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RESUMO

O objetivo desse trabalho € avaliar a influéncia do tempo e da taxa de
resfriamento em ligas de magnésio contendo elemento Terras Raras. Para isso,
corpos de prova extraidos de lingotes das ligas de Mg-Al-Ca-La e de uma liga
comercial de AZ91 (Mg-Al-Zn) foram submetidos ao processo de solubilizagdo em
diversos tempos de processamento e apos submetidos a resfriamento controlado em
agua, no ar e em forno. Apds a solubilizagdo, os corpos de prova foram submetidos
ao tratamento de envelhecimento também variando-se o0s tempos de
processamento. Os resultados mostraram que as ligas contendo elemento Terras
Raras n&o apresentaram modificagbes microestruturais relevantes durante a
solubilizagdo, embora a dureza tenha sido reduzida significativamente. Na sequéncia
de solubilizagcdo seguido de envelhecimento houve aumento na dureza da liga AZ91
e pequenas alteragbes microestruturais foram observadas na liga contendo lantanio.

Palavras-chave: magnésio, solubilizagédo, envelhecimento, elemento terras

raras.

INTRODUCAO

A industria mundial vem buscando, nas ultimas décadas, a adequagao
necessaria as demandas da populagdo sobre a necessidade de produtos mais
sustentaveis e com maior eficiéncia. Nesse sentido, tem buscado cada vez mais a
reducao de peso nos produtos e também a analise da eficiéncia do ciclo de vida dos
insumos empregados.

Nesse sentido, 0 magnésio aparece como uma das boas alternativas para a

substituicdo de materiais considerados mais tradicionais como o ago e o aluminio.
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Caracteristicas como baixo peso, boa precisdo dimensional e a possibilidade de
processamento em larga escala explicam o aumento da demanda dessa liga no
mercado mundial nos ultimos anos ().

A liga de magnésio mais tradicional e difundida no mercado de transformagéo é
a familia AZ, contendo aluminio e zinco em sua composi¢céo. Ja para a obtencao de
pecas diretamente pelo processo de fundigcdo, utiliza-se normalmente as séries com
teor maior de aluminio como a AZ91 @,

A AZ91 apresenta uma Otima relagdo resisténcia/peso além de outras
caracteristicas interessantes como boa fluidez. Entretanto em aplicacbes em
elevadas temperatura, tem seu uso restrito ©@).

Varios autores - ®. 6) propdem a adicdo de elementos terras raras para o
aprimoramento da liga em temperaturas mais elevadas além de modificagées no seu
processamento.

Bartex (), analisou as caracteristicas metallrgicas e propriedades mecanicas
de uma liga de Magnésio contendo Lantanio em sua composigao. Os resultados com
lingotes brutos de fusdo mostraram-se promissores. Entretanto, os testes do
desempenho dessa nova liga submetida a elevadas temperaturas nunca foi
reportado na literatura. Assim, esse trabalho tem o objetivo de comparar uma nova
liga de Magnésio contendo Lantanio em sua composi¢do quando submetida aos
tratamentos de Solubilizagdo (T4) e de Solubilizagdo e Envelhecimento (T6). Como
elemento comparativo, sera utilizada a liga AZ91, amplamente conhecida no

mercado.

MATERIAIS E METODOS

Na Tabela 1 é apresentada a sequéncia experimental dos tratamentos térmicos
de solubilizacdo e de envelhecimento utilizados nesse trabalho para as ligas
analisadas.

Na Tabela 1, o Experimento 1 (E1) foi realizado com a finalidade de verificar a
influéncia do meio de resfriamento na estrutura do material. Apds, no Experimento 2
(E2) avaliou-se apenas o tempo de exposigdo, mantendo o resfriamento ao ar. Ja no
Experimento 3 (E3) avaliou-se a influéncia do tratamento de solubilizagéo seguido
de um envelhecimento. No E3 os corpos de prova foram solubilizados por 24 h,
resfriados ao ar e apds envelhecidos nos tempos indicados na tabela com
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resfriamento ao ar.
Tabela 1 - Sequéncia experimental dos tratamentos térmicos de solubilizacao e

envelhecimento realizados nas ligas analisadas.

Experimento 1 Experimento 2 Experimento 3
Solubilizagao (T4) Solubilizagao (T4) Envelhecimento (T6)
Temperatura (°C) 413 Temperatura (°C) 413 Temperatura (°C) 216
. Tratamento anterior T4, 24h, Ar
Tempo (h) 24 Resfriamento Ar Resfriamento Ar
Agua 36 1 8
Resfriamento Ar Tempo (h) 48 Tempo (h) 2 16
Forno 60 4 20

Os corpos de prova possuem dimensdes de 15 mm x 10 mm x 10 mm e foram
extraidos de lingote das ligas analisadas. A composi¢do quimica dos lingotes
utilizados é mostrado na Tabela 2.

Tabela 2 — Composig&o quimica dos lingotes das ligas de magnésio Mg-Al-Zn
(AZ91) e Mg-Al-Ca-La, % em peso.

Composicao quimica — Valores percentuais
Mg Al Zn Mn Si Fe Ca La
AZ91 89,30 | 9,04 | 0,66 | 0,22 | 0,03 | 0,02 | 0,01 0,00
Modificada com La | 90,60 | 590 | 0,03 | 0,30 | 0,02 | 0,01 0,98 | 2,77

Liga

Apods usinados, os corpos de prova foram colocados em um forno resistivo na
temperatura de 413°C para o tratamento de solubilizagdo (T4). O forno tem
controlador de temperatura com resolugdo de 1°C. Foram utilizados trés meios de
resfriamento: em agua, no ar e no forno.

Para o resfriamento a agua, foi utilizado um recipiente com 200 | de agua e a
temperatura da agua foi monitorada e mantida a 25°C e a uma taxa de resfriamento
de 190 °C/s. Ja para o resfriamento ao ar as pecas foram colocadas em uma
bancada e resfriadas lentamente na temperatura ambiente de 25°C, promovendo
uma taxa de extracdo de calor de 0,7 °C/s. Ja o resfriamento dentro do forno foi
realizado apenas desligando-o e a taxa de extragcéo de calor fei de 0,1 °C/s.

Os testes de dureza foram realizados utilizando-se um Durédmetro Universal na
escala HB (Brinell) com carga de 62,5 kg e identador de ago com didmetro 2,5 mm,
conforme a ABNT NBR NM ISO 6506-1:2010. Foram realizados seis medi¢cdes em
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cada corpo de prova e apods retirados a média e o desvio padrdo. Os ensaios
metalograficos foram realizados de acordo com a norma ABNT NBR 13284:1995 e

foi utilizado uma solugao de Nital 3% para a revelagao das estruturas metalograficas.

RESULTADOS E DISCUSSAO

A Figura 1 mostra as micrografias dos lingotes brutos de fusdo das ligas

analisadas obtidas por microscopia 6ptica em aumento de 200X.

(a) (b)
Figura 1 — Morfologia apresentada pelos lingotes brutos de fuséo: (a) AZ91; (b)

Mg-Al-Ca-La. Aumento de 200X.

A figura 1 mostra as estruturas formadas pelo material bruto de fusdo. E
possivel notar na imagem 1(a) a formagao da fase 3 (Mg17Al12), na cor mais escura,
dispersa em uma matriz de magnésio (na cor mais clara) com elementos dissolvidos
em solugado solida. Ja na liga modificada 1(b) € possivel notar a formagao das
seguintes fases: Matriz rica em magnésio (a), Estrutura Acicular (b), Eutético
Grosseiro (c) e Eutético Refinado (d) .

Apos a solubilizacdo dos corpos de prova na temperatura de 413°C por um
periodo de 24 horas, as amostras foram resfriadas nos trés meios citados: agua, ar e
forno. O resultado das micrografias comparando as microestruturas € mostrado na

Figura 2.
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Solubilizagdo a 413°C por 24 h, com diferentes resfriamentos.

AZ91 (100x)

Modificada com La (100x])

Figura 2 — Comparagédo das microestruturas dos corpos de prova submetidos ao
tratamento de solubilizacdo e resfriados nos diferentes meios, de acordo com a
metodologia adotada no Experimento 1.

Pode-se notar na Figura 2 que para a liga AZ91 houve a solubilizagcdo completa
da segunda fase (B) na matriz. Segundo Ta @), a severidade do resfriamento é
inversamente proporcional a difusdo dos elementos na matriz. Isso explica o
coalescimento das estruturas quando submetidas a taxas menores de extracido de
calor.

Ja a morfologia da liga modificada com Lanténio parece ndo apresentar
modificacdo microestrutural visivel, mostrando a estabilidade em elevadas
temperaturas ©).

Comparando-se os diferentes modos de resfriamento nota-se que apesar da
grande diferenca na taxa de transferéncia de calor, apenas a morfologia do
experimento resfriado em forno muda drasticamente dos demais. Por isso decidiu-se
utilizar a taxa de extragcédo de calor intermediaria nos experimentos 2 e 3, ou seja,
com resfriamento ao ar em condigao quiescente.

Os resultados dos experimentos realizados na etapa 2 (E2) sGdo mostrados na
figura 3. Nessa figura € comparado a liga AZ91 com a modificada com Lanténio
guando submetidas a diferentes intervalos de tempo de solubilizacao e resfriadas ao
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as microestruturas dos corpos de prova submetidos a diferentes tempos de
solubilizacao e resfriados ao ar. Aumento de 200 X.

Pode-se notar na figura 3 que com o aumento do tempo de permanéncia no
forno a solubilizagdo da segunda fase aumenta tornando-se completa em 60 h. Ja a
liga modificada permanece com a morfologia original, tendendo apenas a um leve
aumento no tamanho de gréo.

ApOs a solubilizagdo completa foram realizados ensaios de dureza nos corpos
de prova, como mostra a Figura 4.

Solubilizagao (413°C) com resfriamento ao ar

80 —

75 - Modificada
. - AZ91

70 + " S~

Dureza (HB)
3
|

50 -
1 . 1
45 - i
40 —_—
0 10 20 30 40 50 60

Tempo (h)

Figura 4 — Ensaio de dureza comparando as ligas apos o tratamento de
solubilizagéo.

Na Figura 4 ambas as ligas partiram do estado bruto de fusdo e apds 60 horas
pode-se notar que a liga modificada com Lantanio apresentou uma diminuicdo da
dureza menos acentuada quando comparada com a AZ91, em fungdo do aumento
do tempo de permanéncia no forno a alta temperatura.

Esse processo deve-se, basicamente, a evolugdo dos microconstituintes que

na liga AZ91 sao solubilizados na matriz, reduzindo a resisténcia do corpo de prova.
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Ja a morfologia da liga modificada com Lantanio permanece com a estrutura mais
estavel e os resultados dos ensaios de dureza mostram uma queda bem menos
acentuada em comparagéo com a AZ91 ©). (10),

Apds o tratamento de solubilizagdo a liga foi submetida ao tratamento de
envelhecimento. As Figuras 5 e 6 mostram os resultados das micrografias no estado

bruto, solubilizado e envelhecido para os dois materiais.

(a) Bruto de Fusao (b) Solubilizado 60 h (c) Sol (24 h) e Env (20 h)

Figura 5 — Comparagdo das amostras de AZ91 submetidas aos diversos

tratamentos.

(a) Bruto de Fusao (b) Solubilizado 60 h (c) Sol (24 h) e Env (20 h)

Figura 6 — Comparagcao das amostras da liga modificada submetidas aos

diversos tratamentos.

Nas figuras 5 e 6 pode-se notar a comparagao entre as microestruturas das
amostras submetidas aos diversos tratamentos térmicos aplicados. Na liga AZ91
(Figura 5) a segunda fase €& completamente dissolvida na matriz durante a
solubilizagéo (5b) por 60 h. Entretanto, apés o tempo de 24 h de solubilizagéo e
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envelhecimento por 20 h a segunda fase comega a precipitar na matriz, com uma
estrutura mais refinada quando comparado ao estado bruto de fusdo. Por outro lado,
comecam a aparecer pequenas fissuras intergranulares. Segundo CA ("), essas
fissuras sdo causadas pela intensa movimentagdo dos atomos em elevadas
temperaturas.

A Figura 6 mostra a evolugdo das amostras da liga modificada com Lantéanio.
Pode-se ver que ha estabilidade nas morfologias apresentadas ao longo do tempo
de exposicédo. Pode-se também notar que ha uma homogeneizagédo nas estruturas
apresentadas na solubilizagdo, mostrada pelo engrossamento dos eutéticos e que
no tratamento de solubilizagdo seguido de envelhecimento as estruturas tendem a
precipitarem de forma mais homogénea na matriz e de forma esferoidal. Na figura 7
sdo apresentados os valores do ensaio de dureza apos tratamento de Solubilizacédo
(24 h) e envelhecimento por até 20 h.
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Figura 7 — Ensaio de dureza apos tratamento de Solubilizagcdo (24 h) e
envelhecimento por até 20 h.

Pode-se notar na figura 7 que a liga modificada com Lanténio apresenta uma
estabilidade ndo s6 na morfologia (Figura 6) como também na dureza, ficando
proximo a 65 HB de dureza. Ja a liga AZ91, apds a solubilizagdo e inicio do
envelhecimento, aumentou a dureza de aproximadamente 60 HB para valores de 75
HB devido a precipitagdo da segunda fase na matriz.

CONCLUSOES
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Foi realizado a avaliagao da influéncia do meio e da taxa de resfriamento e dos
tratamentos térmicos de solubilizagao e de envelhecimento na morfologia de ligas de
magnésio modificada com Lantanio e da tradicional AZ91.

Dos meios escolhidos nesse trabalho o mais representativo foi o resfriamento
ao ar, pois pela baixa difusividade dos elementos na liga, taxas mais severas podem
ser desnecessarias.

O tratamento de solubilizagdo mostrou-se eficaz na liga AZ91, dissolvendo toda
a segunda fase na matriz e reduzindo a dureza das amostras em mais de 30%.

Porém, a liga modificada com Lantanio ndo mostrou modificagbes aparentes na
morfologia e resultou em uma pequena redugéo da dureza desde o estado bruto de
fusdo.

Ja a solubilizagao por 24 horas seguida de envelhecimento por até 20 h mostra
um crescente aumento na dureza da AZ91 causado pela precipitagdo da segunda
fase na matriz de forma bem refinada, contrastando com a modificada por Lantanio
que manteve um valor proximo a 65 HB de dureza, mesmo apos pequenas
mudancgas na morfologia apresentada pela liga.

Assim, pode-se concluir que a liga modificada com Lantanio (Mg, Al-6%, Ca-
1% e La-3%) apresenta boas propriedades mecanicas em altas temperaturas,
superando a ja consagrada AZ91.

TEXTO
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TIME AND COOLING RATE INFLUENCES ON SOLUBILIZATION AND AGING
TREATMENT IN MAGNESIUM ALLOYS Mg-Al-Zn and Mg-Al-Ca-La

ABSTRACT

The aim of this study is to evaluate the influence of time and cooling rate on
heat treatment of magnesium alloys containing rare earth element. For this,
specimens taken from ingots of alloy Mg-Al-Ca-La and a AZ91 alloy (Mg-Al-Zn) were
subjected to several solubilization process under different times and further subjected
to controlled cooling in water, in air and on oven. After solubilization, the specimens
were subjected to aging treatment also varying processing times. The results showed
that the alloys containing rare earth element does not showed significant
microstructural changes during the solubilization, although the hardness was
significantly reduced. On the other hand solubilization plus aging treatment have
increased hardness of AZ91 alloy and small microstructural changes were observed

in the alloy containing lanthanum.

Keyword: magnesium, solubilization, aging, rare earth element
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