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RESUMO

Um dos principais contratempos para aplicacdes do aluminio consiste no processo de
soldagem, maiormente no caso de ligas endurecidas por precipitagdo, como as da
série 7xxx. O processo de soldagem é desfavoravel para as propriedades mecanicas,
devido a modificacdo da microestrutura e da composicao quimica, influenciadas tanto
pelo material de adicdo como pelo gradiente de temperatura. Nesse tipo de liga,
registra-se também a propensdo a corrosdo sob tensdo (CST) e corrosao
intercristalina (Cl), provocada pela sinergia de tensdo mecanica, associada a
exposicdo em ambientes agressivos. O objetivo deste trabalho foi de analisar o
comportamento corrosivo da liga de aluminio 7003-T4 soldada por processo gas metal
arc weld (GMAW). Para tanto, analisou-se a micro-dureza superficial e sua correlacéo
com os efeitos térmicos do processo de soldagem, assim como sua suscetibilidade a
Cl. Ainda investigou-se os efeitos da CST em corpos-de-prova submetidos a
diferentes tensdes, através da analise em microscopia eletrénica de varredura (MEV),
espectroscopia por dispersao de energia de raios X (EDS) e calculo das taxas de
corrosdo. Por fim, aplicou-se técnica eletroquimica, para analise do potencial de
corrosdo nas diferentes regides da liga soldada. Na analise de micro-dureza a liga
apresentou amaciamento na regido da zona afetada pelo calor (ZAC), revelando
nesta, graos mais alongados e de maior area. O teste de suscetibilidade a ClI,
demonstrou que a liga soldada, sofreu difusdo de elementos para formacédo de
precipitados de MgZnz no contorno dos gréaos. Verificou-se que a velocidade de
corrosdo correlaciona-se com a tensdo mecanica aplicada ao material. Para tensdes
na faixa de 300 e 400 MPa, registrou-se 0s maiores valores de taxa de corrosao,
tendendo a uma estabilizacdo. Através das micrografias observou-se que, para a
regido da ZAC, quanto maior a tensdo, maior a area de formacéao de precipitacoes, ja
na regiao do metal base (MB) verificou-se uma estabilizacdo da area de precipitacées
independente da tensédo. Para ambas regides houve uma redugédo do tamanho médio
das particulas de precipitados associada a elevacdo da tensdo. Na polarizacéo
potenciodinamica verificou-se que o0 ramo anodico das curvas exibiram
comportamento de dissolugdo de metal ativo, devido ao aumento da densidade de
corrente em conjunto com o potencial anddico. Verificou-se que a regido da ZAC

possuiu uma velocidade de corrosédo na ordem de 4 vezes maior em comparacao ao
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MB. O maior valor de corrente de passivacéo verificado na ZAC, sugere que nesta

regido, ocorreu uma maior degradacéo da capacidade de passivacao.

Palavras chave: Aluminio; 7xxx; Corrosao-sob-tensdo; Corrosao intercristalina.
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ABSTRACT

One of the greatest adversities for aluminum applications is the welding process,
especially in the case of precipitation hardened alloys such as 7xxx series. The welding
process is unfavorable for the mechanical properties, due to modification of the
microstructure and the chemical composition, influenced by both the addition material
and the temperature gradient. In this type of alloy, there is also the propensity for stress
corrosion cracking (SCC) and intercrystalline corrosion (IC), caused by the synergy of
mechanical stress, associated with exposure in aggressive environments. The
objective of this study was to analyze the corrosive behavior of 7003-T4 aluminum
alloy welded by gas metal arc weld (GMAW) process. The surface microhardness and
its correlation with the thermal effects of the welding process, as well as its
susceptibility to IC, were analyzed. The effects of SCC on test specimens subjected to
different stresses were also analyzed by scanning electron microscopy (SEM), energy
dispersive x-ray spectrometry (EDS) and corrosion rates -calculation. Finally,
electrochemical technique was applied to analyze the potential corrosion in the
different regions of the welded alloy. In the micro-hardness analysis the alloy presented
softening in the heat affected zone (HAZ), revealing in this, grains more elongated and
larger area. The test of susceptibility to IC showed that the welded alloy was diffused
by elements to form MgZn: precipitates in the grain boundary. It was found that the
corrosion rate correlates with the stress applied to the material. For tensions in the
range of 300 and 400 MPa, the highest values of corrosion rate were registered,
tending to a stabilization. Through the micrographs, it was observed that, for the ZAC
region, the higher the tension, the greater the area of precipitation formation, already
in the region of the base metal (BM), a stabilization of the area of precipitations
independent of the stress was verified. For both regions there was a reduction in the
mean particle size associated with the increase in tension. In the potentiodynamic
polarization it was verified that the anodic branch of the curves exhibited active metal
dissolution behavior, due to the increase of the current density together with the anodic
potential. The HAZ region was found to have a corrosion rate on the order of 4 times
higher than BM. The higher passivation current value verified in the ZAC suggests that

in this region, there was a greater degradation of the passivation capacity.

Keywords: Aluminum; 7xxx; Stress Corrosion Cracking; Intercrystalline Corrosion.
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T - fase estavel (Al2MgsZns)

T’ - fase metaestavel

Tc - taxa de corrosdo (mm/ano)

Te - tempo total de exposicao (h)

TIG - tungsten inert gas

TTPS - tratamentos térmicos pds-soldagem
UFPel - Universidade Federal de Pelotas

W - perda de massa (mg)

wt% - fracdo percentual da massa

Z - fator de correcao

ZAC - zona afetada pelo calor

ZF - zona de fuséo
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INTRODUCAO

O aluminio é um dos elementos mais abundantes na crosta terrestre. Tal
fartura, aliada as propriedades impares desse elemento, torna esse metal
extremamente atraente para producédo de bens de consumo. Sua aplicabilidade na
forma de ligas estruturais € relevante devido as caracteristicas de baixa densidade,
em torno de 1/3 da densidade do aco, resisténcia natural a corrosdo e boas

propriedades fisicas e mecénicas [1].

A medida que somam-se esforgos para um futuro mais eficiente em termos de
combustiveis, o aluminio pode ser uma alternativa. Produtos, leves, resistentes,
duraveis, infinitamente reciclaveis e de valor agregado podem reduzir os custos de
energia e de emissdes de carbono. Dados de que 75% do aluminio ja produzido no
mundo ainda esta em uso e de que sua reciclagem requer apenas 8% da energia e
gera 8% das emissfes em comparac¢ao com a producao primaria, tornam este material

relevante no cenario cientifico e econémico [2].

O Brasil é o décimo primeiro produtor de aluminio primario no mundo, com uma
producéo de 772,2 mil ton/ano, dados de 2015, possuindo uma cadeia econémica com
495.000 empregos diretos e indiretos e uma balanca comercial positiva na faixa de
US$ 2,1 bilhdes/ano. Ainda, no &mbito da reciclagem, o pais possui uma relacéo entre
sucata recuperada e consumo doméstico em torno de 38%, valor acima da média
mundial [3, 4].

Devido a grande variedade das ligas de aluminio e seus respectivos
tratamentos térmicos, foram padronizadas classificacdes. No Brasil a ABNT NBR ISO
209:2010 [5], é compativel com a Aluminum Association (AA) [2], a qual classifica o
aluminio e suas ligas segundo trés critérios: quanto ao processo de fabricacao,

témpera e composicao quimica.

Dentre os varios tipos de ligas existentes, destacam-se aquelas da série 7xxx
(Al-Zn-Mg-Cu). Diversos produtos sédo fabricados a partir das ligas dessa série devido

a caracteristica de alta resisténcia mecanica e capacidade de ser tratado
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termicamente. Sua introdu¢do no mercado ocorreu em 1943, e o seu desenvolvimento
deu-se inicialmente para fabricacdo de componentes estruturais de aeronaves e

outras aplicacdes que necessitavam de elevados requisitos de resisténcia [1].

Uma das principais adversidades para aplicacbes do aluminio consiste no
processo de soldagem, sendo particularmente problemético no caso das ligas
endurecidas por precipitacdo, como as da série 7xxx. O processo de unido por solda
€ desfavoravel para as propriedades mecanicas tanto nos limites da poca de fuséo,
devido a modificacdo da microestrutura e da composicao influenciadas pelo material
de adigcéo, assim como fora da zona de fuséo (ZF), devido as propriedades do material
de base serem afetadas pela mudanca de temperatura, induzindo alteracdes

microestruturais e tensdes residuais [6].

Para a liga 7xxx, [7] pesquisou o material submetido ao processo de solda,
constatando a perda significativa de dureza na ZAC, revelando através de microscopia
gue o cordao de solda sofre dissolugcéo de precipitados formando largas zonas livres,
0S quais sao considerados responsaveis pela dureza inferior nesta area. Um dos
fatores que exercem grande influéncia na soldabilidade é a condutividade térmica,
pois no aluminio ela € em torno de cinco vezes superior que no ago, significando que,
para elevar localmente a temperatura de uma mesma massa, sera requerido cinco

vezes mais calor para o aluminio do que para o aco [8].

Outra adversidade verificada nas ligas de aluminio de alta resisténcia é a
suscetibilidade a CST, provocando a fissura do metal através da sinergia de tensdes
mecanicas induzidas pela manufatura de estruturas soldadas, trabalhadas a frio ou
tensOes externas aplicas durante a vida em servigo, somada com exposicdo em
ambientes agressivos. A fragilizacao por hidrogénio € um dos principais mecanismos
de corroséo observado nas zonas localizadas de alta dureza no metal de solda (MS)
e na ZAC [9].

Também, verifica-se que ligas de aluminio, quando expostas a ambientes
contendo cloretos, possuem uma predisposi¢do a ocorréncia de fratura através do
mecanismo de ClI, que se relaciona com a presenca de precipitados formados durante

processos de endurecimento. Os caminhos preferenciais para Cl podem ser, além dos
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contornos de gréo, as regides adjacentes aos mesmos, empobrecidas de elementos
de liga devido aos processos de precipitagao [10].

A determinacéo do potencial de corrosao sobre o comportamento da CST das
ligas de aluminio também merece destaque nas pesquisas realizadas com as ligas
7xxx. Segundo [11], quando o potencial catodico € negativo, a fragilizagcdo por
hidrogénio pode ocorrer sob a interagcdo da tensédo mecénica e do hidrogénio, ou seja,
a reacao de permeacao e fragilizacdo por hidrogénio, aumentara rapidamente em

potenciais catédicos altos.

Diante destas varidveis, esta dissertacdo tem por objetivo estudar as
propriedades mecanicas, assim como seu comportamento eletroquimico e analise da
suscetibilidade a fenébmenos de CST, Cl em corpos-de-prova de uma liga de Al 7xxx,
soldada pelo processo GMAW. A escolha por este processo de soldagem se justifica
devido a facilidade de mecanizacéo, podendo ser utilizado tanto num sistema semi-
automatico como automatico. O processo GMAW se destaca, também, por ser um
processo de alta produtividade devido a elevada taxa de deposicdo e alto fator de

trabalho do soldador.

Do ponto de vista de contribuicdo para area de estudo, como diferencial
metodologico deste trabalho, esta a simulacdo de diferentes niveis de tenséo
mecanica aplicados ao material, e sua correlacdo com a formacéo de precipitados e
taxas de corrosdo. Assim como a analise da degradacdo da capacidade de

passivacao das diferentes regides do metal soldado.

Neste contexto, em parceria com uma empresa local, surgiu a oportunidade de
estudar a liga comercial 7003-T4, o qual tem por objetivo utilizar tubos para a
fabricacéo de cadeiras de rodas desenvolvidas para pratica de esportes. Desta forma,
devido a aplicacdo severa a que se destina, boas propriedades mecanicas de
durabilidade e resisténcia se fazem necessarias a fim de garantir a integridade e

seguranca do equipamento.



2 OBJETIVOS

2.1 OBJETIVOS GERAL

Este projeto de pesquisa teve por objetivo realizar estudo do comportamento

corrosivo da liga de aluminio 7003-T4 soldada por processo GMAW.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Investigar propriedades mecéanicas de tensdes maximas de ruptura, escoamento

e deformacdo total de corpos-de-prova soldados;

e Verificar a alteragdo da micro-dureza superficial e correlacionar com os efeitos

térmicos do processo de soldagem;

e Avaliar suscetibiidade a ClI em corpos-de-prova, através de analise da

microestrutura, tamanho e distribuicdo de graos e difusdo de elementos quimicos;

e Analisar os efeitos da CST em corpos-de-prova soldados, submetidos a tensdes
constantes em diferentes niveis, através da analise da microestrutura e calculo das

respectivas taxas de corrosao;

e Pesquisar através de técnica eletroguimica, o comportamento potencial de
corrosao das diferentes regifes da liga soldada, através da analise de parametros
de passivacao e céalculo de taxas de corrosao.



3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 NOMENCLATURA DAS LIGAS DE ALUMINIO

No padrédo ASTM (American Society for Testing and Materials), adotado pela
ABNT NBR ISO 209: 2010 [5], as ligas de aluminio séo identificadas por meio de
designacdes numéricas de quatro digitos. O primeiro digito corresponde ao elemento
ligante majoritario. O segundo digito indica a modificagao da liga original ou limites de
impureza. Por final, os dois ultimos digitos sdo nameros arbitrarios para diferenciar as

varias ligas do grupo [1].

A adicdo de elementos de liga tem como finalidade a alteracdo das suas
carateristicas, promovendo a alteracdo das propriedades iniciais. A Tabela 1
demonstra as oito possiveis classificacdes das ligas de aluminio de acordo com os

principais elementos de adicéo:

Tabela 1 - Classifica¢é@o das ligas de aluminio.

Classificacao Principais elementos de liga

1IXxxX Al > 99%

2XXX Cu

3XXX Mn

4XXX Si

SXXX Mg

BXXX Mg e Si

TXXX Zn

8XXX Outros

Fonte: [1].

Para além da alteracdo das propriedades pela adicdo de elementos de liga,

essa pode ainda ser empregada em diferentes estados de processamento. Em alguns
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casos, dependendo das aplicacbes, a liga pode ser utilizada no estado bruto de
vazamento. Quando isto ndo é possivel, essa pode ser submetida a diversos
tratamentos. Em situacfes nas quais € necessario aumentar a resisténcia mecanica,
as ligas podem ser encruadas, tratadas termicamente, ou ambas [12]. A Tabela 2

apresenta a classificacédo dos diferentes processos a que as ligas séo submetidas:

Tabela 2 - Classificacdo das condicGes metallrgicas em ligas de aluminio.

Classificagao Estado

F Bruto de vazamento.

Recozido: Aplica-se a produtos laminados que foram
submetidos a recristalizacao.

O

H Encruado: Produtos endurecidos por conformacao plastica.
wW Solubilizado: Aplicado a ligas para posterior envelhecimento.
T

Tratado termicamente: Tratado para obter melhores
propriedades mecanicas.

Fonte: [1].

Considerando-se os tratamentos térmicos das ligas de aluminio, deve-se
inicialmente diferenciar as ligas termicamente trataveis (séries 2xxx, 6xxx, 7xxx e a
maioria da série 8xxx), as que podem endurecer por meio de tratamento térmico de
solubilizac&o e envelhecimento, daquelas cujo aumento de dureza sé pode ser obtido
mediante trabalho mecéanico e consequentemente encruamento (séries 1xxx, 3XXXx,
4xxx e 5xxx) [13].

As ligas que sao tratdveis termicamente passam por uma etapa de
fornecimento de energia térmica seguido de um resfriamento brusco, possibilitando
assim uma mudanca na microestrutura do material com subsequente aumento da
resisténcia mecénica. Estas ligas, recebem em sua nomenclatura, um codigo com a
letra “T”, seguida de um numero, que pode variar de 1 a 10, conforme demonstrado
pela Tabela 3, que define a sequéncia de tratamentos basicos aos quais a liga foi
submetida [1].



Tabela 3 - Subdivis6es dos tratamentos térmicos T para ligas de aluminio.

Classificagao Tratamento térmico
Arrefecido desde a temperatura de conformagéao e

T1 .
envelhecimento naturalmente.

T2 Arrefecido desde a temperatura de conformacao, encruado e
envelhecimento naturalmente.

T3 Solubilizado, encruado e envelhecido naturalmente.

T4 Solubilizado e envelhecido naturalmente.

T5 Arrefecido desde a temperatura de conformacao e
envelhecimento artificialmente.

T6 Solubilizado e envelhecido artificialmente.

T7 Solubilizado e sobre envelhecido.

T8 Solubilizado, encruado e envelhecido artificialmente.

T9 Solubilizado, envelhecido artificialmente e encruado.

T10 Arrefecido desde a temperatura de conformacao, encruado e

envelhecido artificialmente.

Fonte: [1].

3.2 LIGAS DA SERIE 7xxx

Na série 7xxx 0 Zn, em quantidades de 1 a 8% ¢é o principal elemento de liga.
Adicdes de Mg, Cu e Cr sdo comuns e resultam em ligas trataveis termicamente de
elevada resisténcia mecéanica. As ligas desta série sao subdivididas em duas
categorias: com e sem adicdo de Cu. As ligas com adicdo de Cu séo as mais fortes
de aluminio que podem ser produzidas, em termos de resisténcia mecanica, na

condicao T6 solubilizado e envelhecido artificialmente [1].

A liga de aluminio, objeto deste trabalho, € a 7003-T4. A Tabela 4 apresenta a
composicdo percentual em massa (wi%). Os maiores valores percentuais de

elementos de adicdo ao Al sdo respectivamente para os elementos Zn e Mg.



Tabela 4 - Composicao percentual em massa da liga aluminio 7003.

outros Elementos
Liga Si Fe Cu Mn Mg Cr Zn Ti nao
elementos .
especificados
0,50 5,00 005 —
7003 0,30 0,35 0,20 0,30 - 0,20 - 0’252r 0,20 0,15
1,00 6,50 ’

Fonte: [1].

Afim de proporcionar a reducdo de energia de deformag&o microestrutural
devido a adi¢do de elementos quimicos na liga, uma interacédo preferencial na matriz
de Al, entre atomos de Zn e Mg, que envolvam algum tipo de agrupamento,
desempenha papel importante nos processos de dissolucdo. Como principal fase
formada para este tipo de liga tem-se a fase “M” ou “n” que formam precipitados

estaveis de MgZn2. A Figura 1 apresenta o diagrama de fases da liga Al-Zn-Mg. [14]

Figura 1 - Diagrama de fases da liga Al-Zn-Mg.
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Fonte: [14].



3.3 CORROSAO SOB TENSAO

A CST resulta da acéo sinérgica de uma tenséo aplicada e de um ambiente
corrosivo. Os principais parametros ambientais sdo temperatura, pH, potencial
eletroquimico, tipos e concentragdo de soluto e concentracdo de oxigénio. Pequenas
fissuras se formam e entdo se propagam em uma direcdo perpendicular a tenséo,
além disto, as fissuras podem se formar em niveis de tensdo abaixo do limite de

resisténcia do material [15].

Das oito séries de ligas de aluminio, as ligas 2xxx, 5xxx e 7xxx, ligas que
contém Mg, sdo as mais susceptiveis a CST. A compreensao do comportamento e
mecanismos da CST & vital para as ligas de aluminio de alta resisténcia, uma vez que

as falhas podem ser catastroficas durante o servigo [13].

Para iniciar o mecanismo de CST, um estresse limiar critico deve estar
presente. Essa tensdo limiar critica pode ser um estresse interno, residual ou externo.
O processo de CST consiste em dois fenbmenos diferentes que séo: a iniciacdo e a
propagacdo da fissura, [7]. A taxa de fissuracdo é fortemente dependente da
intensidade de tensé&o aplicada ao longo da fase de propagacao da fissura, e pode ser
ainda dividida em trés estagios diferentes, como ilustrado na Figura 2 [16].

Figura 2 - Propagacéo da CST.
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Fonte: Adaptado de [16].
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Os trés estagios sao definidos como: (1) Iniciacdo: ki sendo ligeiramente
superior a kiscc, a taxa de propagacao da fissura aumenta muito rapidamente; (2)
Propagacéo: a taxa de propagacao da fissura ndo aumenta, e € independente de ki

devido a corroséo e (3) Ruptura: o material torna-se instavel e falha [7].
3.3.1 Mecanismos de CST

E relatado na literatura que os mecanismos de CST em ligas de Al de alta
resisténcia sao fissuras induzidas por (a) fragilizagéo por hidrogénio e por (b) ruptura
de filme passivo como mostrado na Figura 3 [17, 18, 19].

Figura 3 - Mecanismos de CST, (a) fragilizagao por hidrogénio, (b) ruptura de filme passivo.

Contorno / VATRY L

de grio

]

X
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(b)

Fonte: Adaptado de [19].

A fragilizacdo por hidrogénio ocorre quando ions de hidrogénio, de pequeno
volume atbmico, penetram em fases gasosas e aquosas para os locais de rede da liga
em regides com descontinuidades, como inclusdes e vazios, se transformando em
hidrogénio molecular, exercendo pressdo e originando a formacdo de bolhas,
fragilizando os reticulos, conduzindo a falha intercristalina [10]. A titulo de exemplo,
estudo realizado por [17] demonstrou que a elevacdo na umidade relativa do ar,

aumentou significativamente a velocidade de CST em liga 7xxx.

A ruptura por dissolugdo anddica é caracteristicamente um modo de falha
intercristalina. A dissolugcdo surge quando os contornos de grdo ou suas regides

adjacentes sédo anodicas ao restante da microestrutura, de modo que a dissolucéo
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avanca seletivamente ao longo dos limites de grao [20]. Estudos relatam que em ligas
Al-Zn-Mg-Cu-Zr, a degradacao do filme passivo na vizinhanga de intermetalicos ricos

em cobre, provoca o inicio da fissura [15].

3.3.2 Fatores que afetam a CST

3.3.2.1 Composicao quimica

A composigéo quimica do material, devido aos mecanismos de segregacao e
precipitacdo de elementos ao longo dos contornos de gréo, possui importante papel
nas propriedades mecanicas e no comportamento da CST. As ligas da série 7xxx
compreendem dois tipos de particulas constituintes que contribuem para a resisténcia
mecanica e a CST: a) os precipitados como Al, Mg e Zn, anddicos a matriz, que
facilmente dissolvem-se, e b) os precipitados como Fe, Cu e Mn, catédicos a matriz,
gue tendem a aumentar a dissolucdo da matriz adjacente, [7].

A liga Al-Zn contém Mg e Cu, assim como elementos adicionais como Cr, Mn,
além do Fe e do Si normalmente presentes como impurezas. Embora os parametros
de composicdo de liga de Zn, Mg e Cu sejam, de longe, os mais influentes na
susceptibilidade a CST, adi¢cdes de outros elementos podem ter impactos secundarios

no comportamento da CST [1].

Pesquisas realizadas por [21] relataram o0 aumento a sensibilidade a CST em
ligas 7xxx relacionado com o0 aumento e com a razao entre os elementos Zn e Mg.
Como resultado observou-se que houve uma relacdo linear definida entre a
concentracdo de Zn em solucgéo solida e o logaritmo do tempo até a falha em um nivel

de tensdo constante, Figura 4.
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Figura 4 - Relagdo entre o teor de Zn contido na area dos limites de gréo e o tempo até a fratura em
ligas de Al-Zn-Mg-(Cu), tens&o de 250 MPa.
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Fonte: [21].

Por outro lado, as adi¢cdes de Cu sdo conhecidas por melhorar a resisténcia a
CST das ligas Al-Zn-Mg, [22, 23] avaliaram o efeito do teor de Cu e do tratamento
térmico sobre as caracteristicas de corrosdo por tensbes de uma liga 7xxx. A
composi¢do, processamento e tratamentos térmicos foram controlados para obter
estruturas de grdo semelhantes para diferentes percentuais de adicdo de Cu de modo
gue seus efeitos pudessem ser avaliados. Seus resultados indicaram que as taxas de
propagacado de fissura diminuem sistematicamente a medida que o teor de Cu
aumenta na faixa entre 0% até 2,1%, Figura 5.
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Figura 5 - Efeito da velocidade de propagacéo de fissuragdo por CST de uma liga 7xxx, em solucéo
NaCl a 3,5%, para diferentes teores de Cu.
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Fonte: [23].

Elementos de adicdo na liga podem modificar o Potencial de Corroséo (Ecorr)
do aluminio, conforme pode ser visto na Figura 6, o Zn diminui fortemente o potencial
[16]. Embora as fases intermetalicas possam ter um Ecorr da solucédo sélida, ndo ha
influéncia sobre a dissolugcéo potencial. No entanto, podem dar origem a Cl ou CST
desde que estas fases estejam localizadas nos contornos de gréo ou em seu entorno.
O Ecorr do precipitado MgZnz é muito menor do que o Ecorr das ligas 7xxx, por
consequéncia atua como um anodo em relagdo a matriz. O Mg dissolve-se
seletivamente nos estagios iniciais e migra para a superficie, formando uma pelicula

passivadora espessa de hidroxicarbonato de magnésio [24].
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Figura 6 - Influéncia de elementos ligantes no Ecorr das ligas de aluminio.
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Fonte: [16].

3.3.2.2 Microestrutura e tratamentos térmicos

Diferentes estudos dos efeitos de tratamentos térmicos e do arranjo dos
constituintes microestruturais da liga sobre o comportamento na CST foram realizados
nas Ultimas décadas. A conclusédo a que se chega, segundo [25], € que tratamentos
de solubilizacéo, envelhecimento artificial, reenvelhecimento, e envelhecimento multi-
escalonado séo benéficos para a CST sem perda de propriedades mecéanicas. Com
esses tratamentos provoca-se um arranjo eficiente de constituintes microestruturais
gue retardardo os mecanismos de fissuracdo induzida por hidrogénio e dissolucéo
anaodica.

Nas ligas de aluminio da série 7xxx, a maior resisténcia é atingida em condi¢cdes
de tratamento térmico de solubilizacdo, témpera e envelhecimento artificial (T6),
Figura 7. As propriedades mecéanicas e de elevada resisténcia nesta condicdo de
tratamento sdo atribuidas a presenca de precipitados finos dispersos nos gréos que

obstruem o movimento de discordancia, melhorando assim as propriedades [13].
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Figura 7 - Gréfico esquemético de temperatura em fungdo do tempo mostrando os tratamentos térmicos
de solubilizacdo, ttmpera e envelhecimento artificial.
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Fonte: Adaptado de [13].

Nesse tipo de liga as fases em equilibrio com a matriz rica em aluminio sao as
fases “M” (MgZn2) e “T” (Al2MgsZns). Abaixo a sequéncia de precipitacao de solucbes
solidas para as respectivas fases [26]:

SS->GP ->M - M
Solugdo Sdolida — Guinier-Preston — Metaestaveis M’ — Estaveis M (MgZnz)
SS->-GP->T —>T

Solugao Solida — Guinier-Preston — Metaestaveis M’ — Estaveis T (Al2MgzZns)

A resisténcia da liga € melhorada pela presenca de finos precipitados de MgZn2
nos graos, essa fase atua como anodo para a fase da matriz e, por conseguinte, em

certas condicOes de témpera, os precipitados sao desenvolvidos continuamente ao
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longo do limite do grdo. A dissolugcdo desses precipitados provoca uma facil
propagacéo da fissura sob tensao de tragéo, originando CST [26].

Uma explicacdo dos mecanismos correlacionando corrosao a microestrutura foi
dada por [27], ele declara que a fase MgZn2z comporta-se como o0 anodo e a solugao
sélida atua como o catodo. Fatores como coeréncia, surgimento de contornos de grao,
e tamanho dos precipitados de MgZn2 determinardo o comportamento eletroquimico
da corroséo da liga, tendo assim um efeito severo nos potenciais de corrosdo. Em
solucbes de cloreto, Zn e Mg associam-se aos elementos que sdo mais ativos
eletroquimicos do que o aluminio, além disso, esses elementos difundem-se da matriz
para os limites de grdo, resultando na diminuicdo dos niveis de concentracdo de
MgZn2 na solucdo soélida. Quanto maior for a precipitacdo de MgZnz, maior sera a

mudanca do Ecorr.

Pesquisa realizada por [28] na liga 7003, soldada com material de adi¢cdo 5356,
aplicando diferentes tratamentos térmicos de envelhecimento natural e artificial,
através de medicdo de micro-dureza na ZF, ZAC e MB em conjunto com analises de
MEV e microscopia eletronica de transmissdo (MET), constatou que, embora ambos
0s tratamentos térmicos T6 e T73 possam aumentar o endurecimento por precipitacao
na ZF, T73 produziu uma zona livre de precipitacdo mais larga no limite de grao,
tornando-se assim uma melhor alternativa para aumento da resisténcia da ZF em

soldas.

3.3.2.3 Tensao e pré-deformacao

Estudos realizados por [29] de CST em ligas 7xxx submetidas a cargas de
tracdo a taxas de deformacao lenta, verificou que a CST ocorre somente a uma
determinada velocidade de deformacéo, especifica para cada liga. Com taxas de
deformacgé&o maiores, microfissuras de fadiga a corrosao transgranular sdo formadas
por um efeito combinado de decomposicéo da pelicula passivadora e fadiga localizada
originada pela deformacdo plastica. J& para taxas de deformacdo menores,

microfissuras intercristalinas sado formadas por CST. Essas observa¢gdes suportam,
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segundo [30], que para CST, o defeito superficial na fase de iniciacdo, é criado por
dissolucéo anddica, e para fase de propagacao por fragilizagdo por hidrogénio.

Pesquisa realizada por [30] analisou uma liga 7xxx submetida a carga de
compressdo com diferentes taxas de deformacéo e velocidade de impacto através da
técnica Split Hopkinson Pressure Bar (SHPB). A taxa de corrosao (Tc) e a perda de
massa foram obtidas pelo teste de imersdo da amostra em solucéo de cloreto por 30
dias. Como resultados verificou-se que a Tc diminui com o0 aumento da carga aplicada
e que a perda de massa variou de forma irregular. Também, tanto para taxas de
deformagéo elevadas como lentas, as taxas de corroséo sdo maiores para velocidade

de impacto de 1,5 m/s, e menor para velocidades de impacto de 2,5 m/s.

Com a finalidade de reproduzir tensées internas induzidas por tratamentos
térmicos, uma pré-deformacédo € geralmente aplicada as ligas da série 7xxx. No
processo de pré-deformacdo, ocorre a incubacdo de espacgos originados pelos
deslocamentos na matriz, que proporciona locais para a nucleacado heterogénea de
precipitados MgZn.. Eles também fornecem caminhos de difusdo rapida para os
elementos de precipitacdo no processo de envelhecimento, e podem influenciar
significativamente a sequéncia de precipitacdo que leva ao aumento da resisténcia
[31].

Para as ligas 7xxx, a pré-deformacéo geralmente resulta na criacdo da fase de
equilibrio M (MgZnz) na matriz deslocada, assim reduz-se a quantidade de solutos
para a formacédo da fase principal de endurecimento M', conduzindo a uma diminui¢cao
da resisténcia mecanica das ligas. O envelhecimento subsequente faz com que 0s
precipitados nos limites de grdo ampliem e distribuam de forma descontinua [18].

Os deslocamentos gerados durante o processo de pré-deformacdo sao
benéficos para a difusdo de elementos de solutos para 0os contornos de grao. A alta
densidade de deslocamentos proporciona 0 crescimento de precipitados nos
contornos de grdos, e também diminui a largura de zonas livres de precipitados,

através da transferéncia de solutos do interior dos gréos para os seus limites [32, 33].
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3.3.2.4 Meio Corrosivo

Em geral, para realizacdo de ensaios de corroséo, a solucdo de cloreto de sédio
(NaCl) a 3,5% é considerada para ligas de aluminio como sendo um ambiente quimico
corrosivo realista, uma vez que resulta em taxas de corroséo severas e representa
aproximadamente a salinidade da agua do mar. Em ligas de aluminio de alta
resisténcia, a velocidade de fissuracdo da liga pode aumentar em nove ordens de
magnitude dependendo do ambiente. O ambiente tem um efeito vital na CST nos
Estagios de Iniciacdo e Propagacéo [34].

A susceptibilidade a CST em ambientes Umidos foi observada por [17].
Verificou-se que no estdgio de propagacdo da fissura, na qual o fenbmeno é
independente a tensédo, testes realizados em determinada liga 7xxx, em diferentes
niveis de umidade do ar, mostraram uma relacao linear da taxa de desenvolvimento
da fissura, ver Figura 8. Em mesmo estudo, [17] analisou a influéncia da temperatura,
verificando que seu aumento diminui o tempo até a falha em testes de CST, Figura 9.
Medi¢cBes quantitativas das taxas de desenvolvimento de fissuras em funcdo da
temperatura mostraram que o aumento da temperatura geralmente aumenta a taxa
de crescimento do Estagio de Propagacéo e as vezes desloca o Estagio de Iniciacao,
para intensidades de tensdo mais baixas.

Figura 8 - Demonstragéo do efeito da umidade do ar sobre a velocidade de propagacéo da fissura de
uma liga de aluminio 7xxx.
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Fonte: [17].
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Figura 9 - Efeito da temperatura e da intensidade de tens&o nas taxas de velocidade de propagacéo de
fissuras de uma liga de aluminio 7xxx.
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Devido a caracteristica anfétera do aluminio, outro fator relevante é a reacao
provocada em relacdo a concentracao hidrogeniénica do meio, que indica a acidez ou
basicidade de uma solucdo aquosa. Estudo realizado por [11], através de ensaios de
polarizagdo potenciodinamica, Figura 10, expondo o material a uma taxa de
deformacéo lenta, investigou o comportamento de CST da liga 7003 em solucdes
acidas e alcalinas, verificando em seus resultados que a liga é suscetivel a CST, em
certa medida, através da dissolucdo anddica no potencial de circuito aberto, e é
altamente suscetivel a fragilizacdo por hidrogénio quando exposto a elevados
potenciais negativos.

Além disso, [11] verificou que a polarizacdo influencia fortemente as
propriedades mecéanicas da liga, e os potenciais aplicados diminuem a resisténcia a
tracdo e alongamento. Por fim concluiu que o material quando exposto a solucdo de
pH 4 apresenta uma sensibilidade de CST mais elevada do que quando exposto a
solucéo de pH 11.
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Figura 10 - Curva de polarizacé@o potenciodindmica, liga 7003, solucdo 3,5%NaCl com pH 4 e pH 11.
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Fonte: [11].

3.4 SOLDABILIDADE DAS LIGAS DE ALUMINIO TRATAVEIS TERMICAMENTE

As ligas de aluminio trataveis termicamente possuem caracteristicas inerentes
gue devem ser observadas antes de um procedimento de soldagem. Dentre estas,
uma aderente camada de O6xido, alta condutividade térmica do metal com alto
coeficiente de expansao térmica, alta contracdo na solidificacéo e alta solubilidade do
hidrogénio no metal fundido [35]. Durante a soldagem, uma distribuicdo complexa de
tensdes residuais é produzida pelo encolhimento de solidificacdo, expansao térmica

local e deformacdo plastica induzida [36].

Adi¢cbes de Cu, em combinagdo com Zn e Mg nas ligas 7xxx, aumentam a
resisténcia a corrosao, porem dificultam a soldabilidade devido ao aumento da
suscetibilidade a fissura da solda, ampliando a faixa de temperatura em que uma
estrutura de solidificacdo coerente é formada. A Figura 11 demonstra a sensibilidade

de trinca na solda de uma liga quartenaria (Al-Zn-Mg-Cu), [35].
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Figura 11 - Sensibilidade a trinca de uma liga Al-Zn-Mg-Cu.
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Fonte: [35].

A elevacdo de temperatura originada pelo processo de solda faz com que os
precipitados tornem-se instdveis nas ligas trataveis termicamente. Isso envolve
precipitados metaestaveis (como zonas GP ou M') e a fase estavel M. Portanto,
guando submetidos a uma mudanca brusca de temperatura, o estado de precipitacao
sera modificado, dependendo da natureza dos precipitados inicialmente presentes na
liga, da faixa de temperatura exposta ao material e do tempo de exposi¢ao ao calor
[36].

Estudo desenvolvido por [37] analisou a precipitacao da fase “T” na ZAC da liga
7003, soldada pelo processo GMAW utilizando o material de adicdo 5356 (Al-Mg), e
sua influéncia com a CST. A metodologia utilizada foi carga fixa de tragdo na unido
soldada em um ambiente controlado de névoa salina. Como resultados verificou-se a
correlagdo entre a localizagao dos precipitados da fase “T” com a CST. Também
atribuiu o fenbmeno da CST a diferenca na microestrutura local, causada pela
variabilidade inerente do processo GMAW, identificando o efeito prejudicial da

precipitagdo continua da fase “T” ao longo dos limites de gréos.

Durante o processo de envelhecimento natural & temperatura ambiente, o
soluto deixado pela dissolucéo de precipitados na vizinhanca da ZF pode levar ao re-
endurecimento por nucleagao e crescimento de zonas GP. O intervalo de temperatura

maxima correspondente a queda de dureza, no caso das ligas da série 7xxx, esta na
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faixa de 200-350°C, conforme observado por [38] no estudo da liga 7108-T6 soldada,
Figura 12. O fendmeno de re-precipitacdo, neste tipo de sistema, permite que a maior
parte da perda de resisténcia recupera-se ap0s um periodo de 3 a 5 meses de
envelhecimento natural.

Figura 12 - Degradacao da dureza de ligas aluminio em relacéo a distancia da solda.
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Determinados Tratamentos Térmicos Pds-soldagem (TTPS) podem ser
utilizados para melhorar a resisténcia da ZAC de ligas de aluminio trataveis
termicamente, para isto pode-se envolver tratamentos de solubilizacdo e
envelhecimento pos-solda [25]. Em pesquisa [36] verificou a variacdo da micro-dureza
de uma liga Al-Zn-Mg, originalmente T4, soldada, envelhecida naturalmente por 2
horas e por 3 dias, tracando um comparativo da influéncia do TTPS-T6, conforme
Figura 13.

Quando o tempo de envelhecimento natural, a temperatura ambiente, ndo é
suficientemente longo, pode ser observada microscopicamente a presenca de
particulas mais grosseiras na ZAC, sendo verificado que nesta regido € necessario
um tempo de incubacdo maior para formar novas zonas GP [36]. Observa-se este
fendbmeno na Figura 13, na comparacdo de durezas de amostras envelhecidas por

periodos diferentes. A estabilidade da dureza obtida apés o TTPS-T6, pode ser
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correlacionada, segundo [36], com a homogeneidade da microestrutura apds o
tratamento térmico.

Figura 13 - Perfil de micro-dureza de uma liga Al-Zn-Mg T4, p6s-soldagem, envelhecido naturalmente
por 2 horas e por 3 dias, com e sem tratamento térmico TTPS-T6.
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Os primeiros estudos sobre a corroséo da liga 7xxx soldada foram conduzidos
pela ALCOA (Pittsburgh, Pensilvania, EUA) através da andlise da liga 7005, soldada
com material de adicdo 5356, exposta por 1 ano a agua do mar. Conforme
Figural4(a), a corrosao localizou-se na ZAC, adjacente a solda. Os valores do Ecorr
das diferentes zonas de solda (MB, ZAC e MS) foram medidos em uma solucdo de
NaCl mais peroxido de hidrogénio (H,O,). Os resultados revelaram que a ZAC & mais
anddica do que o MB e do que o MS conforme demonstraram os valores do Ecorr
indicados na Figura 14(a). Além disso, o estudo também analisou o efeito de um TTPS
na liga 7005, conforme Figural4(b), ndo sendo registrada corrosdo ap6s um ano de
exposicao a agua do mar, assim como néo apresentando diferenca significativa no
Ecorr da ZAC e MB [39].
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Figura 14 - Liga 7005 soldada com material de adicdo 5356 pOs exposi¢ao a agua do mar (um ano) em
(a) condicéo de soldagem e (b) condicdo TTPS. Todos os valores de Ecorr foram referenciados contra
um eletrodo de calomelano saturado.

Fonte: [39].

Similarmente, a ALCOA [39] investigou o comportamento de corrosdo da liga
7039-T651, soldada com material de adicdo 5183. Foram realizadas varreduras de
Ecorr em relacdo a distancia da linha de centro da solda, em solucdo de NaCl e H,O..
O estudo revelou a presenca de uma pequena regido, imediatamente adjacente a
solda que era altamente anddica em relacdo ao resto da ZAC, como mostrado na
Figura 15. A progressao da regido andédica produziu um aumento nos valores de Ecorr

em relacdo ao MB, assim como uma diminuicdo da dureza do material.

Figura 15 - Ecorr de uma liga 7039-T651 soldada por processo Tungsten Inert Gas (TIG).
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Os efeitos de CST e potencial de corrosao das ligas de aluminio 7003 e 7108,
soldadas em diferentes posi¢cdes, com os materiais de adicdo 4043 e 5356, utilizando
como técnicas a exposicdo em névoa salina por 6 semanas, carregamentos ciclicos
de cargas e analise potenciodinamica foi pesquisado por [40]. A liga 7003
comparativamente a 7108, devido ao maior teor de Cu, apresentou uma corrosao por
pite mais severa na regido da ZAC, a qual penetrou a totalidade da camada superficial,

atingindo o interior do gréo, ver Figura 16.

Figura 16 - SeccOes transversais ap0s a exposi¢do a névoa salina mostrando (a) corroséo por pite na
ZAC da liga 7003 soldado e (b) corroséo por pite observada na ZAC da liga 7108 soldada.

Fonte: [40].

As medidas de polarizacéo potenciodinamica realizadas por [39], nas zonas MB
e ZAC da liga 7003-T6, soldada pelo processo GMAW com material de adicdo 5356,
incluiu como variavel o TTPS denominado Paint Bake (PB), que consiste em um duplo
processo de aquecimento da ZF a 185°C por 50 min, seguido de arrefecimento ao ar
até a temperatura ambiente. Um resumo dos resultados da polarizacdo
potenciodindmica € fornecido na Figura 17, no qual foram observadas pequenas
diferencas entre as curvas de polarizacdo, ndo se verificando nenhuma variagéo

significativa (diferenga < 50 mV).
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Figura 17 - Varredura de polarizacdo potenciodindmica da ZAC e MB da liga 7003 nas condi¢des de
T6 e T6 + PB soldadas.

-US .
-0.6 -
-0.7 -

S

3

@ =03

L

[T]

g -09 -

2 —AA7003T6
-1.0 — A AT003T6+PB
11 e AAT003T6 ZAG

——AA7003T6+PB ZAC

‘12 T

107 10° 10° 10° 10° 10 10" 10°

Densidade de corrente (Afcm?)

Fonte: [40].



27

4 METODOLOGIA

Nesta secdo serdo apresentados em um primeiro momento 0s materiais
utilizados no desenvolvimento do presente trabalho e também os métodos de
caracterizacdo e analise da liga de aluminio 7003-T4 soldada. A Figura 18 representa

o fluxograma geral da metodologia utilizada ao longo do presente estudo.

Figura 18 - Fluxograma geral dos experimentos.
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Fonte: Elaborado pelo préprio autor.
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4.1 MATERIAIS

Para realizacdo dos experimentos foram preparados corpos-de-prova a partir
de tubos de aluminio da liga 7003-T4, fornecidos com diametros de 19 mm, 25 mm e
38 mm, e espessuras de 1,5 mm e 2 mm. Os mesmos foram soldados através de
processo robotizado, com uso da técnica GMAW e material de adicdo CastoMIG 5356

como material de adicéo.

Antes da soldagem realizou-se um pré-aquecimento nos tubos, na faixa de
temperatura de 100 & 150 °C. Os parametros de soldagem utilizados foram: corrente
de 90 a 110 A; tenséo de 22 a 24 V; alimentacdo do arame de 10 a 13 m/min e vazao

do gas de 11 a 12 I/min.

A composicdo quimica do MB e MS foi determinada com o auxilio de um
espectrémetro de emissédo oOtica da Oxford, modelo Foundry-Master, ver Figura 19. A
base normativa para caracterizagdo foi a ASTM E34-11e1l [41].

Figura 19 - Espectrometro de emissao éptica da Oxford, modelo Foundry-Master.

Fonte: Préprio autor.
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A andlise microestrutural dos corpos-de-prova foi realizada por microscopia
6ptica em um Microscopio Otico OLYMPUS modelo BX41-M LED com camera digital
BIOPTIKA 5.0M acoplada, conforme Figura 20, do LAPEM - UFPel. Também foi
utilizado um Microscopio Eletrénico de Varredura, Jeol, JSM - 6610LV, equipado com
microssonda de EDS, do CEME-SUL — FURG, conforme Figura 21.

Figura 20 - Microscépio Otico do LAPEM — UFPel.

Fonte: Préprio autor.

Figura 21 - Microscépio Eletrénico de Varredura com microssonda de EDS CEME-SUL — FURG.

Fonte: Préprio autor.
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4.2 METODOS

4.2.1 Ensaio de Tracao

O primeiro procedimento experimental consistiu na realizagdo de ensaio de
tracdo, com carga axial, na taxa de 1 mm/min até inicio do alongamento, e posterior
taxa de 5 mm/min, com velocidade constante até a ruptura dos corpos-de-prova.
Utilizou-se a base normativa ASTM B557M - 15 [42].

O ensaio objetivou a determinagédo das propriedades mecanicas da liga
estudada, tais como: limite de escoamento (oe), limite de resisténcia a tracao (LRT) e

parametro de ductilidade através do alongamento final (€).

Para realizacdo dos ensaios de tracéo, foi utilizado uma maquina universal de

ensaios mecanicos EMIC, Modelo DL30000, ver Figura 22.

Figura 22 - Maquina Universal de Ensaios Mecanicos EMIC (DL30000).

Fonte: Préprio autor.
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Foram preparados 05 corpos-de-prova, a partir de tubos, com diametro externo
de 25 mm, espessura 2 mm e comprimento 250 mm, soldados ao centro de seu

comprimento, conforme Figura 23.

Figura 23 - Corpos-de-prova utilizados no ensaio de tracdo. Cotas (mm): DE = 25; E = 2; L = 250.

Cordéao de solda
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Fonte: Préprio autor.

4.2.2 Ensaio de Micro-dureza

O segundo procedimento experimental consistiu na realizacdo de ensaio de
micro-dureza superficial. Utilizou-se como método o teste padréo para dureza Vickers
de acordo com a norma ASTM E92-82(2003) [43] e ASTM E384-16(2016) [44].

O ensaio objetivou a determinacao do perfil de micro-dureza e a sua correlacao
com as distintas areas dos corpos-de-prova: MB, ZAC e MS. Em cada amostra foi
realizado um total de vinte e trés endenta¢cdes no sentido longitudinal do corpo-de-
prova. Para analise da micro-dureza, foi utilizada um durémetro de bancada marca

Digimess, conforme Figura 24.
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Figura 24 - Durébmetro de bancada Digimess.

Fonte: Préprio autor.

Para andlise utilizou-se um penetrador piramidal de diamante com base
quadrangular e angulo de abertura de 136° com carga de 0,98 N por um periodo de
tempo de 20 seg. A distancia entre endentacdes foi de uma vez e meia (1,5x) a

diagonal do penetrador.

Conforme [44], nesse ensaio, a dureza foi determinada através da formacéo de
uma penetracdo relativamente pequena, feita na superficie dos corpos-de-prova. O
namero de dureza Vickers foi baseado na forca dividida pela area da superficie de
penetracdo. As cargas tipicas foram expressas em grama-forga (gf) e as diagonais em
micrometros (um). O tamanho da penetragao foi medido usando um microscopio 6tico

equipado com um dispositivo de medicao.

A Figura 25 mostra o angulo de face e as diagonais do penetrador piramidal:

Figura 25 - Angulo de face do penetrador (a = 136°) e Diagonais do penetrador.

\({ lml

Fonte: [13].
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Foram preparados 03 corpos-de-prova, a partir de tubos, com diametro externo
de 38 mm, espessura 2 mm e comprimento 120 mm, soldados ao centro de seu
comprimento, conforme Figura 26. As endentacfes foram distribuidas de forma

espelhada, tomando como referéncia a linha de centro do cordéo de solda.

Figura 26 - Corpos-de-prova utilizados no ensaio de micro-dureza. Cotas (mm): W =30; B =2; L = 120;
R=17.
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Fonte: Préprio autor.

4.2.3 Anélise de Corroséao Intercristalina

O terceiro procedimento experimental consistiu na imerséo de corpos-de-prova
em uma solucdo de NaCl e H,0,, por um periodo de 16 horas, com o propoésito de
avaliar a resisténcia a Cl da liga 7003, conforme norma ASTM G110 — 92 (2003) [45].

O ensaio objetivou analisar o efeito térmico produzido pelo processo de
soldagem na liga 7003, assim como o efeito do ataque quimico induzido na imersao,
e a sua possivel correlacdo com a Cl. Para analise microestrutural foi utilizado o
microscopio 6tico OLYMPUS modelo BX41-M LED.

Foram preparados 03 corpos-de-prova a partir de tubos, conforme Figura 26.
Destes, 02 corpos-de-prova foram submetidos a imersédo em solucéo de NaCl e H,0,.
O corpo-de-prova restante ndo foi imerso, sendo utilizado como referéncia para
comparacao. A seguir o detalhamento das etapas do experimento conforme norma
[45].

A primeira etapa tratou da preparacao dos corpos-de-prova através de lavagem

com agua deionizada, seguido de imerséo por 1 min em soluc¢do de 945 ml (H,O), 50
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ml (HNOs) e 5 ml (HF), aquecida a 93°C, Figura 27. Na sequéncia, realizou-se
enxague em agua deionizada e imersao por 1 min em 500 ml (HNO3), prosseguido de

novo enxague em agua.

Figura 27 - Etapa de preparacéo dos corpos-de-prova antes da imersdo em solucdo de NaCl e H,0,.

Fonte: Préprio autor.

A segunda etapa tratou da imersdo dos corpos-de-prova em solucdo de NacCl
e H,0O,, na proporc¢éo de 57 g (NaCl), 10 ml (H,O;) e 990 ml (H,O), por 16 horas em
continuo. Nao foi realizada aeracéo, desaeracao ou agitacdo da solucdo durante a
imersao. Posteriormente realizou-se enxague em agua deionizada e imerséo por 10
min, em solucéo 50 ml (H;P0O4), 20 g (CrO3) e 950 ml (H,0), aquecida a 90°C, Figura

28. Por final novo enxague em agua.

Figura 28 - Etapa de imersédo em solucao: 50 ml (H;P0O4), 20 g (CrO3) e 950 ml (H,O).

Fonte: Préprio autor.
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Foram realizados ensaios metalograficos por meio de microscopia 6ptica, com
amostras retiradas das sec¢Oes superficial e transversal, na dire¢do longitudinal do
comprimento do tubo, mantendo em sua linha de centro o cordéo de solda de uniéo.
Os corpos-de-prova foram cortados em serra metalografica, com disco abrasivo de

carbeto de silicio (SiC) para materiais ndo ferrosos, e embutidas em resina acrilica.

O processo de polimento das amostras foi realizado em uma politriz
metalografica rotativa, marca Arotec/Apl — 4, com velocidade de 350 rpm. Para o
polimento foi utilizada pastas de diamante (3 e 1 um), utilizando tecidos de poliéster,
com elevada e média dureza respectivamente para polimento inicial e intermediario,

e na sequéncia tecido de veludo flocado para acabamento final.

Para visualizacdo da microestrutura, apés o polimento, as amostras foram
atacadas primeiramente com os reagentes Keller e Poulton, porém sem bons
resultados. O ataque utilizado para visualizacdo foi com é&cido fluoridrico (HF) na
proporcao 3,0 ml (HF), 97 ml (H,0O), por 10 s, lavadas em agua, e deixadas secar ao

ar.

4.2.4 Andlise de Corrosao Sob Tenséo

O quarto procedimento consistiu na analise de corpos-de-prova, submetidos a
uma determinada tensdo constante, imersos em solugdo NaCl, mantida aquecida a
85°C, por um periodo de 120 horas, com o propdsito de analisar a CST da liga 7003
e sua possivel correlacdo com o efeito térmico do processo de soldagem. A andlise
microestrutural foi realizada com auxilio de um MEV modelo Jeol, JSM - 6610LV, com
microssonda de EDS.

Para preparacdo dos corpos-de-prova foram utilizadas as bases normativas
ASTM G 38 — 01 [46] e ASTM G 58 — 85 (Reaprovada 1999) [47]. Foram preparados
08 corpos-de-prova, a partir de tubos, com diametro externo de 19,05 mm, espessura
1,5 mm e comprimento 19 mm, soldados em seu topo. Na face inferior foi realizado
um corte com angulo de 60°. Suas laterais foram furadas com diametro de 7 mm para

passagem do parafuso tensor, conforme Figura 29.
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Figura 29 - Corpos-de-prova utilizados no ensaio de CST.
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Fonte: Préprio autor.

Para efeito de estudo comparativo da influéncia na Tc, foram aplicados
diferentes valores de tensao, através de uma deformacdo constante provocada pelo
torqueamento da porca no parafuso que atravessa transversalmente o corpo-de-
prova. Para o calculo do didmetro final requerido em fungéo da tensdo desejada, foram

utilizadas as Equacdes (1) e (2) conforme norma [46]:

ODf =0D - A (Equagéo 1)

Onde:

2
A_f7rD

= 1Ez (Equacéo 2)
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Onde:
OD = Diametro do tubo antes de sofrer a compresséao, unidade (mm);
ODf = Diametro do tubo apds sofrer a compresséao, unidade (mm);
f = Tensdo desejada, unidade (MPa);
A = Variagdo do diametro ap6s a compressao, unidade (mm);
D = Didmetro médio, dado por (OD —t), unidade (mm);
t = Espessura da parede do tubo, unidade (mm);
E = Mddulo de elasticidade do material, unidade (MPa);

Z = Fator de correcdo, conforme Figura 30.

Figura 30 - Curva para determinacao do Fator de corre¢cdo em funcao da razao entre o diametro médio
e a espessura do tubo.
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Fonte: [46]
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Considerando o dimensional inicial do tubo “OD” 19,05 mm, com espessura de
parede “t" 1,5 mm e moddulo de elasticidade do material “E” 78.000 MPa [1].
Determinando “D” como a subtragao de “OD” por “t” obtemos o valor de 17,55 mm, e
realizando sua divisdo por “t”, chegamos ao valor de 11,70 mm. Com esse,
introduzimos no eixo das abcissas da curva Figura 30 e definimos o valor do Fator de

correcéo “Z” igual a 0,945.

Com esses dados, arbitrando-se valores de tensédo de 200, 400 e 600 MPa, e
aplicando as Equacdes (1) e (2), chegamos aos valores de diametro final do tubo
“‘ODf”. A Tabela 5 apresenta a distribuicdo realizada com a nomenclatura das
amostras, quantidades, valores de tensédo aplicados e seus respectivos diametros
finais apds a compressao. As amostras identificadas com a letra “(a)”, ndo sofreram

tensdo, sendo utilizadas como referéncia para os demais corpos-de-prova.

Tabela 5 - Quantidade de amostras analisadas e a respectiva tenséo aplicada.

jenicatt  quamume TS o0
(@) 02 pecas 0 19,05
(b) 02 pecas 200 18,58
(c) 02 pecas 400 18,11
(d) 02 pecas 600 17,65

Fonte: Préprio autor.

A seguir, na Figura 31, imagens dos corpos-de-prova tensionados, em fase de

preparacao para imersdo em solucdo NacCl:
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Figura 31 - Reducdo do didmetro das amostras conforme Tabela 5: (a) sem tenséo; (b) 200 MPa; (c)
400 MPa e (d) 600 MPa.

ON/OFF ZERO

Fonte: Préprio autor.

Para evitar efeitos galvanicos entre o corpo-de-prova e o parafuso tensionador
foi aplicada uma camada de protecao isolante, através de revestimento de verniz

spray. A Figura 32 representa a area isolada do corpo-de-prova.

Figura 32 - Revestimento realizado com verniz isolante para evitar risco de efeitos galvanicos entre o
corpo-de-prova e o parafuso tensionador.

Isolante
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Fonte: Adaptado [45].
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Para andlise da CST, foi utilizada como base a norma ASTM G103 - 97(2016)
[48], indicada para ligas de aluminio, da série 7xxx, soldadas, submetidas a uma carga

estéatica e que possuam baixo teor de cobre (Cu < 0,26%).

A solugéo foi preparada na proporc¢éo de 500 ml (H,O) e 30 g (NaCl), com pH
compreendido entre 6,4 e 7,2. Foi observado o volume minimo de solucéo de 3 ml/cmz.
Antes da imersao dos corpos-de-prova foi deixada a solugao ferver por 10 min. A
Figura 33 demonstra o aparato experimental composto por 01 frasco Erlenmeyer, 01
placa de aquecimento elétrica, 01 condensador de refluxo e 01 termdémetro de

mercurio.

Figura 33 - (a) Aparato experimental conforme norma [46]; (b) detalhe dos corpos-de-prova imersos na
solucao.

Fonte: Préprio autor.

Ap6s um periodo de 120 horas, os corpos-de-prova foram retirados da solucao,

realizando-se a limpeza com acido nitrico (HNO3) e enxague com H,O.

Antes e ap0s o periodo de inser¢cdo na solucdo de NaCl, foi realizada a
pesagem dos corpos-de-prova para calculo das taxas de corrosdo. Para pesagem foi
utilizada uma balanca analitica digital, marca Marconi, modelo AT220. A Tc, em

milimetros por ano (mm/ano), foi calculada a partir dos dados de perda de massa para



41

as amostras obtidas apo6s imersao, através de Equacdo (3), conforme ASTM G1 -
03(2011) [49]:

87,6l
pATe

Tc

(Equacéo 3)

Onde:

Tc = Taxa de corroséo, unidade (mm/ano);

W = Perda de massa, unidade (mg);

p = Densidade da liga de aluminio 7003, unidade (g/cm3);
A = Area da amostra, unidade (cm?);

Te = Tempo total de exposicao, unidade (horas).

Foram realizados ensaios metalograficos por meio de MEV, sendo analisadas
a secao transversal das amostras, mantendo em sua linha de centro o cordéo de solda
de unido. O procedimento de polimento seguiu 0S mesmos passos ja descritos no item
4.2.3.

4.2.5 Anélise do Potencial de Corroséao

O quinto procedimento experimental consistiu em um ensaio eletroquimico,
utilizado para determinacdo das caracteristicas comportamentais da liga 7003, nas
trés diferentes zonas (MB, ZAC e MS), quanto ao Ecorr e potencial de circuito aberto,
do inglés open circuit potential (OCP) e a determinacdo de curvas de polarizacéo
potenciodindmica, utilizando como base as normas ASTM G69 [50] e ASTM G5 [51].

Os corpos-de-prova foram preparados a partir da secéo transversal dos tubos
de diametro 25 mm com parede de 2 mm. Os cortes foram realizados pela técnica de
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eletroerosédo, com espessura de 1 mm. Para preparagédo do eletrodo, realizou-se a
conexao do fio de cobre ao corpo-de-prova com cola de prata. ApGs a cura, embutiu-
se com resina acrilica. Posteriormente, a face oposta ao corpo-de-prova foi vedada
com massa epoxi bi componente, conforme Figura 34. Cada corpo-de-prova, agora

denominado como eletrodo de trabalho, ficou com uma area superficial de 1,45 cm>.

Figura 34 - Corpo-de-prova para ensaio potenciodinamico.

Fonte: Préprio autor.

Foi utilizado como referéncia o eletrodo de prata/cloreto de prata (Ag/AgCl), e
como contra eletrodo o de platina (Pt). Os eletrodos de trabalho foram lixados
sequencialmente com lixas de SiC de granulometria 320, 600 e 1200, utilizando H,O
como lubrificante, 15 min antes da imersao. A solucao de teste foi preparada utilizando
26 g de NaCl, 1 ml de CH3CO,H (acido acético) e 500 ml H,O, para um pH entre 2.8
e 2.9. Nao foi realizada aeracdo, desaeracdo ou agitacdo da solucdo durante a

imersao.

Primeiramente o procedimento envolveu a medicdo do OCP, por um periodo
de 10 min antes de iniciar a polarizacao potenciodinamica. Todas as medi¢cdes de
polarizacdo foram feitas a uma taxa de varrimento de 1 mV/s, utilizando um
potenciostato marca Autolab PGSTAT302N, controlado pelo software NOVA 1.10.
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As varreduras comegaram com um potencial de 250 mV abaixo do valor de
OCP, concluido até alcancar o potencial de - 600 mV. A Figura 35 demonstra a

disposicédo dos componentes utilizados no ensaio potenciodinamico.

Figura 35 - Aparato experimental do ensaio potenciodindmico.

Fonte: Préprio autor.

A determinacédo do Ecorr e da Corrente de Corroséao (lcorr) foi realizada atraves
da técnica de extrapolacao de Tafel em conformidade com a nhorma ASTM G102 — 89
(2015)e1l [52]. A velocidade de corrosdo em milimetros por ano foi calculada através
da Equacéo (4), conforme norma ASTM G59 — 97 (2014) [53]:

Tc = 3270@ (Equacdo 4)

Onde:
Jcorr = Densidade de corrente, unidade (A/cm?);

EW = Peso equivalente, unidade (g/mol);

p = Densidade da liga de aluminio 7003, unidade (g/cm3);
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

Nesta secdo serdo apresentados os resultados e analise dos experimentos.

5.1 COMPOSICAO QUIMICA

A Tabela 6 demonstra os resultados da composi¢do quimica para liga 7003:

Tabela 6 - Composi¢&o quimica nominal (% massa) da liga 7003.

Elemento Analisado (%) ASM Handbook (%) [1]
Zn 6,03+ 0,16 5,00 - 6,50
Mg 0,57 + 0,03 0,50 -1,00
Fe 0,31+0,33 0,35
Si 0,09 +0,01 0,30
Cu 0,09 +0,01 0,20
Ti 0,08 £ 0,01 0,20
Cr 0,04 + 0,06 0,20
Ni 0,03+0,10 -

Mn 0,03+0,01 0,30
Outros 0,30 0,20 -0,40

Fonte: Préprio autor.

Percebe-se na Tabela 6, que para os principais elementos de liga, Zn e Mg, os
valores obtidos na analise da amostra do material encontram-se dentro dos limites de
variacdo, tomando como referéncia [1]. Elementos classificados como impurezas, Fe
e Si possuiram valores abaixo da referéncia. Da mesma forma, elementos como o Cu,

responsavel pela melhora da resisténcia a CST [22, 23], que associado ao Mn podem
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formar precipitados catodicos [7], também apresentaram valores analisados abaixo da

referéncia.

Abaixo, a Tabela 7 demonstra os resultados da analise quimica do MS:

Tabela 7 - Composicéo quimica nominal (% massa) do MS CastoMIG 5356.

Elemento Analisado (%)
Al 83,97 £1,25
Si 4,60 + 1,05
Mg 3,50+0,61
Ni 1,15+ 0,74
Zn 0,90+0,41
Pb 0,45+ 0,02
Mn 0,29+0,14
Fe 0,28 + 0,09
Ti 0,24 £ 0,19
Zr 0,22 +0,11
Cr 0,18 + 0,09
Cu 0,16 + 0,03

Outros 4,06

Fonte: Préprio autor.

Realizando um comparativo dos elementos quimicos presentes na liga 7003
objeto de estudo, com o material de adicdo CastoMIG 5356, agrupando-os de forma
a contrapor o comportamento anddico ou catodico a matriz [7], percebe-se na Tabela
8, que ha uma reducéo do potencial anodico em paralelo a um aumento do potencial

catodico.

Ja analisando de forma individual os elementos Zn e Mg, responsaveis pela
formacéo de precipitados da fase M (MgZn2) [1], verifica-se que a liga 7003 possui,

para esses elementos, uma raz&o na ordem de 10:1, havendo uma inversao quando
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da andlise do material de adicdo CastoMIG 5356, o qual possui uma razao de 1:4.
Estas alteracdes tanto dos potenciais, como da proporcionalidade dos elementos Zn
e Mg, podem estar associados a perda de propriedades mecanicas principalmente

localizadas nas ZF e ZAC conforme [6].

Tabela 8 — Comparacédo em (% massa) dos elementos anddicos e catédicos a matriz.

Liga 7003 CastoMIG 5356

0 .
Elementos (%) analisada analisado Variagao

Anaddicos em relagéo a i 0
matriz (Mg-Zn) 6.6 44 33,33%

Catodicos em relagcéo a 043 073 +69.77%

matriz (Fe-Cu-Mn)

Fonte: Préprio autor.

5.2 ENSAIO DE TRACAO

A Tabela 9 demonstra os valores médios obtidos nos ensaios de tracéo
realizados nas amostras de tubos soldados conforme descrito na secédo 4.2.1 do
presente estudo. Percebe-se que, por se tratar de uma unido soldada, os valores
obtidos ndo se comportam caracteristicamente como um material ductil, o qual possui
um limite de escoamento bem definido, assim como uma representativa taxa de
alongamento. O comportamento observado € semelhante ao de um material fragil, isto
constata-se devido a proximidade dos valores das tensfes de escoamento e de limite
de resisténcia a tragao.
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Tabela 9 - Propriedades mecanicas obtidas no ensaio de tracao.

Propriedade Resultado
Limite de Escoamento (oe) 170,75 = 1,00 MPa
Limite de Resisténcia a Tracdo (LRT) 171,25 + 1,00 MPa
Alongamento final (€) 3,97+1,82%

Fonte: Préprio autor.

5.3 ENSAIO DE MICRO-DUREZA

Na Figura 36 esta a representacao gréafica dos valores médios e desvio padrédo
obtidos na medicédo de micro-dureza superficial conforme descrito na sec¢éo 4.2.2. O
ponto 1, do eixo das abcissas, representa a linha de centro no MS. Os demais pontos

medidos tratam-se do avanco longitudinal nos corpos-de-prova, representando as
areas da ZAC e MB.

Figura 36 - Resultado da medi¢cao de micro-dureza superficial.
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Fonte: Préprio autor.
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A primeira regido observada na Figura 36 € o MS, indicada pelos Pontos 1 e 2
do eixo das abcissas, com uma micro-dureza média tipica de 213 £ 23 HV. Avangando
no gréafico, um perfil ingreme é encontrado atraves da linha de fuséo, localizado entre
os Pontos 2 ao 5, indicando a transi¢do da solda para a ZAC. Nesta area verifica-se
uma regido de amaciamento no perfil de micro-dureza, com os valores médios
minimos de 205 + 22 HV. A regido amaciada é seguida por um aumento no perfil,

Pontos 5 ao 9, até atingir a micro-dureza do MB, com valores médios de 223 + 24 HV.

O perfil da micro-dureza, observado entre os Pontos 1 e 3, antes da regido de
amaciamento indica a possibilidade de ocorréncia de envelhecimento natural, uma
vez que as medicBes foram realizadas 45 dias apds o processo de soldagem.
Contudo, apesar da variacdo nao significativa da micro-dureza entre as diferentes
regides da unido soldada, o perfil tipico de micro-dureza encontrado corrobora com

observacdes realizadas em estudos da liga 7xxx [31, 36, 38, 39].

A Figura 37 demonstra a a aparéncia tipica da secao transversal da liga 7003

soldada e as microestruturas das trés distintas regiées (MS, ZAC e MB):

Figura 37 - Micrografia obtida via MO do MS, ZAC e MB da liga 7003, ampliada 40x.
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Fonte: Préprio autor.
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Fonte: Préprio autor.

Conforme pode-se observar na Figura 38, a secéo transversal do MS revelou
uma microestrutura dendritica fundida. Ao longo da linha de fuséo, adjacente ao MS,
formou-se uma estreita area identificada como ZAC, com largura entre 100-150 pm,
com graos recristalizados, em formato lamelar, maiores em comparacdo com as
microestruturas, tanto do MS como do MB. A esta variacdo de tamanho de grao,
representada na Tabela 10, pode-se atribuir a diminuicdo dos valores de dureza

verificados na Figura 36.

Para calculo da area média dos graos foi utilizado o software ImageJ 1.5. Os
valores encontrados sao levemente superiores ao estudo desenvolvido por [40] para
a liga 7003 soldada. Deve-se inferir a importancia dos parametros de soldagem e a
sua correlacdo com a alteragdo microestrutural nas regides da ZF e ZAC, conforme
analisado por [54], em seu estudo com a liga 6061, que diz que hd umarelacdo inversa
entre o tamanho do grdo com o calor aplicado no processo de soldagem, ou seja,

quanto maior o calor, menor serd o tamanho do gréo nas referidas regides.
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Tabela 10 - Area média dos gréos nas trés distintas MS, ZAC e MB areas da secéo transversal da liga
7003 soldada.

Regido Area média (um?)
MS 38
ZAC 600
MB 28

Fonte: Préprio autor.

5.4 ENSAIO DE CORROSAO INTERCRISTALINA

Este experimento destinou-se a avaliar a suscetibilidade a Cl da liga 7003
soldada. O procedimento adotado consistiu em uma analise qualitativa do material,
sendo especialmente util para avaliar o efeito de processos térmicos sobre o tipo de
corrosao inerente. A Figura 39, demonstra a analise microscopica, via MO, realizada
na sec¢ao superficial da amostra, na regido do MB. A Figura 39(a) refere-se a amostra
de referéncia, ou seja, sem o ataque quimico. Ja a Figura 39(b) refere-se a amostra

submetida a imersao em solugéo de NaCl + H,O,, conforme norma [45].

Figura 39 - Micrografias da secéo superficial do MB da liga 7003, (a) amostra de referéncia e (b) amostra
com ataque de corrosdo. Magnificacdo de 200x.

Fonte: Préprio autor.
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A ocorréncia de Cl, observada nos limites de contorno de gréo, conforme Figura
39(b), fundamenta-se, de acordo com [27], no fenbmeno de difusdo de elementos
como o Zn e Mg, que se associam aos elementos eletroquimicos mais ativos,
provocando o seu deslocamento, da matriz para os limites de gréao, resultando na
diminuicdo da concentracdo de MgZn2 na solucéo sélida. Além disto, a exposicdo em
solucéo de H,0O, propicia a ocorréncia do fenémeno de fragilizacdo por hidrogénio,
uma vez que ocorre a dissociacdo de ions de H em conjunto com a alteracdo do

potencial catodico [11].

A Figura 40 demonstra a andalise microscopica, via MO, da secéo transversal
da liga 7003 soldada, sendo a Figura 40(a) referéncia, e Figura 40(b) com imersédo em
solugcéo de acordo com a norma de ensaio [45]. Para as distintas regides da uniéo
soldada, a Cl pode ser relacionada, conforme proposto por [37], devido a precipitacéo
continua da fase “M” (MgZn2) ou “T” (Al2MgsZn3) na ZAC, a qual pode provocar efeito
prejudicial ao longo dos limites de grdos, conforme pode-se verificar o ataque mais

severo na amostra da Figura 39(b).

Figura 40 - Micrografias da se¢éo transversal do MS, ZAC e MB da liga 7003, (a) amostra de referéncia
e (b) amostra com ataque de corrosdo. Magnificagdo 100x.

aoum 8 o D aoum

Fonte: Préprio autor.
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5.5 ENSAIO DE CORROSAO SOB TENSAO

Neste experimento, a primeira etapa de analise dos resultados consistiu na
avaliacdo de perda de massa (W), apds submeter por 120 horas (Te), os corpos-de-
prova tensionados em solugcao aquecida de NacCl, conforme descrito na secéo 4.2.4.
A Tc, em milimetros por ano, foi calculada, tomando por base a W, Te, além dos
parametros, p no valor de 2,74 g/cm3 para a liga 7003, e A no valor de 34,92 cm2,

através de Equacao 3, conforme norma [49].

Os resultados estao representados no gréafico da Figura 41, através dos pontos
da intersecc¢do dos valores de Tensdo em MPa (eixo logaritmico das abscissas), e Tc
em mm/ano (eixo linear das ordenadas). Adicionou-se uma reta de tendéncia com R2
de 0,99091.

Figura 41 - Gréfico da taxa de corrosdo em fun¢éo da tensdo aplicada em corpos-de-prova da liga 7003
em experimento conforme procedimento normativo [47].
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Fonte: Préprio autor.
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Pode-se analisar na Figura 41 que, para o intervalo de tensées mecanicas
analisadas, quanto maior a deformacéo aplicada ao corpo-de-prova, maior sera a Tc.
Para um corpo-de prova nao submetido a tensdo (0 MPa), considerando somente as
tensdes residuais do processo de soldagem, obteve-se valor na ordem de 0,6509
mm/ano. Para a tensdo de 200 MPa teve-se uma maior taxa de crescimento na
velocidade de corroséao, com valor na ordem de 0,8378 mm/ano. Por fim, as tensdes
subsequentes, 400 e 600 MPa, registrou-se uma menor evolucdo na Tc, tendendo a
uma estabilizac&o, sendo respectivamente os valores de Tc igual a 0,8790 e 0,9004

mm/ano.

Como referéncia [55], sugere-se que Tc maiores que 0,5000 mm/ano, em caso
de corrosdo uniforme, tornam o aluminio um material ndo aceitavel sem protecdo em
relacdo a sua aplicabilidade e custo, em comparac¢ao com outros materiais mais caros
como a prata e o titanio, e mais baratos como o ago-carbono e o ferro fundido. Todavia
esta informacao deve ser utilizada com cautela, servindo como mais um parametro de
analise, sem deixar de contextualizar o propdsito de uso do material, fenébmeno e tipo
de corrosdo sofrido, assim como os processos de manufatura que envolverdo o

produto a ser fabricado.

As Figuras 42 e 43 demonstram a andalise em MEV, utilizando o modo BEI
(backscattered electron imaging), respectivamente a magnificacdes de x1000 e x3000,
dos corpos-de-prova expostos ao experimento de CST. Analisando as imagens
percebe-se que, quanto maior a tensdo aplicada ao material, maior € a area de
formacao de precipitados, assim como 0 seu surgimento no entorno e contorno de
gréos, como observa-se na Figura 42(h). Percebe-se também nas imagens uma

situacdo mais severa na regiao da ZAC quando em comparagado com o MB.

Na analise por EDS dos precipitados, constante nos Anexos (anexo A ao H,
vide final do trabalho), de acordo com a proporc¢éo atdmica dos elementos Zn e Mg,
identificou-se a formacdo da fase “M” (MgZnz) [56], que é mais anddica em
comparagao com a matriz. Este comportamento corrobora com a teoria de dissolu¢éo
anddica e falha intercristalina presente nos fendmenos de CST, conforme estudos
anteriores [15, 27, 39].
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Figura 42 - Imagens obtidas via MEV-BEI, a 10kV com magnificacdo de x1000, das regides do MB e
ZAC, respectivamente a tensdes de 0, 200, 400 e 600 MPa.

MB ZAC

0MPa

Formacao da fase
"M" (Mgznz)

200 MPa

WOD10mm  S560

400 MPa

Corrosao
Intercristalina

600 MPa
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Figura 43 - Imagens obtidas via MEV-BEI, a 10kV com magnificacdo de x3000, das regides do MB e
ZAC, respectivamente a tensdes de 0, 200, 400 e 600 MPa.
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Dados da Tabela 11, utilizando o software ImageJ 1.5, demonstraram que, para
a regido da ZAC, quanto maior a tensdo aplicada ao material, maior sera a area de
precipitacfes. Ja, para a regido do MB, percebeu-se uma estabilizacdo da area de
precipitacdes, independentemente do valor da tenséo aplicada no intervalo entre 200
MPa e 600 MPa. Para ambas regides, ZAC e MB, houve uma redugéo do tamanho
médio das particulas associada a elevagéo da tenséo.

Tabela 11 - Tamanho médio e percentual de area dos precipitados, andlise utilizando o software ImageJ
1.5 para as regides do MB e ZAC dos corpos-de-prova submetidos ao experimento de CST a tensdo
respectivamente de 0, 200, 400 e 600 MPa.

Tensao MB ZAC
ag\l/'lffga Tamanho médio  Percentual Tamanho médio Percentual
precipitado (um) area (%) precipitado (um) area (%)
0 0,009 1,031 0,005 0,978
200 0,008 1,316 0,006 1,110
400 0,005 1,207 0,005 1,703
600 0,001 1,334 0,001 1,750

Fonte: Préprio autor.

Comparando as diferentes regiées, MB e ZAC, para o0 mesmo valor de tensao
aplicado ao material, na Tabela 11 verifica-se que o tamanho médio do precipitado é
maior no MB em relacdo a ZAC para tensdes de até 200 MPa. J& para tensdes
superiores, no intervalo entre 400 e 600 MPa os tamanhos dos precipitados tendem a
se aproximarem. Este fendmeno, de uniformidade de tamanho de precipitados para
tensdes mais elevadas, pode estar associado ao rearranjo microestrutural ocasionado

pela deformacao aplicada ao material para reproduzir o estresse.

Pois, de acordo com estudos anteriores, a deformacdo do material provoca a
incubacédo de espacos originados pelos deslocamentos na matriz, que em associacao
a temperatura de exposicao, propicia a difuséo de elementos de solutos para os limites
de gréo, resultando na criagcéo de precipitados na matriz deslocada, conduzindo a uma

diminuicdo da resisténcia do material [18, 31, 32, 33].



57

Nos corpos-de-prova ensaiados, ndo foram verificadas corrosao por pite
conforme estudo de [40] para a mesma liga. Isto pode ser explicado pelo menor tempo
de exposicao a solucdo salina. Desta forma néo foi evidenciada corroséo a partir da
camada superficial passivante em direcao ao grao.

Também, ndo se pode concluir a respeito da presenca do fendmeno de
corrosao por fragilizagdo por hidrogénio nos corpos-de-prova. As bolhas verificadas
podem ser inerentes do processo de manufatura da liga e ndo necessariamente serem
de hidrogénio molecular presente nos reticulos. O principal fenbmeno apurado neste
experimento foi o de corroséo por dissolucédo anddica a partir do nucleo do material,
sendo mais severa na regiao da ZAC em comparagao ao MB.

5.6 ENSAIO ELETROQUIMICO DE POTENCIAL DE CORROSAO

A primeira etapa consistiu na obtencao dos valores de OCP para as diferentes
zonas MS, ZAC e MB da liga 7003. O ensaio teve uma duracéo de 10 min precedente
a polarizacao potenciodinamica. Os trés eletrodos de trabalho tiveram comportamento
comum, ou seja, com valores estaveis na comparacao entre a medida on line e a
média ponderada durante todo o tempo do experimento. A média dos valores de OCP
para as diferentes zonas podem ser vistos através da Tabela 12.

Tabela 12 - Média dos valores de OCP para as distintas regides da liga 7003 soldada.

Regiéo OCP (VAg/AgCl)
MS - 0,907
ZAC - 0,909
MB - 0,903

Fonte: Préprio autor.
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Os resultados obtidos através das polarizagdes potenciodindmicas para as

distintas regides da liga 7003 soldada, estéo representadas na Figura 44.

Figura 44 - Curvas de polarizacao potenciodindmica das regiées do MS, ZAC e MB da liga 7003.
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Fonte: Préprio autor.

O ensaio de polarizagcdo potenciodinamica teve por objetivo, para as trés
distintas regides MB, ZAC e MS, caracterizar a cinética de corroséo através do calculo
das respectivas taxas de acordo com a Equacéao 4, assim como também caracterizar
os dominios catodicos e anddicos ativos e passivos. A Tabela 13 expressa os valores
obtidos de Ecorr e Jcorr, através da extrapolacao de Tafel para as curvas da Figura
44. Para o calculo de Jcorr considerou-se o eletrodo de trabalho com uma é&rea

superficial de 1,45 cmz2.
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Tabela 13 - Valores do Ecorr e Jcorr para as distintas regides da liga 7003 soldada.

Regiéo Ecorr (VAg/agCl) Jcorr (A/cm?2)
MS - 0,89901 0,11245x107
ZAC - 0,89401 0,22875x107®
MB -0,89164 0,05654x1072

Fonte: Préprio autor.

O Ecorr do MB ficou com valor intermediario aos estudos desenvolvidos por
[11] e [40], dada a observacdo na conversdo de valores obtidos com eletrodo de
referéncia de Ag/AgCl e eletrodo saturado de calomelano (SCE), do inglés saturated
calomel electrode. Ainda em comparacao aos resultados obtidos por [40] conforme
Figura 17, verificou-se similaridade nos valores do Ecorr no MS, porém em
contrapartida, observou-se maior diferenca no Ecorr da ZAC, isto pode ser explicado
devido as peculiaridades dos parametros de soldagem utilizados em cada

experimento.

Verificou-se que o ramo anddico ativo das curvas de polarizagdo exibiram
comportamento tipico de dissolucdo de metal, isto devido ao aumento da densidade

de corrente em conjunto com o aumento do potencial anddico.

O eletrodo de trabalho da regido da ZAC, demonstrou uma regido de
passivacao caracteristica, em forma de “S”, a qual sugere valores distintos para a
corrente de passivacéao (Ipass), localizada junto ao potencial de passivacao (Epass),
e corrente de avaria, do inglés breakdown (lbrk), localizada junto ao potencial de
avaria (Ebrk).

As demais curvas das regides MS e MB, apresentaram um comportamento
linear na regido anddica passiva, com um aumento acentuado do potencial anddico
associado com um pequeno aumento da Jcorr, representando ndo haver um ataque
localizado, mantendo o filme passivo sem ruptura na interface. Para esta situacao
entendemos que o conceito de Ebrk ndo se aplique aos eletrodos de trabalho MS e
MB.
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A Tabela 14 representa os valores obtidos do Epass, Ebrk, Ipass e Ibrk para as

curvas de polarizagao potenciodinamica.

Tabela 14 - Valores do Epass, Ebrk, Ipass e Ibrk para as distintas regides da liga 7003 soldada.

Regido Epass (VAg/agcl) Ebrk (Vag/agcl) Ipass (A) Ibrk (A)
MS - 0,86487 N/A 7,01105x107® N/A
ZAC - 0,74996 - 0,69382 39,73694x10™®  29,87976x107°
MB - 0,85907 N/A 3,86262x1073 N/A

Fonte: Préprio autor.

Partindo-se do principio de que a Ipass trata-se do valor a ser atingido no metal
para que ocorra a passivacao [10], entende-se que quanto menor for este valor, mais
facilmente o material passivara. Desta forma, observando os dados da Tabela 14,
verifica-se que a regido da ZAC possui o valor de Ipass 466,7% e 928,7% maior em
comparacao com os valores das regibes do MS e MB, respectivamente, sugerindo
qgue, assim como verificado na degradacdo de propriedades mecanicas, secao 5.3,
ocorridas devido aos efeitos térmicos da soldagem, também ocorre a degradacéo da
capacidade de passivacdo. O mesmo raciocinio aplica-se ao Epass, ou seja, quanto
mais proximo seu valor for em relacdo ao Ecorr, menor a polarizagdo que o metal

necessita para passivar.

Da mesma forma, o menor valor de OCP observado para a regidao da ZAC,
conforme Tabela 12, sugere que a atividade catédica é menos intensa nesta regiao,
indicando que h& mais precipitados atuando como anodos e, portanto, podendo
provocar uma maior corrosdo nos contornos de grao, zonas limitrofes anodicas [27].
Em complemento, [10] refere que na pilha ativa-passiva formada, a area anddica
localiza-se onde houve ruptura da camada passivante, e, como esta area é
proporcionalmente menor em comparagdo a area catddica, podera haver corrosao

acelerada nestes pontos.
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Com a finalidade de calcular a Tc utilizou-se a Equacgéo 4. Para a Jcorr foram
utilizados os valores da Tabela 13. Considerou-se a liga 7003 com densidade p de
2,74 g/m3. Por fim, para calcular o peso equivalente EW foram utilizadas as
informacdes analisadas conforme Tabela 6 para os eletrodos de trabalho do MB e

ZAC e Tabela 7 para o eletrodo do MS. A Tabela 15 demonstra os valores obtidos.

Tabela 15 - Valores de EW e Tc calculado conforme ASTM G59 — 97 (2014).

Regiéo EW (g/mol) Tc (mm/ano)
MS 9,5325 1,2793
ZAC 10,5324 2,8754
MB 10,5324 0,7107

Fonte: Préprio autor.

Os resultados obtidos para Tc, Tabela 15, demonstram que a regido da ZAC
possui maior velocidade de corrosdo em comparacao as demais regides analisadas.
Isto pode ser compreendido a partir dos valores de Ipass e Icorr serem maiores para
esta regido, em relacdo aos eletrodos de trabalho do MS e do MB. Por fim, a ordem
de grandeza dos valores calculados para a Tc sdo similares aos resultados

apresentados no ensaio de CST, conforme resultados demonstrados na Figura 41.
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6 CONCLUSOES

A diferenca da composi¢cdo quimica dos elementos Zn e Mg, responsaveis pela
formacao de precipitados MgZnz, na comparacao da liga 7003 analisada, em
relacdo ao material de adicdo CastoMIG 5356, pode estar associada a alteracdes
tanto dos potenciais, como também das propriedades mecanicas na regido da
ZAC;

Na analise de micro-dureza superficial verificou-se na regido de transicao entre a
ZF e a ZAC, o perfil tipico de amaciamento relatado em diversos estudos sobre as
ligas 7xxx. A microscopia revelou uma formacao dendritica do MS, seguida por
graos mais alongados e de maior area na ZAC, até chegar a regido do MB com
graos em formato arredondado, de menor tamanho;

O experimento de avaliacdo qualitativa de suscetibilidade a Cl, demonstrou que a
liga 7003 soldada com o material de adicdo CastoMig 5356, sofreu difusdo de
elementos para formacdo de precipitados no contorno de grdos e areas
adjacentes;

Verificou-se que a velocidade de corrosdo esta correlacionada com a tensdo
mecanica aplicada ao material. Na faixa de tensdo de até 200 MPa teve-se um
maior indice de crescimento na Tc. Para tensfes na faixa de 300 e 400 MPa,
registrou-se maiores valores de Tc, tendendo a uma estabilizagéo;

Nas micrografias via MEV no experimento de CST, observou-se que, para a regiao
da ZAC, gquanto maior a tensdo aplicada ao material, maior a area de formacéo de
precipitacdes. J4, na regido do MB, verificou-se uma estabilizacdo da area de
precipitacdes independente da tensdo. Observou-se também que, tanto para a
regido da ZAC como do MB, houve reducdo do tamanho médio dos precipitados
com o0 aumento da tensao;

O fenbmeno apurado no experimento de CST foi o de corrosédo por dissolucao
anodica a partir do nucleo do material, sendo mais severa na regiao da ZAC em

comparacdo ao MB. N&o foram verificadas corrosao por pite;
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A analise EDS realizada nos corpos-de-prova, submetidos ao experimento de
CST, identificou que os precipitados possuiram uma razdo atdmica de Zn:Mg =
4:1, na qual sugere-se a formacéo da fase “M” (MgZnz);

Na polarizacdo potenciodinamica verificou-se que o ramo anddico das curvas
exibiram comportamento tipico de dissolu¢do de metal ativo, devido ao aumento
da densidade de corrente em conjunto com o potencial anddico;

O eletrodo de trabalho da regido da ZAC, demonstrou uma regido de passivacao
em forma de “S”. As curvas das regides MS e MB, apresentaram comportamento
linear na regido de passivagcdo, representando ndo haver ataque localizado,
mantendo o filme passivo sem ruptura;

Verificou-se que a regido da ZAC possuiu 0 maior valor de Ipass em comparacgao
com o MB e MS, sugerindo que nesta regido ocorreu uma maior degradacéo da
capacidade de passivacdo. Da mesma forma, o menor valor de OCP observado
para a ZAC, sugere que a atividade catdédica € menos intensa nesta regido,
indicando a existéncia de precipitados anddicos, sendo capaz de provocar uma
maior corrosao nos contornos de graos;

No experimento de potencial de corrosdo, os resultados obtidos para Tc,
demonstraram que a regido da ZAC possuiu maior velocidade de corrosdo. Em
relacdo a regido do MB na ordem de 4 vezes a velocidade, e em relagdo com a

regidao do MS na ordem de 2 vezes a velocidade.
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7 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Criacdo de um diagrama de precipitacdo em resfriamento continuo de uma liga 7xxx:
Trata-se da elaboracdo de um diagrama, do inglés continuous cooling precipitation
diagram, para a liga 7003, utilizando o equipamento Calorimetro Diferencial de
Varredura (DSC). O experimento consiste na solubilizacdo de corpos-de-prova a
determinada temperatura e tempo, seguida de resfriamento a diferentes taxas, a fim
de analisar o comportamento de precipitacdes. O principal objetivo € identificar a taxa
critica de resfriamento para a liga. Como apoio a analise, devera ser realizada a
caracterizacdo microestrutural utilizando os equipamentos MEV, EDS e Espalhamento
de Raios X a baixo angulo (SAXS) para verificacao, respectivamente, da distribuicéo
das particulas, tipo de precipitado, dimensionamento da fracdo volumétrica e tamanho
meédio das particulas. Por fim, realizar testes de dureza e modelamento matematico
de variacdo de entalpia e energia de ativacao;

Andlise do efeito térmico da solda em uma liga 7xxx: Trata-se de simulacdo de
processo de soldagem, para a liga 7003, através da modelagem computacional dos
perfis térmicos experimentados em cada ponto da ZAC. Utilizando o equipamento
DSC, devera ser aplicado os diferentes perfis térmicos com as respectivas
temperaturas e taxas. Complementando a analise, dever&o ser realizados testes de
dureza e analise microestrutural com uso de equipamento MEV, EDS e SAXS para
obtencéo de informacdes de caracteristicas da microestrutura de precipitacao. Por fim,
aplicar nas amostras os tratamentos térmicos de solubilizacéo e resfriamento a taxa
critica, em DSC, conforme resultados da primeira proposta de estudo. Posteriormente
reanalisar com as mesmas técnicas de caracterizacado e microscopia para evidenciar

o0 comportamento do material.
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ANEXOS

ANEXO A - ANALISE MEV-SEI E EDS, AMOSTRA 0 MPa, REGIAO DO MB

Figura 45 - Imagem via MEV-SEI, magnificacdo de 8000x, 10kV, regido do MB a 0 MPa.

Base(6)
2.3 Jm 1613 M| ooz

Fonte: Préprio autor.

Tabela 16 - Percentual atbmico dos elementos quimicos no Ponto 1 (precipitado) e Ponto 2 (matriz),
amostra 0 MPa, regido do MB.

C-K oK Mg-K Al-K Si-K Zn-L
Base(6) ptl  1.62 5.89 0.60 89.26 0.00 2.63
Base(6) pt2  1.34 5.78 0.69 89.44 0.00 2.74

Fonte: Préprio autor.



Figura 46 - Andlise EDS do Ponto 1 (precipitado), amostra 0 MPa, regidao do MB.

Full scale counts: 18211

20000

15000

10000 —

5000 — 7n

c0

0

Base(6) ptl

My

75

0 1
kim-9-F

Fonte: Préprio autor.

keV

Figura 47 - Analise EDS do Ponto 2 (matriz), amostra 0 MPa, regido do MB.

Full scale counts: 18419
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ANEXO B - ANALISE MEV-SEI E EDS, AMOSTRA 0 MPa, REGIAO DA ZAC

Figura 48 - Imagem via MEV-SEI, magnificacdo de 8000x, 10kV, regido da ZAC a 0 MPa.

Base(d)
2.5 ym 1350z M| y7om

Fonte: Préprio autor.

Tabela 17 - Percentual atdmico dos elementos quimicos no Ponto 1 (precipitado) e Ponto 2 (matriz),
amostra 0 MPa, regido da ZAC.

C-K 0K Mg-K Al-K Si-K Zn-L
Base(5)_ptl  1.51 7.03 0.60 88.19 0.00 2.68
Base(5) pt2  1.57 6.67 0.76 88.41 0.00 2.59

Fonte: Préprio autor.



Figura 49 - Analise EDS do Ponto 1 (precipitado), amostra 0 MPa, regido da ZAC.

Full scale counts: 18057
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Figura 50 - Analise EDS do Ponto 2 (matriz), amostra 0 MPa, regido da ZAC.
Full scale counts: 17784 Base{d) ptZ
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Fonte: Préprio autor.
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ANEXO C - ANALISE MEV-SEI E EDS, AMOSTRA 200 MPa, REGIAO DO MB

Figura 51 - Imagem via MEV-SEI, magnificacdo de 8000x, 10kV, regido do MB a 200 MPa.

Base(2)
2.5 ym 1hzess I 447

Fonte: Préprio autor.

Tabela 18 - Percentual atdmico dos elementos quimicos no Ponto 1 (precipitado) e Ponto 2 (matriz),
amostra 200 MPa, regido do MB.

C-K 0K Mg-K Al-K Si-K Zn-L
Base(2)_ptl  1.63 9.12 0.64 85.87 0.01 2.73
Base(2)_pt2  2.19 8.05 0.59 86.56 0.00 2.62

Fonte: Préprio autor.



Figura 52 - Analise EDS do Ponto 1 (precipitado), amostra 200 MPa, regido do MB.

Full scale counts: 18373

Base{Z) ptl

79

20000 — Al
15000 -
10000
5000 — 7n
My
c9 s Ylsi
0 T T T T T | T
0 1 2 3 4 5 6 8
klm -19 - K kel
Fonte: Préprio autor.
Figura 53 - Analise EDS do Ponto 2 (matriz), amostra 200 MPa, regido do MB.
Full scale counts: 18656 Base{2) ptZ
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Fonte: Préprio autor.
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ANEXO D - ANALISE MEV-SEI E EDS, AMOSTRA 200 MPa, REGIAO DA ZAC

Figura 54 - Imagem via MEV-SEI, magnificacdo de 8000x, 10kV, regido da ZAC a 200 MPa.

Base(l)

25 pm e | 5

Fonte: Préprio autor.

Tabela 19 - Percentual atdmico dos elementos quimicos no Ponto 1 (precipitado) e Ponto 2 (matriz),
amostra 200 MPa, regido da ZAC.

C-K 0-K Mg-K Al-K Si-K Zn-L
Base(l)_ptl  1.71 4.09 0.40 75.32 2.67 2.23
Base(l)_pt2  2.27 5.93 0.61 88.56 0,00 2.63

Fonte: Préprio autor.



Figura 55 - Analise EDS do Ponto 1 (precipitado), amostra 200 MPa, regido da ZAC.
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Figura 56 - Analise EDS do Ponto 2 (matriz), amostra 200 MPa, regido da ZAC.
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ANEXO E - ANALISE MEV-SEI E EDS, AMOSTRA 400 MPa, REGIAO DO MB

Figura 57 - Imagem via MEV-SEI, magnificacdo de 8000x, 10kV, regido do MB a 400 MPa.

Base(B)
2.5 ym 1000 BT 55

Fonte: Préprio autor.

Tabela 20 - Percentual atbmico dos elementos quimicos no Ponto 1 (precipitado) e Ponto 2 (matriz),
amostra 400 MPa, regido do MB.

C-K 0-K Mg-K Al-K Si-K Zn-L
Base(8) ptl  1.65 6.55 0.61 88.54 0,00 2.65
Base(8) pt2  1.92 5.53 0.51 89.20 0,00 2.84

Fonte: Préprio autor.



Figura 58 - Analise EDS do Ponto 1 (precipitado), amostra 400 MPa, regido do MB.

Full scale counts: 19768
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Figura 59 - Analise EDS do Ponto 2 (matriz), amostra 400 MPa, regido do MB.
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ANEXO F - ANALISE MEV-SEI E EDS, AMOSTRA 400 MPa, REGIAO DA ZAC

Figura 60 - Imagem via MEV-SEI, magnificacdo de 8000x, 10kV, regido da ZAC a 400 MPa.
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Fonte: Préprio autor.

Tabela 21 - Percentual atdmico dos elementos quimicos no Ponto 1 (precipitado) e Ponto 2 (matriz),
amostra 400 MPa, regido da ZAC.

C-K 0-K Mg-K Al-K Si-K Zn-L
Base(7)_ptl  1.39 5.95 0.56 89.50 0,00 2.60
Base(7)_pt2  1.53 4.44 0.86 89.99 0.00 3.19

Fonte: Préprio autor.



Figura 61 - Analise EDS do Ponto 1 (precipitado), amostra 400 MPa, regido da ZAC.
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Figura 62 - Analise EDS do Ponto 2 (matriz), amostra 400 MPa, regido da ZAC.
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Fonte: Préprio autor.
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ANEXO G - ANALISE MEV-SEI E EDS, AMOSTRA 600 MPa, REGIAO DO MB

Figura 63 - Imagem via MEV-SEI, magnificacdo de 8000x, 10kV, regido do MB a 600 MPa.
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Fonte: Préprio autor.

Tabela 22 - Percentual atdmico dos elementos quimicos no Ponto 1 (precipitado) e Ponto 2 (matriz),
amostra 600 MPa, regido do MB.

C-K O-K Mg-K Al-K Si-K Zn-L
Base(4) ptl 1.86 7.07 0.64 87.77 0,00 2.65
Base(4) pt2 1.90 6.63 0.69 88.03 0.00 2.75

Fonte: Préprio autor.



Figura 64 - Analise EDS do Ponto 1 (precipitado), amostra 600 MPa, regido do MB.

Full scale counts: 17469
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Figura 65 - Analise EDS do Ponto 2 (matriz), amostra 600 MPa, regido do MB.
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ANEXO H - ANALISE MEV-SEI E EDS, AMOSTRA 600 MPa, REGIAO DA ZAC

Figura 66 - Imagem via MEV-SEI, magnificacdo de 8000x, 10kV, regido da ZAC a 600 MPa.
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Fonte: Préprio autor.

Tabela 23 - Percentual atdmico dos elementos quimicos no Ponto 1 (precipitado) e Ponto 2 (matriz),
amostra 600 MPa, regido da ZAC.

C-K 0-K Mg-K Al-K Si-K Zn-L
Base(3)_ptl  1.44 5.75 0.94 88.82 0.00 3.05
Base(3)_pt2  1.49 5.31 0.55 89.91 0,00 2.74

Fonte: Préprio autor.



Figura 67 - Analise EDS do Ponto 1 (precipitado), amostra 600 MPa, regido da ZAC.

Full scale counts: 20200
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Figura 68 - Analise EDS do Ponto 2 (matriz), amostra 600 MPa, regido da ZAC.
Full scale counts: 20736 Base(3) ptZ
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Fonte: Préprio autor.



