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RESUMO

A liga AA7050 foi solubilizada por 6 horas a 475 ºC, temperada em salmoura (10%p NaCl) com gelo sob agitação. Em seguida, procedeu-se com a laminação criogênica das amostras em diferentes graus de deformação equivalente: ε ≈ 1,4; ε ≈ 1,2; ε ≈ 0,9 e ε ≈ 0,5. Esses corpos de prova foram, então, envelhecidos naturalmente por 0h, 10h, 100h e 1000h. Nas amostras mais deformadas, a dureza pouco variou em função da competição entre os mecanismos de precipitação e recuperação estática. Já para as amostras menos deformadas, notou-se que a precipitação foi o mecanismo predominante. As metalografias revelaram, ainda, que a distribuição de precipitados é uniforme e homogênea (não-preferencial) em toda a microestrutura, sendo que uma fração volumétrica maior foi detectada nas amostras mais deformadas.
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INTRODUÇÃO

No estado solubilizado, ou seja, após tratamento térmico em tempo e temperatura adequados para dissolver os precipitados solúveis, a liga AA7050 apresenta considerável aumento de resistência devido ao envelhecimento natural que ocorre em temperatura ambiente [1]. A combinação de deformação plástica com o envelhecimento natural leva a um aumento significativo de propriedades mecânicas nessa liga, visto que o aumento na densidade de defeitos obtidos pelo encruamento, conduz a um maior número de sítios de nucleação de partículas de precipitados [2, 3]. Para o caso da laminação criogênica, isto é, laminação na temperatura do nitrogênio líquido, tem-se a supressão de mecanismos de recuperação dinâmica, de forma que um número ainda maior de defeitos são introduzidos e retidos no material, os quais podem atuar como pontos de nucleação e crescimento de precipitados [2-6]. Dentro desse contexto, o objetivo do presente trabalho é investigar os efeitos da laminação criogênica sobre a microestrutura da liga AA7050, bem como avaliar o comportamento da precipitação nesses materiais.
MATERIAIS E MÉTODOS

A liga de alumínio AA7050 possui composição química de 6,2%p Zn, 2,3%p Cu, 2,3%p Mg, 0,11%p Zr e balanço de Al [7]. O material foi inicialmente solubilizado a 475 °C por seis horas, seguido de têmpera em salmoura (10%p NaCl) e gelo sob agitação. O objetivo do tratamento térmico é dissolver todos os precipitados solúveis presentes na microestrutura. 
Ainda no estado solubilizado, foram feitas laminações nesse material com velocidade de 20 rpm (laminador FENN modelo 6-F), sendo que cada corpo de prova permanecia cerca de três minutos em um recipiente contendo nitrogênio líquido antes de cada passe. Para suprimir o envelhecimento natural, as amostras foram armazenadas em um superfreezer a -80 ºC, enquanto não eram laminadas. As amostras foram submetidas a diferentes graus de deformação, sendo classificados em quatro grupos conforme o grau de deformação equivalente (ε): ε ≈ 1,4; ε ≈ 1,2; ε ≈ 0,9 e ε ≈ 0,5. O valor de ε é obtido a partir da Eq. A, onde ei é a espessura inicial e ef é a espessura final:
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Para cada grau de deformação, as amostras foram sub-dividas em quatro grupos de tempo de envelhecimento natural após laminação criogênica: 0 hora, 10 horas, 100 horas e 1000 horas. 
A caracterização foi feita através de análise metalográfica, sendo que os corpos de prova laminados foram cortados na direção de laminação, embutidos em resina poliéster e lixados em lixas das seguintes granulometrias: 240, 320, 400, 600, 1000, 1500 e 2000 mesh. Em seguida, foi feito polimento mecânico utilizando-se pastas diamantadas de 6 µm e 1 µm e álcool comercial. Para a revelação de microestrutura e análise por microscopia óptica (Olympus - modelo BX51), seguiu-se com ataque químico com reagente Keller (190 mL de água destilada, 2 mL de HF, 3 mL HCl e 5 mL HNO3).  Além disso, foram feitas medidas de dureza Vickers por micro-indentação (microdurômetro Shimadzu modelo HMV-2) na direção longitudinal (direção de laminação) com 200 g de carga durante 15 segundos, sendo o resultado obtido uma média de cinco valores.
RESULTADOS E DISCUSSÃO

As amostras laminadas foram cortadas em três diferentes direções, em relação à direção de laminação. Na Fig. 1 têm-se as micrografias dos materiais processados, sendo DL a direção de laminação.
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Figura 1 – Micrografias das amostras laminadas criogenicamente: (a) ε ≈ 0,5; (b) ε ≈ 0,9; (c) ε ≈ 1,1; e (d) ε ≈ 1,4. DL é a direção de laminação. Ataque com reagente Keller.

Nota-se, a partir da análise da Fig.1, que para maiores graus de redução de espessura, tem-se um maior refino da microestrutura, principalmente na seção transversal (plano normal à direção de laminação). A diferença de coloração dos grãos pode ser atribuída ao fato de terem ocorrido recristalizações parciais em alguns grãos, durante a solubilização. A microestrutura do material sem deformação possui uma distribuição bimodal de tamanhos de grão, assim os grãos mais grosseiros podem ter sofrido essa recristalização parcial, fazendo com que fosse observado contraste entre grãos nas micrografias acima.
Quanto à distribuição e quantidade dos precipitados formados durante o envelhecimento natural dessa liga, pode-se observar que para o material menos deformado esse processo foi menos intenso. Isso pode ser atribuído à quantidade de sítios para nucleação e crescimento de precipitados. Quanto maior o grau de deformação, maior o número de defeitos inseridos no material durante a laminação, os quais possuem potencial para atuarem como sítios de formação de núcleos de segunda fase. Além disso, em todos os graus de deformação notam-se os precipitados distribuídos homogeneamente tanto nos contornos de grão, quanto no interior dos grãos, isto é, não houve precipitação preferencial, indicando uma nucleação do tipo heterogênea. Esse tipo de nucleação ocorre tipicamente em defeitos, tais como lacunas (retidas na têmpera), discordâncias (introduzidas na laminação criogênica), contornos de grão, entre outros.
Na Fig. 2 observa-se a influência do tempo de envelhecimento natural sobre a dureza das amostras laminadas criogenicamente. Nota-se que com 1000 horas as durezas convergiram para um valor próximo de 182 HV, independentemente do grau de deformação. Além disso, para as amostras mais deformadas a dureza pouco variou, enquanto que as amostras menos deformadas a dureza aumentou consideravelmente com o envelhecimento natural.

O comportamento observado no gráfico da Fig. 2 pode ser explicado considerando-se dois mecanismos atuantes a partir do momento em que as amostras foram expostas à temperatura ambiente: recuperação estática do material deformado e nucleação e crescimento de partículas de segunda fase [8]. Tomando-se como exemplo as curvas de dureza para as amostras com deformação equivalente de 1,1 e 1,4, tem-se inicialmente uma dureza em torno de 175 HV, a qual cai ligeiramente nas primeira 10 horas de envelhecimento natural. Essa sutil redução de dureza pode ser associada à recuperação estática, isto é, absorção de lacunas e aniquilação de discordâncias, a qual se superpõe ao processo de nucleação e crescimento de precipitados. Entretanto, ao atingir 100 horas, as durezas alcançam valores muito próximos, indicando que a competição entre a recuperação estática e a precipitação atinge um equilíbrio. Passadas 1000 horas, observa-se uma estabilização de ambos os processos, pois não houve alteração significativa no valor de dureza.
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Figura 2 – Gráfico da medida de dureza Vickers contra tempo de envelhecimento natural para as amostras laminadas criogenicamente com diferentes graus de redução de espessura.


Por outro lado, para as curvas com menor grau de redução (0,5 e 0,9), um número menor de defeitos foram inseridos durante a laminação criogênica. O resultado disso é que na competição entre a recuperação estática e a precipitação, o último processo se superpõe, de forma que a dureza aumenta significativamente com o passar das horas. A taxa de nucleação e crescimento de precipitados para a amostra menos deformada (ε ≈ 0,5) é maior do que para a amostra com ε ≈ 0,9, devido à quantidade de defeitos inseridos durante a deformação plástica. Quanto mais defeitos são inseridos no material, maior é a competição entre a recuperação estática e a precipitação. Dessa forma, nota-se que todas as amostras atingiram um valor semelhante de dureza, porém com taxas diferentes, devido à concorrência de dois fenômenos que possuem a temperatura e a redução de energia livre de Gibbs como força-motriz.
CONCLUSÕES

As amostras mais deformadas apresentaram uma quantidade maior de precipitados devido à densidade de defeitos inseridos durante a laminação criogênica. A distribuição dos precipitados é semelhante em todas as amostras, indicando que houve nucleação heterogênea e não-preferencial.
Os resultados de dureza indicaram um aumento da dureza ao longo do tempo para as amostras menos deformadas. Isso foi associado à uma competição entre a recuperação estática e a precipitação nas amostras mais deformadas, nas quais a dureza manteve-se aproximadamente constante ao longo do tempo.
AGRADECIMENTOS
Os autores agradecem à Coordenação de Aperfeiçoamento de Pessoal de Nível Superior (CAPES), à Universidade Estadual de Ponta Grossa e à ELEB Equipamentos Ltda, que forneceu a matéria-prima para este estudo.
REFERÊNCIAS
1. STALEY, J. T. Aging Kinetics of Aluminum Alloy 7050. Metallurgical and Materials Transactions B, vol. 5, n. 4, p.929-932. 1974.
2. PANIGRAHI, S. K.; JAYAGANTHAN, R. A Study on the Combined Treatment of Cryorroling, Short-annealing, and Aging for the Development of Ultrafine-Grained Al 6063 Alloy with Enhanced Strength and Ductility. Metallurgical and Materials Transactions A, vol. 41A, p. 2675-2690. 2010.
3. KON’KOVA, T. N.; MIRONOV, S. Yu.; KORZNIKOV, A. V. Severe Criogenic Deformation of Copper. The Physics of Metals and Metallography, vol. 109, n. 2, p. 171–176. 2010.
4. LI, Y. S.; TAO, N.R;  LU K. Microstructural evolution and nanostructure formation in copper during dynamic plastic deformation at cryogenic temperatures. Acta Materialia, n. 56, p. 230-241. 2008.
5. GANG, U.G. et al. The Evolution of Microstructure and Mechanical Properties of a 5052 Aluminium Alloy by the Application of Cryogenic Rolling and Warm Rolling. Materials Transactions, vol. 50, n. 1, p. 82-86. 2009.
6. MARKUSHEV, M. V. et al. Microstructure and Properties of an Aluminum D16 Alloy Subjected to Cryogenic Rolling. Russian Metallurgy (Metally), vol. 2011, n. 4, p. 364–369. 2011.
7. SAE AMS 4050G – 7050-T7451 - Aerospace Material Specification.
8. PANIGRAHI, S. K.; JAYAGANTHAN, R. Effect of ageing on microstructure and mechanical properties of bulk, cryorolled, and room temperature rolled Al 7075 alloy. Journal of Alloys and Compounds 509, p. 9609-9616. 2011.
STUDY OF NATURAL AGEING OF AA7050 ALLOY SUBMITED 
AT CRYOGENIC ROLLING
The AA7050 alloy was solution treated for six hours at 475 °C, quenched in brine (10%w NaCl) with shaking and ice. Then it proceeded with the lamination of cryogenic samples at different degrees of deformation: ε ≈ 1.4, ε ≈ 1.2, ε ≈ 0.9 and ε ≈ 0.5. These specimens were then aged naturally during 0h, 10h, 100h and 1000h. In more deformed samples, the hardness varied slightly due on the competition between the mechanisms of static recovery and precipitation. As for the samples deformed less, it was observed that precipitation is the dominant mechanism. The microstructures also revealed that the distribution of precipitates is uniform and homogeneous (no-preferential), whereby a larger volume fraction were detected in most deformed.
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