: a temperatura e o tempo de tratamento.

* Temperatura: a temperatura do tratamento de precipitagdo &€ menor do que
aquela do tratamento de homogeneizagdo. Como a temperatura é a fonte de
energia para a recuperacgao e a recristalizagdo do material, esses fenémenos
serdo mais importantes quanto maior for a temperatura de tratamento
termico.

» Tempo de tratamento: quanto mais tempo o material é submetido a um
tratamento térmico, mais tempo os atomos terdo para difundir dentro do
material, eliminando os defeitos lineares e, como resultado, a recuperagéo

da amostra sera mais eficiente.

Como as amostras que sofreram tratamento de homogeneizacédo apresentam
ambos os pardmetros mais elevados que as amostras que sofreram tratamento de
precipitagao, sua densidade de discordancias final € menor.

As imagens das amostras tratadas a 450 °C durante 100 horas sao
encontradas na figura 3.25.
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(a) (b)
Figura 3.25: Distribuicao de precipitados de amostras tratadas a 450 °C durante 190 horas. a)
Poligonizagéo da amostra. MET — campo escuro. b) Menor quantidade de prcipitados. MET - campo
escuro.

Analisando-se a figura 3.25 (a) um grande numero de precipitados pode ser
observado. A maioria desses precipitados & encontrada ao redor das paredes das
células de discordancias o que mostra, mais uma vez, que a precipitacdo do AlsZr
ocorre de forma heterogenia. Os precipitados apresentam uma forma esférica com
tamanho que varia entre 15 e 40 nm. Os precipitados maiores estao localizados no
interior das células de discordancias.

Observa-se também que, apés o tratamento térmico de precipitacdo, o material
sofre poligonizagdo. Em outras palavras, as discordancias existentes no material se
reorganizam sob a forma de poligonos a fim de reduzir a energia interna do material.
Assim, pode-se dizer que o material se apresenta sob a forma de colméia de abelha
com tamanho médio de 1,3 ym.

A figura 3.25 (b) apresenta uma outra regido do mesmo griao que aquela
apresentada na figura 3.25 (a), porém a distribui¢do de precipitados ndo é a mesma.
Mais uma vez, tal fendbmeno é explicado pela diferenca de densidade de
discordancias que é consequiéncia da acomodagao das diferentes tensédes aplicadas
pelos graos vizinhos.

A regiao da figura 3.25 (b) foi submetida a uma menor deformacéo. Assim a
quantidade de discordancias nessa area € menor do que em outras regiées. Como
resultado, a precipitacdo de AlsZr nessa area € menor, uma vez que a quantidade de

sitios de precipitagdo € menor. Além disso, como essa regido apresenta um menor
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numero de discordancias, a energia interna do material também sera menor e,

consequentemente, o material nao vai sofrer a poligonizagao.

Estado apés trefilagdo

Todas as amostras foram trefiladas de 9,5 mm para 3,3 mm. Antes de
trefiladas, as amostras analisadas nesse paragrafo foram tratadas a 475 °C durante
50 horas.

Apos trefilado, o material apresenta uma estrutura de sub-grao com tamanho
medio de 0,9 pm. Algumas discordancias podem ser encontradas no interior dessas

celulas, porém elas se apresentam em quantidade mais importante nos contornos de
células (figura 3.26).

(a) ()

Figura 3.26: Microestrutura ap6s trefilagéo — tratamento térmico a 475 °C durante 50 horas.
A figura 3.27 mostra um precipitado em um triplo contorno de grdo. Pode-se

observar que o precipitado bloqueia o deslizamento das discordancias que se

encontram nos contornos de graos, estabilizando a microestrutura.
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(a) (b)
Figura 3.27: Contorno triplo de gréo. Amostra tratada a 475 oC durante 50 horas. Depois trefilada até
3,3 mm. MET — Campo claro.

Assim, na figura 3.27 o efeito anti-recristalizante dos precipitados de Al:Zr
pode ser observado.

Tambem é possivel observar a presenga de discordancias bloqueadas (figura
3.28).

X : wln:*-" e i

cordancias bloqu.eédas. MET - campo claro.

Como pode ser observado na figura 3.28, as discordancias estdo bloqueadas,

0 que sugere a presenca de obstaculos nanométricos nessa regido. Além disso, é
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possivel observar a formagdo de um sub-grdo a partir dessas discordancias que

estado bloqueadas.

3.2.2 Amostras laboratoriais.

“Baixa’” concentracio de zirconio

Com as amostras laboratoriais realizou-se um estudo comparativo entre 3
estados: bruto de vazamento, apéds tratamento de homogeneizagdo e apods
tratamento de precipitagdo a 475 °C durante 100 horas. Esse estudo foi realizado
com uma amostra de cada grupo.

Os resultados dos grupos 1 e 2 sdo semelhantes e estdo apresentados na
figura 3.29.

(c)
Figura 3.29: Microestrutura dos grupos 1 e 2. a) Estado bruto de vazamento. b) Ap6s tratamento de
homogeneizago. c) Apds tratamento térmico de 100 horas a 475 °C.
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No estado bruto de vazamento (figura 3.29 a) observa-se a presenga de
pequenos precipitados ao redor dos contornos de grdos com composigdo quimica de
aluminio e ferro. O ferro € uma impureza encontrada freqiientemente no aluminio e
normalmente € encontrado sob a forma de precipitados devido a baixa solubilidade
do ferro no aluminio.

Nos outros 2 estados — ap6s tratamento de homogeneizagao (figura 3.29 b) e
apos tratamento térmico e precipitagéo (figura 3.29 c) — esses precipitados de ferro
ndo sido mais encontrados. Os precipitados de Al;Zr ndo sdo encontrados em
nenhum dos trés estados analisados, o que mostra que todo zircénio da liga mae foi
dissolvido durante a preparacao da amostra.

Para o grupo 3, os resultados estdo apresentados na figura 3.30.

(c)
Figura 3.30: Microestrutura dos grupos 1 e 2. a) Estado bruto de vazamento. b) Apés tratamento de
homogeneizagéo. ¢) Apds tratamento térmico de 100 horas a 475 °C.

No estado bruto de vazamento do grupo 3 (figura 3.30 a), dois tipos de

precipitados s&o encontrados: precipitados de ferro ao redor dos contornos de gréo
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e, também, precipitados de Al;Zr em forma de ‘“flores ou estrelas”. Como a
quantidade de zircoénio € maior nas amostras do grupo 3, nem toda a liga mae foi
solubilizada no processo de preparagéo da liga.

Nos outros 2 estados — apés tratamento de homogeneizagao (figura 3.30 b) e
apos tratamento térmico e precipitacéo (figura 3.30 c) — os precipitados de ferro ndo
sdo mais encontrados porém, os precipitados de Al;Zr ainda permanecem no

material, mas sob a forma de agulhas.

Amostras de “alta” concentracio de zircénio

Nas amostras de alta concentragdo de zirconio espera-se encontrar uma
quantidade importante de precipitados de AlsZr que nao foram dissolvidos durante o
método de preparagédo da liga, pois o teor de zircénio é superior ao seu limite de
solubilidade no aluminio. Assim sendo, o estudo realizado diz respeito & distribuigéo
desses precipitados. Assim, as analises foram realizadas com amostras da parte
superior e inferior da barra produzida. Os resultados das duas amostras analisadas

estado apresentados na figura 3.31.

SUPERIOR (Cz = 1.705) INFERIOR (Cz = 1.881)
Zr 47
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SUPERIOR (Cz = 1.945) INFERIOR (Cz = 1.795)

Zr 51
Figura 3.31: Parte superior e inferior das amostras Zr 47 e Zr 51 - MO.

A presencga dos precipitados de AlsZr é observada nas extremidades de ambas
as amostras. Além disso, a medida de composi¢do quimica nao apresenta valores
tdo distantes. Assim sendo, as amostras podem ser consideradas homogéneas,
principalmente levando-se em consideragao que algumas das amostras produzidas
apresentavam mais de 1,5% de diferenga de composigdo quimica entre as
extremidades da.

3.3 Teste de Tracgéo

3.3.1Amostras Brasileiras

Com o objetivo de analisar as propriedades mecéanicas do material, as
amostras foram submetidas a um teste de tragdo. O didmetro de teste das amostras
€ 3,3 mm e o comprimento valido € de 200 mm. Os resultados dos testes estdo

apresentados na figura 3.32.
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Figura 3.32: Resultados do ensaio de tragéo

Analisando-se o grafico apresentado na figura 3.32, algumas observacgdes

podem ser feitas:

Ha uma diminuigdo da resisténcia mecanica entre os estados antes do
tratamento térmico e ap6s tratamento térmico. Para explicar tal fenémeno,

duas hipéteses podem ser feitas.

1 — Durante o tratamento térmico o material sofre recuperagéo e,
conseqlientemente, a quantidade de discordancias presente no material
diminui reduzindo, assim, o niumero de obstaculos para o deslizamento de
outras discordéncias. Assim sendo, o material deformara mais facilmente, ou
seja, deformara mesmo quando submetido a tensées menores. Como

resultado, tem-se uma queda nas propriedades mecéanicas do material.

2 - Durante o tratamento térmico ocorre a precipitacdo do AlkZr e,
consequentemente, a quantidade de zircénio em solugéo sdlida no aluminio
também diminui. Assim, pode ser imaginado que o zircdnio em solugéo
sélida & melhor para as propriedades mecanicas da liga devido ao campo
elastico que estes atomos exercem na matriz. O campo elastico exercido por
um atomo isolado dificulta mais o deslocamento de uma discordancia,
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aumentando, assim suas propriedades mecanicas. Assim sendo, quanto
menor a quantidade de atomos em solugéo sélida, menor sera a resisténcia
ao deslizamento das discordancias e menor sera a resisténcia mecanica do
material.

Os resultados podem ser divididos em dois grupos: o primeirc apresenta
maiores valores de resisténcia mecéanica (entre 160 MPa e 170 MPa), cujas
amostras foram tratadas a 350 °C e 400 °C;, o segundo grupo, com
resisténcia mecénica mais baixa (entre 135 Mpa e 150 MPa), corresponde
as amostras tratadas a 450 °C, 475 °C e 500 °C. Para explicar essa

diferenca algumas hipoteses s&o propostas:

1 —Ha uma competi¢do entre dois fendmenos: recristalizagio e precipitagéo.
Quando o material € submetido as temperaturas mais altas, a velocidade de
recristalizagdo é mais importante do que quando o material é submetido as
temperaturas mais baixas. Assim, quando o material é submetido aos
tratamentos termicos realizados a 350 °C e 400 °C, imagina-se que, nessas
temperaturas, o fenédmeno de precipitagdo ocorre antes que a precipitagao
do Al;Zr comece e, quando o material comega a sofrer a recristalizacao, uma
quantidade minima de Al:Zr ja foi formada e bloqueia a recristalizagéo.
Finalmente, a perda de densidade de discordancias nio é muito importante
e o material mantém suas propriedades mecéanicas mais elevadas.

Por outro lado, quando as amostras sao tratadas a 450 °C, 475 °C e 500 °C,
0 processo de recristalizagdo comega a ocorrer antes que a precipitagéo.
Assim, quando o processo de recristalizagdo inicia, a quantidade de
precipitados de AlzZr existentes nZo é suficiente para bloquear a
recristalizagdo do material. Logo, a queda na densidade de discordancias é
mais importante e, consequentemente, a perda de propriedades mecanicas

€ também mais importante.

2 — O processo de precipitagdo das amostras tratadas a 350 °C e 400 °C
ndo esta terminado mesmo apés 190 horas de tratamento, em outras
palavras, ainda encontram-se atomos de zircénio em solugdo sdlida na

matriz de aluminio. Por outro lado, a precipitagdo do AlsZr das amostras
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tratadas a 450 °C, 475 °C e 500 °C ja estdo terminados e a quantidade de
zircOnio encontrado em solugéo sélida € menor, quase nula. Como foi visto
anteriormente, a presenca do zircoénio em solugao solida € melhor para as
propriedades mecanicas do material devido ao campo elastico formado.
Assim, como as amostras tratadas a 350 °C e 400 °C apresentam uma
maior quantidade de zircénio em solugio sélida, € de se esperar que elas

apresentem melhores propriedades mecénicas.

3 - Os tamanhos dos precipitados dos diferentes grupos. Para os
tratamentos realizados a 350 °C e 400 °C, os atomos apresentam uma
energia de difusdo menor e, consequentemente, os precipitados
apresentardo um tamanho menor. Por outro lado, os tratamentos térmicos
realizados a 450 °C, 475 °C e 500 °C os atomos apresentam uma maior
energia de difusdo e os precipitados apresentardo um crescimento mais
significativo. Sabe-se que o limite coeréncia/incoeréncia dos precipitados é
de 15 nm. Isso significa que os precipitados menores que 15 nm s&o
melhores para as propriedades mecéanicas. Assim sendo, imagina-se que os
precipitados formados nos tratamentos térmicos realizados a 350 °C e 400
°C apresentam um tamanho médio menor que 15 nm, que sdo melhores
para as propriedades mecanicas do material. Por outro lado, os precipitados
resultantes dos tratamentos térmicos realizados a 450 °C, 475 °C e 500 °C
provavelmente possuem um tamanho médio superior a 15 nm, e,

consequentemente, sua resisténcia mecanica sera menor.

Um pequeno aumento da resisténcia mecanica em fungao do tempo é
observado para o grupo de amostras que foram tratadas a 350 °C e 400 °C,
enquanto que as outras amostras ndo apresentam nio apresentam tal
comportamento.Uma possivel hipotese para tal fenémeno é o endurecimento
por precipitagdo. Sabendo-se que a precipitacdo das amostras tratadas a
350 °C e 400 °C ainda n3o estd terminada, o nimero de precipitados
existentes na amostra apés 50, 100 e 190 horas de tratamento ndo é o
mesmo; esse numero aumento com o tempo. Assim, mesmo que os atomos

em solugdo solida sejam melhores para as propriedades mecanicas do
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aluminio, uma pequena influéncia dos precipitados de AlZr na resisténcia
mecanica pode ser observada.

Somando-se a isso, pode-se imaginar que tais precipitados formados sédo
menores do que 15 nm, que é o limite de coeréncia/incoeréncia desses
precipitados. Quando as amostras sdo tratadas a 350 °C e 400 °C, os
atomos de zirconio ndo recebem energia suficiente para difundir
rapidamente, entdo os precipitados nio serdo muito grandes. Sendo os
precipitados menores que 15 nm, havera uma melhora das propriedades

mecanicas do material.

3.3.2 Amostras laboratoriais

Amostras de “baixa" concentracio de zirconio

Os resultados do ensaio de tragdo das amostras laboratoriais, comparados

com as amostras brasileiras, estdo apresentados nas figuras 3.33 e 3.34.
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Figura 3.33: Teste de trac&o realizado nas amostras tratadas durante 50 horas a 475 °C.
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Figura 3.34: Teste de trag&o realizado nas amostras tratadas durante 100 horas a 475 °C.

Observa-se que o grupo 3 apresenta uma melhor resisténcia mecanica,
provavelmente em conseqiiéncia da maior quantidade de zirconio presente na liga.

Outra diferenga entre os grupos diz respeito ao alongamento. Os grupos 1 e 2
apresentam um alongamento menor do que o grupo 3, cujo elongamento é
comparavel as amostras brasileiras. Além disso, observa-se que as amostras
tratadas durante 100 horas apresentam um melhor alongamento o que & normal

pois, como elas ficaram mais tempo no forno, elas sofreram uma maior recuperagéo.

Amostras de “alta” concentracio de zircénio

A resisténcia mecéanica das amostras laboratoriais com “alta” concentracdo de
zirconio € superior a das amostras brasileiras, como pode ser observado na tabela
3.9.

Tabela 3.9: Resultado do ensaio de tragdo das amostras com “alta” concentragéo de zirconio
comparada com as amostras brasileiras.

0 hours 25 hours 50 hours
Rm (MPa) A% (%) Rm (MPa) A% (%) Rm (MPa) A% (%)
Zra7 163,5 2.0 170,3 25 163,9 2,5
Zr 51 170,3 2,2 168,6 3,5 167,56 1.9
Lorena 185,7 4.8 142,6 2,6 143,1 2,9

Observa-se que ap6és o tratamento térmico as amostras laboratoriais
apresentam uma melhor resisténcia mecéanica provavelmente devido 4 composigdo
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quimica da amostra. Assim, pode-se dizer que quanto maior a quantidade de
zirconio na amostra, melhores sua resisténcia mecanica.
Porém, a superficie de ruptura dessas amostras (figura 3.35) mostra que a

origem da fissura de ruptura dessas amostras & um precipitado.

]
Figura 3.35: Superficie de ruptura de amostras com “alta” concentrago de zirconio.

No fundo deste “pogo” ha um precipitado que é a origem da fissura de ruptura
do material. Provavelmente esse € um precipitado estavel de AlsZr, de forma D0,

originaria da liga mae. Observa-se que a superficie ao redor do pogo de ruptura é

rugosa, indicando que a ruptura é ductil.

3.4.Tratamento de envelhecimento

3.4.1 Amostras brasileiras

O tratamento de envelhecimento foi realizado apenas com as amostras que
atingiram a condutividade elétrica de 60% IACS. Os resultados dos dois testes est&o
apresentados nas tabelas 3.10 e 3.11.
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Tabela 3.10: Resuitado do tratamento de envelhecimento realizado a 240 °C durante 400 horas.

. Apo6s tratamento de
Tratamento de Precipitagéo envelhecimento
Didmetro Inicial | Temperatura de Tempo MZce;gi:if:?ii:al RmfRmi

(mm) tratamento (°C) (horas) (MPa)

450 190 128,7 0,88

9,55 475 138 129,8 0,91

500 190 121,1 0,86

138 120,0 0,89

8.37 475 190 122,6 0,88

Tabela 3.11: Resuitado do tratamento de envelhecimento realizado a 280 °C durante 1 hora.

- Apés tratamento de
Tratamento de Precipitagao envelhecimento
Diametro Inicial | Temperatura de Tempo Mzizi:itf; zir?al Rmf/Rmi
(mm) tratamento (°C) (horas)
(MPa)
100 122,2 0,82
450 190 125.4 0,86
9,55 138 118,5 0,83
4 190 126.8 0,89
500 190 131,8 0,93
100 120,8 0,86
450 190 120,4 0,87
8,37 138 125,0 | 092
475 190 128.1 | 092
500 190 126,2 0,91
100 119,4 0,85
7 35 450 190 | 1154 0,83
' 175 138 123,7 0,80
190 115,2 0,85

O resultado desse tratamento mostra que somente algumas das amostras
apresentaram uma resisténcia mecanica de 90% da resisténcia mecanica inicial,
porém, elas apresentam um melhor resultado do que o aluminio puro (68%). Como
ja foi dito anteriormente, o poder de bloquear a recristalizagdo depende do tamanho,
da forma e da distribuig&o dos precipitados. Pensando especialmente na distribuigéo
dos precipitados, a bibliografia [7] mostra que quanto mais homogenia for a
distribuicéo dos precipitados, melhor sera seu poder de impedir a recristalizagéo.
Como pode ser visto na analise metalografica (paragrafo 3.2), os precipitados s&o
encontrados especialmente ao redor das discordancias, logo, eles ndo sao
distribuidos de maneira homogenia, o que pode ser uma das razdes da perda

importante de resisténcia mecénica.
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3.4.2 Amostras Laboratoriais

Amostras de “baixa” concentracio de zircdnio

O resultado do tratamento de envelhecimento dessas amostras esta
apresentado na tabela 3.12:

Tabela 3.12: Resultado do tratamento de envelhecimento: amostra com baixa concentracao de
Zirconio.

Tempo de tratamento-50 horas | Tempo de tratamento-100 horas
240°C-400h | 280°C-1h 240°C-400h 280°C-1h
Rmf/Rmi Rmf/Rmi Rmf/Rmi Rmf/Rmi
Grupo 1 0,86 0,91 0,82 0,87
Grupo 2 0,97 1,02 0,83 0,93
Grupo 3 0,83 0,88 0,78 0,84

Mais uma vez obtiveram-se apenas alguns bons resultados, que pode ser uma
consequéncia da distribui¢cdo heterogenia dos precipitados de Al;Zr. Observa-se que
0 grupo 3 € o que apresenta a pior resisténcia a recristalizagdo. Nesse caso uma
possivel hipdtese que explica tal fenémeno, é o tamanho dos precipitados. Esse
grupo apresenta uma quantidade maior de zirconio, assim sendo, seus precipitados
provavelmente seréo maiores que o das outras amostras e a literatura mostra que

quanto maior o tamanho dos precipitados, pior o seu poder anti-recristalizante.

3.4.3 Microestrutura do estado apés tratamento de envelhecimento

O tratamento térmico foi realizado a uma temperatura de 280 oC durante 1
hora como estabelecido pela norma IEC 6200 — 4/11/2006. O objetivo desse
tratamento & testar a resisténcia do material a recristalizagéo e recuperacéo.

A figura 3.36 corresponde a amostra que, inicialmente foi tratada a 475 °C
durante 50 horas. Apés esse tratamento inicial, a amostra foi trefilada até o diametro

de 3,3 mm e, finalmente, foi submetida ao tratamento de envelhecimento.
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Figura 3.36: Estado ap6s tratamento de envelhecimento.

Mais uma vez o material apresenta uma estrutura de sub-graos com tamanho
de 500 nm. A presenca de discordancias no interior desses sub-grdos nao é
observada. O material sofreu recuperagdo, o que explica a queda de propriedades

mecanicas da amostra apds esse tratamento.

3.5 Amostras Lamifil

Na tentativa de identificarmos o que & necessario para atingir as propriedades
desejadas dessa liga, alguns testes foram realizados com a liga produzida pela
empresa lamifil. Tais testes foram realizados nio somente no laboratério da NMC,
mas também na Nexans Brasil.

Os resultados das medidas de composigdo quimica estdo apresentados na
tabela 3.13.

Tabela 3.13: Composig¢do quimica das amostras brasileiras e das amostras lamifil.
Al Si Fe Cu Mn Cr Ni Ti \' Zr Mg Bi Zn
Lamifil 99,2 | 0,082 | 0,190 | 0,001 | 0,01 | 0,001 | 0,012 | 0,040 | 0,010 | 0,421 | 0,032 | 0,011 | 0,000
Brasileiras | 99,3 | 0,072 | 0,099 | 0,000 | 0,01 | 0,001 | 0,012 | 0,005 | 0,022 | 0,286 | 0,018 | 0,014 | 0,011
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A primeira diferenga que pode ser observada é a composigéo de zircdnio. As

amostras lamifil apresentam uma quantidade mais importante de zircénio do que as

amostras brasileiras, que melhora a cinética de precipitagdo, como foi mostrado no

paragrafo 3.1.2.

Uma segunda diferenca diz respeito a concentragdo de titdnio. As amostras

brasileiras apresentam uma concentragdo de 0,005% enquanto que as amostras

lamifil apresentam uma concentragdo 8 vezes maior: 0,040%. O TiB; é usado para

afinar o tamanho de grdo, aumentando, assim, as propriedades mecanicas do

mate

rial.

Um outro elemento que pode estar presente nas amostras lamifil € o scandio,

porém o equipamento utilizado na realizagdo das medidas ndo permite a

identificacdo e quantificagdo desse elemento.

As medidas de condutividade elétrica estao apresentadas na tabela 3.14.

Tabela 3.14: Resultados de condutividade elétrica.

Medidas realizadas na Nexans Brasil

Medidas realizadas no NMC

Antes trefilagio

Ap6s trefilagio

Antes trefilagio

Ap¢s trefilaggio

Diametro | Condutividade | Didmetro | Condutividade Didmetro | Condutividade | Didmetro | Condutividade
{mm) (% IACS) (mm) (% IACS) (mm) (% IACS) (mm) (% IACS)
9,77 60,6 4,25 59,6 9,55 59,6 3,3 60,1

E possivel observer uma pequena diferenca entre as medidas realizadas na

Nexans Brasil e na NMC, que deve ser resultado do uso de diferentes equipamentos

de medida. Porém todos os resultados mostram que o material apresenta uma

condutividade elétrica por volta de 60% IACS.

As propriedades mecanicas desse material estdo apresentadas na tabela 3.15.
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Tabela 3.15: Propriedades mecanicas da amostra Lamifil.

Medidas realizadas na Nexans Brasil Medidas realizadas no NMC
Antes da trefilagio Antes da trefilagio
Diémetro (mm) Resisténcia Didmetro (mm) Resisténcia
Mecénica (MPa) Mecéanica (MPa)
9.77 165 9,55 153
Ap6s trefilagio Apos trefilagio
" Resisténeia in Resisténcia
Didmetro (mm) Mecanica (MPa) Didmetro (mm) Mecénica (MPa)
4,25 180 3,29 187

Os resultados obtidos em ambos os laboratérios sdo equivalentes. E
interessante observar que a resisténcia mecanica alcanca valores préximos de 190
MPa, por volta de 50 MPa maior que as amostras brasileiras. No caso das amostras
com didmetro de 9,55 mm, a amostra lamifil apresenta uma resisténcia mecanica 90
MPa superior a brasileira.

Isso provavelmente é uma conseqiéncia do tamanho dos gréos, uma vez que
as amostras lamifil possuem TiB, em sua composicdo. Além disso, talvez essa
amostra tenha uma precipitagdo mais homogenia devido a adigdo de um terceiro
elemento de liga.

Quanto ao teste de envelhecimento, os resultados estdo apresentados na
tabela 3.16.

Tabela 3.16: Lamifil ageing test results.

Medidas reagi:;iialls na Nexans Medidas realizadas no NMC
Didmetro (mm) | Rmf/Rmi Didmetro (mm) | Rmf/Rmi
4,25 0,95 3,29 0,91

E possivel observar que a recuperacao do material durante o tratamento de
envelhecimento ndo é muito importante, o que indica que os precipitados de zirconio
bloqueiam o deslizamento das discordancias. A diferenca de resultados entre os dois
laboratérios € uma consequiéncia da taxa de encruamento da amostra. A amostra
que atinge 3,29 mm apresenta uma densidade de discordancias mais importante, ou

seja, apresenta uma energia interna mais importante. Quanto maior a energia interna
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do material, mais facilmente ele sofrerd recuperagéo, ou seja, menor sera a sua
resisténcia mecanica apds o envelhecimento.

A analise microestrutural da amostra foi realizada com o microscopio 6tico
(figura 3.37).

B

=
Figura 3.37: Microestrutura da amostra lamifil - MO.

Como pode ser observado na figura 3.37, as amostras lamifil ndo apresentam
grandes precipitados de zircénio. Todos os precipitados da liga mae foram
dissolvidos durante o processo de fabricacao.

3.6 Testes comparativos

Com o objetivo de entender o comportamento da liga foram realizados alguns
testes comparativos com 4 amostras: Brasileiras, Laboratoriais (Cz = 0.233), Lamifil
e aluminio puro (liga 1370). As propriedades estudadas foram a condutividade
elétrica e a resisténcia mecanica em funciao da taxa de encruamento.

O tratamento térmico das amostras lamifil € desconhecido enquanto que as
amostras brasileiras e as amostras |laboratoriais foram tratadas a 475 °C durante 75
horas. Nesse ensaio, por um problema de queda de energia, as amostras nao foram
resfriadas com tempera, mas sim, dentro do forno. Isso modifica a microestrutura da

amostra e, como resultado, pode mudar também o comportamento do material.
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Condutividade elétrica

As medidas de condutividade elétrica sdo apresentadas no grafico da figura
3.38.
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Figura 3.38: Condutividade elétrica em fung&o da taxa de encruamento.

Analisando-se o grafico da figura 3.38, observa-se que as amostras brasileiras
e laboratoriais apresentam um aumento de condutividade elétrica em fungdo da taxa
de encruamento, enquanto que o aluminio puro e a amostra lamifil apresentam uma
tendéncia mais estavel.

Além disso, as amostras brasileiras e laboratoriais apresentam a mesma
tendéncia, indicando que o processo laboratorial de obtengao das amostras é valido.

Finalmente, todas as ligas Al-Zr estudadas apresentam a mesma condutividade
elétrica final: 60% IACS.

Resisténcia mecéanica

Os resultados de resisténcia mecanica estéo apresentados no grafico da figura
3.39.
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Figura 3.39: Resisténcia mecanica em fung&o da taxa de encruamento.

Como era esperada, a resiténcia mecanica aumenta com o aumento da taxa de
encruamento, uma vez que a densidade de discorddncias também aumenta.
Observa-se que a resisténcia mecanica das amostras brasileira e laboratorial é
menor do que do aluminio puro, enquanto que a amostra lamifil apresenta uma
resisténcia mecéanica bastante elevada. Assim, um dos principais problemas a ser
resolvido € a determinacéo do terceiro elemento de liga adicionado para melhorar as
propriedades mecanicas da liga.

3.7 Estudo comparativo entre as bobinas das amostras brasileiras

Foram produzidas 5 bobinas de amostras brasileiras, cada uma com suas
proprias propriedades mecénicas e elétricas, apresentadas na tabela 2.1 do
paragrafo 2.11. Para comparar essas 5 bobinas e descobrir se ha alguma diferenga
de comportamento entre elas, realizou-se um tratamento térmico com amostras de
cada bobina.

A temperatura de tratamento térmico é 475 °C e os periodos de tratamento
térmico s&o 50 e 115 horas. Todas as amostras foram resfriadas em témpera com
agua fria e agitagdo. Em seguida, ndo somente a condutividade elétrica, mas
também a resisténcia mecanica das amostras foram medidas em fungéo da taxa de
encruamento.
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Condutividade elétrica

Os resultados das amostras tratadas durante 50 horas estdo apresentados na

figura 3.40 e, os resultados das amostras tratadas durante 100 horas, na figura 3.40.
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Figura 3.40: Resultados das bobinas de amostras brasileiras — tratamento térmico a 475 °C durante

50 horas.
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Figura 3.41: Resultados das bobinas de amostras brasileiras — tratamento térmico a 475 °C durante
100 horas.

Como pode ser observado nos dois graficos (figura 3.40 e 3.41) o material
apresenta um aumento de condutividade elétrica quando submetido a deformagao
plastica intensa. Apés 50 horas de tratamento térmico a condutividade elétrica
estabiliza por volta de 59 %IACS, que & menor do que das amostras tratadas
durante 115 horas, que estabilizam por volta de 60 %IACS. A Unica excecdo é a
amostra da bobina 1 que, apés toda deformagdo plastica apresenta uma
condutividade elétrica equivalente as amostras tratadas durante 115 horas, 60
%IACS.

Quando essas amostras sdo comparadas com os resultados apresentado na
figura 3.37, uma diferenga na forma como ha esse aumento de condutividade
elétrica pode ser observada. A (nica diferenca entre esses dois testes é a forma de
resfriamento das amostras. Enquanto que no primeiro teste as amostras foram
resfriadas lentamente dentro do forno, nesse segundo teste as amostras foram

resfriadas bruscamente em agua.

Resisténcia Mecéanica

Os testes de tragdo foram realizados somente com amostras de 3,3 mm de

didmetro. Os resultados estdo apresentados na tabela 3.17.
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Tabela 3.17: Teste de tragdo das bobinas brasileiras.

50 horas 115 horas
Resisténcia Alongamento Resisténcia Alongamento
Mecéanica (MPa) (%) Mecénica (MPa) (%)
Bobina 1 150,1 46 148,8 4,3
Bobina 2 139,3 4.1 141,9 40
Bobina 3 1425 41 142,4 42
Bobina 4 139,4 4,2 1421 40
Bobina 5 140,6 4,2 140,2 4,0

Observa-se que as bobinas 2, 3, 4 e 5 apresentam valores bem proximos de
resisténcia mecénica para os dois estados: apos 50 e 115 horas de tratamento
térmico.

Somente a amostra da bobina 1 apresenta uma resisténcia mecénica um
pouco superior em ambos os casos. Por essa razio, tal amostra foi submetida ao
tratamento de envelhecimento a 280 °C durante 1 hora. O resultado esta
apresentado na tabela 3.18.

Tabela 3.18: Resultado do tratamento de envelhecimento.
Amostra Rmf/Rmi
50 h—-475°C 0,916

E possivel observar que a bobina 1 apresenta uma boa resisténcia contra a
recristalizagdo. E necessario estabelecer um terceiro elemento quimico a ser

adicionado somente para melhoria das propriedades mecanica aumentando assim, a
resisténcia mecanica inicial da liga.
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4. Conclusiao

Amostras Brasileiras

Apos a andlise de todos os testes realizados conclue-se que, em primeiro
lugar, a precipitacdo do AlzZr é lenta. Sd0 necessarias no minimo 75 horas de
tratamento térmico para obter a condutividade elétrica de 60 % IACS. Essa
precipitagcéo lenta € o principal problema para o desenvolvimento de um processo
industrial de obtengdo da liga. A diminuigdo do tempo de tratamento é o principal
objetivo da continuagdo desse projeto.

A segunda possivel conclusao diz respeito a influéncia da taxa de encruamento
presente no material antes do tratamento térmico. Apos a andlise dos testes
realizados é possivel concluir que a influencia da taxa de encruamento anterior ao
tratamento € negligivel, uma vez que, apdés a trefilagdo, todas as amostras
apresentam a mesma condutividade elétrica, ndo importando a taxa inicial de
encruamento.

Provavelmente ha a precipitagdo do Al:Zr durante a deformacédo plastica
intensa. Analisando o tamanho, a distribuigao e a forma dos precipitados (analise de
imagem MET), nenhuma conclusdo pode ser feita, uma vez que a microestrutura do
material e totalmente transformada apds a trefilagdo e é dificil determinar a
quantidade e tamanho dos precipitados nas diferentes etapas analisadas.

Tanto antes quanto apés trefilagdo os precipitados estdo distribuidos de
maneira heterogenia no material e sdo encontradas especialmente ao redor de
discordancias. Isso mostra que a precipitagéo do Al;Zr é heterogenia.

A tabela 4.1 mostra que as propriedades desejadas nao foram obtidas.

Tabela 4.1: Comparag&o entre as propriedades alvo e as propriedades obtidas apds tratamento
térmico realizado & 475°C durante 50 e 138 horas. O diametro das amostras testadas é de 3,3 mm
porém o tratamento térmico foi realizado quando as amostras tinham 9,5 mm.

Alvo Obtida — 475°C/50h Obtida — 475°C/138h
Condutividade Elétrica
e (%IACS) 60 59,2 60,3
Resisténcia Mecénica
Rm (MPa) 162 142,6 1431
Alongamento ¢ (%) 17 2,6 29
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Apods tratamento térmico de 50 horas, os valores obtidos para resisténcia
mecanica e para condutividade elétrica sao inferiores aos desejados. Também se
observa que a quantidade do zirconio nao influencia muito nas propriedades
mecanicas da liga. Assim, para melhorar suas propriedades mecénicas e diminuir o
tempo necessario de tratamento térmico, é necessaria a adicdo de um terceiro
elemento de liga.

Além disso, como a precipitagdo do AlZr é heterogenia, a adicdo de um
terceiro elemento de liga funcionaria também como um sitio de nucleagao, tornando
a distribuicdo final dos precipitados mais homogenia, melhorando, assim, as
propriedades mecanicas da liga.

A literatura mostra que um bom terceiro elemento a ser adicionado é o scandio,
que precipita no aluminio de maneira homogenia. Esses precipitados de scandio
servem de sitio de nucleacédo para os precipitados de zircdnio. Assim, o precipitado

final apresenta uma casca em AlzZr com o interior em AlsSc.

Amostras Laboratoriais.

Apos a anélise dos resultados obtidos € possivel concluir que a composigéo do
zirconio nao apresenta um papel importante na cinética de precipitagdo do AlsZr.
Uma maior concentragado de zirconio influencia as etapas iniciais de precipitagao,

porém, apos algumas horas, a velocidade de precipitacdo estabiliza.

Amostras Lamifil

Apos a analise dos resultados obtidos, uma diferenca de composigdo quimica
foi identificada. A primeira delas diz respeito a concentragdo de zirconio. As
amostras brasileiras apresentam 0,27 % (wt %) de zirconio, enquanto que as
amostras lamifil apresentam 0,42%. A segunda diferenga é o teor de titanio.
Enquanto as amostras brasileiras apresentam apenas 0,05%, a amostra lamifil
apresenta 8 vezes esse valor: 0,40%. A (ltima diferenca detectada é o ferro. A
amostra lamifil apresenta uma concentracdo de 0,19%, que corresponde a duas

vezes a concentragédo da amostra brasileira.
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O scandio nao pdde ser identificado com o equipamento utilizado, porém, as
amostras lamifil provavelmente apresentam esse elemento em sua composicéo
quimica.

No que diz respeito as propriedades mecéanicas, essa amostra possui uma
resisténcia mecanica de aproximadamente 185 MPa. Apds o tratamento de
envelhecimento a resisténcia mecanica final corresponde a 0,91 da resisténcia
mecanica inicial.
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ANEXOS

Anexo A: Comparacio entre a condutividade elétrica antes e apés trefilagao.

1) Temperatura de 350°C.
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Condutividade elétrica IACS)

60

58

56

54

52

50

0 50 100 150 200
Tempo (horas)

99



3) Temperatura de 450°C.
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Condutividade elétrica (MIACS)

62

60

58 -

56 -

54

0 50 100 150 200
Tempo (horas)

100



Anexo B: Estado inicial da liga mae.

A liga mée possui uma composi¢do de 10 % de zircdnio em massa. O zircdnio
€ encontrado sob a forma de precipitados de estrutura DO2;, como pode ser
observado na figura A.1.

Figura A.1: Liga Mae: Al-10%2Zr.
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