593PED / 2022: Raport stiintific si tehnic — Etapa Il - 2024

Raport stiintific si tehnic

Proiect 593PED / 01.07.2022

Cod depunere: PN-11I-P2-2.1-PED-2021-0723
Model demonstrativ de tehnologie de procesare termomecanica a aliajului
inoxidabil super-duplex UNS $32750 / F53 / 1.4410

Etapa alll-a / 2024
Demonstrarea si validarea tehnologiei de procesare termomecanicd - partea a ll-a

lunie 2024




593PED / 2022: Raport stiintific si tehnic — Etapa Il - 2024

.1

1.2

1.3.

CUPRINS

Pag.

Rezumatul executiv al activitatilor realizate in cadrul Etapei a lll-a / 2024 1

Rezumatul Etapei a lll-a / 2024 2

Obiectivele Etapei a lll-a / 2024 2

Rezultatele Etapei a lll-a / 2024 2
. Activitati derulate 3

Demonstrarea si validarea componentelor tehnologiei de procesare 3
" termomecanica: deformarea plastica la cald - partea a ll-a

Demonstrarea si validarea componentelor tehnologiei de procesare 5

termomecanica: tratamentul termic final - partea a ll-a

Caracterizarea microstructurala si mecanica avansata a probelor procesate 9

termomecanic - partea a ll-a

. Diseminarea rezultatelor 11




593PED / 2022: Raport stiintific si tehnic — Etapa Il - 2023

Rezumatul executiv al activitatilor realizate in cadrul Etapei a lll-a / 2024

n perioada de derulare a Etapei a Ill-a / 2024 a proiectului: PN-Ill-P2-2.1-PED-2021-0723, Acronim:
SDSS-ThermProTech, Contract nr. 593PED/01.07.2022 s-au derulat urmatoarele activitati prevazute in Planul
de realizare a proiectului:

- Demonstrarea si validarea componentelor tehnologiei de procesare termomecanicd: deformarea plasticd
la cald - partea a ll-a;

- Caracterizarea microstructurald avansatd a probelor procesate prin deformare plasticd la cald - partea a ll-a;

- Demonstrarea si validarea componentelor tehnologiei de procesare termomecanica: tratamentul termic
final - partea a ll-a;

- Caracterizarea microstructurald si mecanicd avansatd a probelor procesate prin tratament termic final -
partea a ll-a;

- Diseminarea pe scard largd prin comunicarea si publicarea nationald sau internationald a rezultatelor.

Obiectivul principal al Etapei a lll-a / 2023 a fost reprezentat de demonstrarea si validarea
componentelor tehnologiei de procesare termomecanica (prin deformre plastica la cald si tratament termic
final) pentru aliajul UNS S32750/ F53 / 1.4410, astfel incat, s se obtind un cu proprietati microstructurale si
mecanice adecvate. Un obiectiv secundar al Etapei a lll-a / 2024 a fost constituit de diseminarea si
exploatarea rezultatelor stiintifice obtinute pe parcursul derularii proiectului in anul 2024.

n urma derul3rii activitatilor stiintifice, s-a demonstrat si validat varianta componentelor tehnologiei
de procesare termomecanica (prin deformre plastica la cald si tratament termic final), pe baza carora rezulta
un material cu o microstructura bifazica (6 siy), omogena, fara defecte microstructurale, avand o dimensiune
de graunte de faza o < 35um, respectiv, de faza y intre (15 - 20)um, si care poseda urmatoarele caracteristici
mecanice: limitd maxima de rezistenta ~ (770 - 780)MPa, limitd de curgere ~ (560 - 570)MPa, alungire la
rupere ~ (42 - 45)% si rezilienta ~ (141 - 148)J, avand urmatoarele caracteristici tehnologice:

- componenta tehnologica de deformre plastica la cald:
o temperatura de deformare plastica la cald: ~ 1100°C;
o gradul total de deformare aplicat: ~ 70%;
- componenta tehnologica de tratament termic final:
o temperatura de tratament termic: ~ 1120°C;
o durata de tratament termic: ~ (10min — 30min);
o mediu de racire: apa.

De asemenea, in cadrul Etapei a lll-a / 2024 au fost realizate, integral, activitatile referitoare la
diseminarea rezultatelor stiintifice: trei lucrari stiintifice prezentate la doua conferinte stiintifice
internationale si un workshop national (in domeniul proiectului), precum si o lucrare submisa spre publicare
la o revista cotata ISI.

Direct oiect,
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Rezumatul Etapei a lll-a / 2024

Coordonatorul (CO) proiectului: PN-III-P2-2.1-PED-2021-0723 / Acronim: SDSS-ThermProTech este
UNIVERSITATEA POLITEHNICA DIN BUCURESTI. Managementul proiectului a asigurat respectarea planificarii
si realizarea activitatilor din planul de realizare a proiectului, care au condus la indeplinirea in totalitate a
obiectivelor stiintifice si tehnice ale Etapei a lll-a / 2024. Rezultatele stiintifice si tehnice obtinute la executia
Etapei a lll-a / 2024 sunt incluse Tn raportul stiintific si tehnic al Contractorului. Pe tot parcursul derularii
proiectului, Coordonatorul de proiect (CO) a gestionat/analizat/sintetizat datele stiintifice si financiare, care
au fost stocate Tn format electronic si fizic, si au fost prelucrate la final, pentru intreaga etapa a proiectului.

Pentru atingerea obiectivelor din aceastd etapa s-au derulat urmatoarele activitati prevazute in
Planul de realizare a proiectului:

- Demonstrarea si validarea componentelor tehnologiei de procesare termomecanicd: deformarea
plasticd la cald - partea a ll-a;

- Caracterizarea microstructurald avansatd a probelor procesate prin deformare plasticd la cald - partea a ll-a;

- Demonstrarea si validarea componentelor tehnologiei de procesare termomecanicd: tratamentul termic
final - partea a ll-a;

- Caracterizarea microstructurald si mecanicd avansatd a probelor procesate prin tratament termic final -
partea a ll-a;

- Diseminarea pe scard largd prin comunicarea si publicarea nationald sau internationald a rezultatelor;

Au fost realizate, integral, activitatile referitoare la diseminarea rezultatelor stiintifice:
- doua lucrari prezentate la doua conferinte stiintifice internationale (in domeniul proiectului);
- o lucrare prezentata la un workshop stiintific national (in domeniul proiectului);
- 0 lucrare submisa spre publicare la o revista cotata ISI.

Obiectivele Etapei a lll-a / 2024

Obiectivul general al proiectului se referd la obtinerea / realizarea unei tehnologii de procesare
termomecanica pentru aliajul UNS $32750 / F53 / 1.4410.

Obiectivul principal al Etapei a lll-a / 2024 a fost reprezentat de demonstrarea si validarea
componentelor tehnologice de deformare plastica la cald si de tratament termic final pentru aliajul UNS
$32750 / F53 / 1.4410, astfel incat sd se obtind un produs final cu proprietati microstructurale si mecanice
adecvate. Un obiectiv secundar al Etapei a lll-a / 2024 a fost constituit de diseminarea si exploatarea
rezultatelor stiintifice obtinute pe parcursul derularii proiectului in anul 2024.

Rezultatele Etapei a lll-a / 2024
Rezultat Grad de
(conform Planului de realizare) indeplinire
Studiu de validare a componentelor tehnologiei de procesare termomecanica:
deformarea plasticd la cald / Lot probe procesate prin deformare plasticé la cald

100% (RST -

t. 1.1
(partea a ll-a) pe )
Studiu de validare a componentelor tehnologiei de procesare termomecanica: 100% (RST —
tratamentul termic final / Lot probe procesate prin tratament termic final (partea a ll-a) pct. 1.2)
Disemi Itatelor:
iseminared rezurateror o 100% (RST -
- submisie articol stiintific pentru publicare in revistd ISI; oct. )

- comunicdri stiintifice la evenimente stiintifice internationale / nationale.
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I. Activitati derulate

I.1. Demonstrarea si validarea componentelor tehnologiei de procesare termomecanica:

deformarea plastica la cald - partea a ll-a

Demonstrarea si validarea componentelor tehnologiei de procesare termomecanica: deformarea
plastica la cald — s-au realizat prin analiza repetabilitatii si reproductibilitatii parametrilor de procesare
termomecanica aplicati aliajului UNS S32750 si, respectiv, a parametrilor microstructurali obtinuti (fractie
masicd faze componente si analizd cdmp rezidual tensiune / deformatie — dezorientare cristalograficd
maximd). Pentru aceasta, s-a plecat de la 10 probe de aliaj UNS S32750, in aceeasi stare structurala initiala
(AR - as-received), care au fost deformate plastic la cald conform schemei de procesare stabilite in cadrul
Etapei | / 2022 — Activitate 1.3: Experimentarea componentei tehnologice de deformare plasticd la cald
(conform Plan de realizare proiect) si anume: temperatura de deformare: T = 1100°C; gradul total de

deformare aplicat: € = 70%.

Aliajul UNS $32750 in stare initiald - AR (as-received)

Caracterizarea microstructurala prin difractie de raze X a aliajului UNS $32750, aflat in stare initiala
(AR - as-received) (figura 1.1.1), a relevat faptul cd microstructura este alcdtuita din ferita () si austenita (y).
De asemenea, analiza XRD a evidentiat ca, faza 0 este caracterizata de un sistem cristalin de tip CVC, avand
parametrul de retea a = 2,88(1)A si un nivel redus de microdeformatie (la nivel de retea cristalind), de € =
0,03(6)%, In timp ce, faza y este caracterizata de un sistem cristalin de tip CFC, avand parametrul de retea a
= 3,61(5)A si un nivel de microdeformatie de € = 0,03(7)% (tabelul 1.1.1). Nu au fost detectate alte faze
secundare.
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Fig. I.1.1. Spectrul XRD caracteristic pentru aliajul UNS S32750 in stare initiald (AR).

Tabel I.1.1. Parametrii microstructurali XRD caracteristici pentru aliajul UNS $32750 in stare initiald (AR — as-received).

Parametrii caracteristici Faza ¢ (ferita) Faza y(austenita) Faza o
Parametrul de retea cristalind, a [A] 2,88(1) 3,61(5) -
Microdeformatia la nivel de retea cristalind, € [%] 0,03(6) 0,03(7) -

Caracterizarea microstructurald avansata a probelor s-a realizat prin tehnica de investigare SEM-
EBSD (Scanning Electron Microscopy — Electron Backscatter Diffraction), punandu-se in evidenta
caracteristicile microstructurale ale fazelor constituente o (feritd) si y (austenitd). Pentru fiecare parametru
microstructural analizat au fost efectuate 10 masuratori independente (cate o masurdtoare pe fiecare proba
deformata plastic la cald). Datele masurate au fost analizate statistic pentru a determina valoarea medie si,
respectiv, dispersia acestora.

Se poate observa cd, Tn aliajul UNS S32750 aflat n stare initiala (AR — as-received), faza y prezintd o
morfologie sub forma de insule, avand o dimensiune medie de graunte de aprox. 6,9 £ 1,9 um, in timp ce,
masa de baza este reprezentatd de faza 9, care prezinta o dimensiune medie de graunte de aprox. 14,2 +1,3
um (figura 1.1.2, tabelul 1.1.2). Analiza SEM-EBSD a aratat cd, fractia masica de faza 3 este situata la aprox.
55,15 £ 0,95 % si de aprox. 44,85 £ 0,95 %, in cazul fazei y (figura I.1.2, tabelul .1.2). De asemenea, analiza
SEM-EBSD a evidentiat prezenta unui cdmp rezidual de tensiune/deformatie la nivelul fazelor constituente,
caracterizat de o dezorientare cristalografica maxima de aprox. 9,1 £ 0,7 °, in principal la nivelul fazei d.
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Fig. I.1.2. Imagini microstructurale SEM-EBSD caracteristice pentru aliajul UNS $32750 in stare initiald (AR — as-
received), ordin de mdrire X500 (pattern quality; phase map; grains map; misorientation map).

Tabel I.1.2. Parametrii microstructurali SEM-EBSD caracteristici pentru aliajul UNS $32750 in stare initiald (AR).

Parametrii caracteristici Faza ¢ (ferita) Faza y(austenita) Faza o
Fractia masicd [wt%] 55,15+ 0,95 44,85 + 0,95 -
Dimensiunea medie de grdunte [um] 142 +1,3 6,9+1,9 -
Dezorientare maximd [°] 9,1+0,7 -

Aliajul UNS 532750 in stare deformatad plastic la cald - HR (hot-rolled)

Caracterizarea microstructurala prin difractie de raze X a aliajului UNS S32750, aflat in stare
deformata plastic la cald (HR - hot-rolled) (figura 1.1.3), a relevat faptul ca microstructura este alcatuita din
ferita (8) si austenita (y). De asemenea, analiza XRD a evidentiat ca, faza o este caracterizata de un sistem
cristalin de tip CVC, avand parametrul de retea a = 2,88(6)A si un nivel al microdeformatie (la nivel de retea
cristalind), de € = 0,11(2)%, in timp ce, faza y este caracterizatd de un sistem cristalin de tip CFC, avand
parametrul de retea a = 3,61(5)A si un nivel al microdeformatie de € = 0,34(2)% (tabelul 1.1.3). Nu au fost
detectate alte faze secundare.
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Fig. 1.1.3. Spectrul XRD caracteristic pentru aliajul UNS $S32750 deformatd plastic la cad (HR).

Tabel I.1.3. Parametrii microstructurali XRD caracteristici pentru aliajul UNS $32750 deformatid plastic la cad (HR).

Parametrii caracteristici Faza ¢ (ferita) Faza y (austenita) Faza ¢
Parametrul de retea cristalind, a [A] 2,88(6) 3,61(9) -
Microdeformatia la nivel de retea cristalind, € [%] 0,11(2) 0,34(2) -

Analiza microstructurala avansata a aliajului UNS $32750 in stare deformata plastic la cald (HR — hot-
rolled) arata ca austenita (y) prezinta o morfologie sub forma de insule alungite in lungul directiei de laminare,
in masa de ferita (8) (figura 1.1.4). De asemenea, analiza SEM-EBSD a aratat c3, fractia masica de faza 9o,
rezultata in urma deformarii plastice la cald, este situata la aprox. 53,5 + 0,8 %, iar fractia masica de fazd vy, la
aprox. 46,5 + 0,8 % (tabelul 1.1.4). Analiza SEM-EBSD a evidentiat prezenta unui camp rezidual de
tensiune/deformatie la nivelul fazelor constituente, care a produs o dezorientare cristalografica maxima de
aprox. 24,1 £ 1,6 °, in principal la nivelul fazei 9, cauzat de gradul mare de deformare plastica aplicat (~ 70%)
(figura 1.1.4, tabelul 1.1.4). O observatie importanta este reprezentatd de prezenta grauntilor de ferita (J)
recristalizati dinamic (DRX) in timpul deformarii plastice la cald, fapt ce arata ca la acesta temperatura de
deformare aliajul UNS S32750 poseda o capacitate de acomodare a deformatiei ridicata, ceea ce face ca
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procesul de deformare sa poata fi efectuat cu grade si mai mari de deformare (> 70%), fara distrugerea
integritatii structurale a aliajului UNS $32750.

0 2 4 6 8 1012 14 16 18 20 22 24
Misorientation angle

Pattern quality+Phase map MAG: 600x 50 ym Pattern quality+MO average MAG: 600x
Pattern quality MAG: 600x _Px: 0.45 pm Px: 0.45 ym F———— } px:045um

Fig. 1.1.4. Imagini microstructurale SEM-EBSD pentru aliajul UNS $32750 deformat plastic la cald (HR) (pattern quality;
phase map; misorientation map).

Tabel I.1.4. Parametrii microstructurali SEM-EBSD caracteristici pentru aliajul UNS $32750 deformatd plastic la cad (HR).

Parametrii caracteristici Faza ¢ (ferita) Faza y(austenita) Faza o
Fractia masicd [wt%] 53,5+0,8 46,5+0,8 -
Dimensiunea medie de grdunte [um] - - -
Dezorientare maximd [°] 24,1+1,6 -

Analiza rezultatelor obtinute aratd urmatoarele:

Tindndu-se cont de cerintele impuse in proiectarea componentei tehnologice de deformare plasticd
la cald a aliajului UNS $32750 / EN 1.4410 / F53, precum si de rezultatele microstructurale obtinute in cadrul
cercetdrilor experimentale, in urma cdreia sd rezulte un material cu o microstructurd bifazicd (5si y), omogend
si fard defecte microstructurale - cuprinde urmdtoarele (figura 1.1.5):

- temperatura de deformare plasticd: ~1100°C;
- gradul total de deformare aplicat: pdnd la 70% (sau chiar mai mare);
- reincdlziri dupd fiecare etapd de deformare partiald.

Hot-deformed by rolling (HR)

As-received (AR)
UNS S32750 / F53 / 1.1440 Deformation temperature: Total applied deformation degree:

alloy T = 1100°C Bpor = 70% (>70%)

Fig. 1.1.5. Schema finald de procesare prin deformare plasticd la cald aplicatd aliajului UNS $32750.

Finisarea microstructurii aliajului UNS $32750 / EN 1.4410 / F53, in vederea obtinerii unei combinatii
optime de proprietati mecanice (rezistenta, plasticitate si rezilientd), se realizeaza in urma etapei de
tratament termic final.

.2. Demonstrarea si validarea componentelor tehnologiei de procesare termomecanica:

tratamentul termic final - partea a ll-a

Demonstrarea si validarea componentelor tehnologiei de procesare termomecanica: tratamentul
termic final — s-au realizat prin analiza repetabilitatii si reproductibilitatii parametrilor de procesare
termomecanica aplicati aliajului UNS $32750 si, respeciv, a parametrilor microstructurali (fractie masicd faze
constituente, dimensiune medie grdunti faze constituente si analizd cdmp rezidual tensiune / deformatie —
dezorientare cristalograficd maximd) si mecanici (limitd maximd de rezistentd, limitd de curgere, alungire la
rupere si energie consumatd la rupere/rezilientd) obtinuti. Pentru aceasta, s-a plecat de la probe de aliaj UNS
$32750 deformate plastic la cald in aceleasi conditii de procesare termomecanicd (temperatura de
deformare: T=1100°C si gradul total de deformare aplicat: € = 70%), care au fost tratate termic final conform
schemei de procesare stabilite in cadrul Etapei a ll-a / 2023 — Activitate 2.3: Experimentarea componentei
tehnologice de tratament termic final (conform Plan de realizare proiect) si anume:

5
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- temperatura de tratament: 1120°C (ST 3);
- durata de mentinere : t = 10 min (ST 1); 20min (ST 2); 30min (ST 3);
- racire: apa.
Pentru fiecare parametru microstructural analizat au fost efectuate 10 masuratori, pe campuri de
analiza alese aleatoriu, care au fost analizate statistic pentru a determina valoarea medie si, respectiv,
dispersia datelor masurate.

Analiza microstructurald XRD

Caracterizarea microstructurald prin difractie de raze X a aliajului UNS S32750, aflat in stare tratata
termic final (ST — solution treated) (figura 1.1.1), a relevat faptul ca indiferent de durata de mentinere (de t =
10 min - ST 1; t = 20min - ST 2; t = 30min - ST 3) la temperatura de tratament (de T = 1120°C), microstructura
este alcatuita exclusiv din ferita (8) si austenita (y). De asemenea, analiza XRD a evidentiat ca faza 9,
caracterizata de un sistem cristalin de tip CVC, este caracterizata de parametrul de retea cu valoarea medie
de aprox. a = 2,88A si un nivel al microdeformatie de € = 0,02%, in timp ce, faza Y, caracterizata de un sistem
cristalin de tip CFC, este caracterizatd de parametrul de retea cu valoarea medie de aprox. a = 3,61A si un
nivel al microdeformatie de € = 0,02%.
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Fig. 1.1.3. Spectre XRD caracteristice pentru aliajul UNS $S32750 tratat termic final (ST).

Tabel I.1.3. Parametrii microstructurali XRD caracteristici pentru aliajul UNS S32750 tratat termic final (ST).

Parametrii caracteristici | Faza ¢ (ferita) I Faza y(austenita) | Faza o
Temperatura de tratament termic final, T = 1120°C / Durata de tratament, t = 10min (ST 1)

Parametrul de retea cristalind, a [A] 2,88(1) 3,61(2) -
Microdeformatia la nivel de retea cristalind, € [%] 0,02(1) 0,02(3) -
Temperatura de tratament termic final, T = 1120°C / Durata de tratament, t = 20min (ST 2)

Parametrul de retea cristaling, a [A] 2,88(5) 3,61(7) -
Microdeformatia la nivel de retea cristalind, € [%] 0,02(6) 0,02(7) -
Temperatura de tratament termic final, T = 1120°C / Durata de tratament, t = 30min (ST 3)

Parametrul de retea cristalind, a [A] 2,88(3) 3,61(4) -
Microdeformatia la nivel de retea cristalindg, € [%] 0,02(6) 0,02(6) -

Analiza microstructurald SEM

Analiza microstructurala avansata a aliajului UNS $32750 (figura 1.2.1), in stare tratata termic final la
temperatura de 1120°C cu durata de mentinere de 10min si racire in apa (1120°C-10min-WQ - ST 1), arata ca
austenita (faza y) prezinta o morfologie sub forma de insule alungite in lungul directiei de laminare, in masa
de ferita (faza 8). Analiza SEM-EBSD (tabelul 1.2.1) a aratat ca, fractia masica de faza o, rezultata in urma
tratamentului termic final cu durata de 10min (ST 1), este situata la aprox. 54,3 + 1,1 %, iar fractia masica de
faza vy, la aprox. 45,7 + 1,1 %. Analiza dimensiunii medii de graunte (tabelul 1.2.1) a aratat ca, pentru faza 9,
rezultd o dimensiune medie de aprox. 28,3 + 0,9 um, iar in cazul fazei vy, de aprox. 17,1 £ 1,1 um. De
asemenea, analiza SEM-EBSD a evidentiat prezenta unui cadmp rezidual de tensiune/deformatie la nivelul
fazelor constituente, care a produs o dezorientare cristalografica maxima de aprox. 6,8 £ 0,7 °, in principal la
nivelul fazei o (tabelul 1.2.1).
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Fig. I.2.1. Imagini microstructurale SEM-EBSD caracteristice pentru aliajul UNS $S32750 in stare tratatd termic final la
1120°C-10min-WQ (ST 1) (pattern quality; phase map; misorientation map).

Analiza microstructurala avansata a aliajului UNS $32750 (figura 1.2.2), in stare tratata termic final la
temperatura de 1120°C cu durata de mentinere de 20min si racire Tn apa (1120°C-20min-WQ - ST 2), arata
ca, fractia masica de faza 9, rezultata in urma tratamentului termic final cu durata de 20min (ST 2), este
situatd la aprox. 56,2 £ 0,9 %, iar fractia masica de faza vy, la aprox. 43,8 £ 0,9 % (tabelul 1.2.2). Analiza
dimensiunii medii de graunte (tabelul 1.2.2) a ardtat ca, pentru faza 9, rezulta o dimensiune medie de aprox.
28,9 + 1,4 um, iar in cazul fazei vy, de aprox. 18,1 + 1,5 um. De asemenea, analiza SEM-EBSD a evidentiat
prezenta unui cdmp rezidual de tensiune/deformatie la nivelul fazelor constituente, care a produs o
dezorientare cristalografica maxima de aprox. 6,1 £ 0,5 °, in principal la nivelul fazei d (tabelul 1.2.2).

Tabel 1.2.1. Evolutia caracteristicilor microstructurale pentru aliajul UNS S32750 tratat la: 1120°C-10min-WQ (ST 1).

Faza Temperatura de tratament termic final, T = 1120°C / Durata de tratament, t = 10min (ST 1)
Fractie masicd, % Dimensiune medie de grdunte, um Dezorientare maximd, °
Faza 6 (feritd) 54,3%+1,1 28,3%+0,9 e
Faza y (austenitd) 45,74+1,1 17,1+1,1 T

3 4 5 6 7 8 9 10
Misorientation angle

Pattern quality+Phase map MAG: 300x Pattern quality+MO average MAG: 300x
Px: 0.91 pm Px:

Pattern quality MAG: 300x__ Px: 0.91 ym
Fig. I.2.2. Imagini microstructurale SEM-EBSD caracteristice pentru aliajul UNS $32750 in stare tratatd termic final la
1120°C-20min-WQ (ST 2) (pattern quality; phase map; misorientation map).

Tabel I.2.2. Evolutia caracteristicilor microstructurale pentru aliajul UNS $32750 tratat la: 1120°C-20min-WQ (ST 2).

Fuza Temperatura de tratament termic final, T = 1120°C / Durata de tratament, t = 20min (ST 2)
Fractie masicd, % Dimensiune medie de grdunte, um Dezorientare maximd, °
Faza O (feritd) 56,2+0,9 28,9+1,4 6.140.5
Faza y (austenitd) 43,840,9 18,1+1,5 A

Analiza microstructurald avansata a aliajului UNS $32750 (figura 1.2.3), in stare tratata termic final la
temperatura de 1120°C cu durata de mentinere de 30min si racire in apa (1120°C-30min-WQ - ST 3), arata
ca, fractia masica de faza 9§, rezultata in urma tratamentului termic final cu durata de 30min (ST 3), este
situata la aprox. 58,5 + 1,2 % si, respectiv, la aprox. 41,5 = 1,2 %, in cazul fazei y (tabelul 1.2.3). Analiza
dimensiunii medii de graunte (tabelul 1.2.3), a aratat ca, pentru faza d, rezulta o dimensiune medie de aprox.
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31,1 + 1,4 um si, respectiv, de aprox. 19,2 + 1,3 um, in cazul fazei y. De asemenea, analiza SEM-EBSD a
evidentiat prezenta unui cdmp rezidual de tensiune/deformatie la nivelul fazelor constituente, care a produs
o dezorientare cristalograficd maxima de aprox. 6,2 £ 0,5 °, in principal la nivelul fazei & (tabelul 1.2.3).

3 & 5 b 7
Misorientation angle

L ‘(

Pattern quality+Phase map  MAG: 300x Pattern quality+MO average MAG: 300x 90 pm
Px: 0.91 pm Px: 0.91 pm

e

Pattern quality MAG: 300x  Px: 0.91 pm

Fig. I.2.3. Imagini microstructurale SEM-EBSD caracteristice pentru aliajul UNS $32750 in stare tratatd termic final la
1120°C-30min-WQ (ST 3) (pattern quality; phase map,; misorientation map).

Tabel 1.2.3. Evolutia caracteristicilor microstructurale pentru aliajul UNS S32750 tratat la: 1120°C-30min-WQ (ST 3).

Faza Temperatura de tratament termic final, T = 1120°C / Durata de tratament, t = 30min (ST 3)
Fractie masicd, % Dimensiune medie de grdunte, um Dezorientare maximd, °
Faza ¢ (feritd) 58,5%+1,2 31,1+1,4 6.2405
Faza y (austenitd) 41,5+1,2 19,2+1,3 e

Analiza caracteristicilor / proprietdtilor mecanice

Pentru determinarea caracteristicilor / proprietatilor mecanice au fost efectuate 10 testari de
tractiune si, respectiv, de rezilenta, pe fiecare stare microstructurald analizata. Datele obtinute au fost
analizate statistic pentru a determina valoarea medie si, respectiv, dispersia datelor masurate.

800
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= 200 4 —ST1: 1120°C-10min-WQ
—— ST2:1120°C-20min-WQ
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0 T T T T
0 10 20 30 40 50
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Fig. 1.2.4. Curbe tensiune — deformatie tipice pentru aliajul UNS S32750 in stare tratatd termic final la 1120°C si durate
de mentinere de 10min (ST 1), 20min (ST 2) si 30min (ST 3).

Analiza caracteristicilor / proprietatilor mecanice statice obtinute in urma testelor de tractiune
(figura 1.2.4 si tabelul 1.2.4), pentru aliajul UNS $S32750 in stare tratata termic final la temperatura de 1120°C
cu durata de mentinere de 10min (ST 1), 20min (ST 2) si 30min (ST 3), arata ca, odata cu cresterea duratei de
mentinere, se obtine o crestere usoara atat a limitei maxime de rezistenta, cat si a limitei de curgere, in cazul
limitei maxime de rezistentd, de la aprox. 771,8 £ 4,3 MPa pentru durata de mentinere de 10min (ST 1), la
aprox. 783,5 + 3,3 MPa pentru durata de mentinere de 30min (ST 3), iar in cazul limitei de curgere, de la
aprox. 564,2 + 4,1 MPa pentru durata de mentinere de 10min (ST 1), la aprox. 566,9 + 6,1 MPa pentru durata
de mentinere de 30min (ST 3). Tn cazul alungirii la rupere se observa o usoara scidere a acesteia, de la aprox.
44,8 + 2,1 % pentru durata de mentinere de 10min (ST 1), la aprox. 41,3 + 2,4 % pentru durata de mentinere
de 30min (ST 3). Se observa ca, in toate cazurile, se obtin valori ale proprietatilor mecanice superioare celor
minime impuse pentru aliajul investigat.
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Tabelul 1.2.4. Caracteristicile mecanice obtinute in urma tratamentului termic final efectuat la 1120°C (ST).

Stare structuralé Limita maximd de | Limita de curgere, ov.2| Alungire la rupere, £ Rezilienta,
rezistentd, ours [MPa] [MPa] [%] Kcv [J]
Cerinte minime > (730 - 750) > (530 — 550) >25 > 100
ST1 771,8+4,3 564,2+4,1 448 +2,1 148,1+1,7
ST2 778,1+3,1 565,1+6,7 43,4+2,6 145,1+1,3
ST3 783,5+3,3 566,9+ 6,1 413+24 141,6 £ 2,5

Analiza caracteristicilor / proprietatilor mecanice dinamice obtinute in urma testelor de rezilienta
(tabelul 1.2.4), pentru aliajul UNS S32750 in stare tratata termic final la temperatura de 1120°C cu durata de
mentinere de 10min (ST 1), 20min (ST 2) si 30min (ST 3), arata o descrestere usoara a energiei consumate la
rupere / rezilientei, de la aprox. 148,1 + 1,7 J pentru durata de mentinere de 10min (ST 1), la aprox. 141,6 +
2,5 J pentru durata de mentinere de 30min (ST 3). Se observa c3, in toate cazurile, se obtin valori ale
proprietatilor mecanice superioare celor minime impuse pentru aliajul investigat.

Analiza rezultatelor obtinute aratd urmatoarele:

Tindndu-se cont de cerintele impuse in proiectarea componentei tehnologice de tratament termic
final a aliajului UNS $32750 / EN 1.4410 / F53, precum si de rezultatele microstructurale si mecanice obtinute
in cadrul cercetdrilor experimentale, in urma cdreia sd rezulte un material cu o microstructurd bifazicd (0 si
¥), omogend, fdrd defecte microstructurale si care sd posede caracteristici mecanice optime (rezistentd
mecanicd, plasticitate si rezilientd ridicate) - cuprinde urmdtoarele (figura 1.2.5):

- temperatura de tratament termic final: ~1120°C;
- durata de mentinere la temperatura de tratament termic final: ~(10min — 30min);
- rdcire in apd.

Solution treatement (ST)

J

Fig. 1.2.5. Schema finald a ciclului de tratament termic final aplicat aliajului UNS $32750 deformat plastic la cald.

UNS S32750 / F53 / 1.1440

Treatement temperature:
alloy (amt = 70%; T = 1100°C)

T =1120°C

Hot-deformed by rolling (HR)
[ t = 10min - 30min

Treatement duration: ]

I.3. Caracterizarea microstructurala si mecanica avansata a probelor procesate termomecanic -

partea all-a

Tn vederea determinérii influentei conditiilor de procesare termomecanicé (deformare plastici la cald
si tratament termic final) asupra caracteristicilor microstructurale rezultate, a fost adoptat urmatorul sistem
de referinta al probelor in raport cu directiile principalele de procesare, si anume: RD (rolling direction —
directia de laminare), ND (normal direction — directia normald) si TD (transverse direction — directia
transversald) (figura 1.3.1). Toate probele procesate termomecanic au fost analizate avansat din punct de
vedere microstructural. Analiza microstructurald a fost efectuatd in planul definit de directiile de procesare
RD-ND.

Fig. 1.3.1. Reprezentarea schematicd a sistemului
de referintd al probelor deformate prin laminare,
in functie de directiile de procesare RD (rolling
direction — directia de laminare), ND (normal
e direction — directia normald) si TD (transverse

direction — directia transversald).

1.3.1. Caracterizarea microstructurala

Analiza microstructurala SEM-EBSD a probelor a fost realizata cu ajutorul unui microscop cu scanare
de electroni (SEM), model TESCAN VEGA Il — XMU, care poate lucra in modurile SEM-SE, SEM-BSE, SEM-EDS
si SEM-EBSD (detector Bruker eFlash 1000). Cu ajutorul tehnicilor SEM-EBSD s-au analizat urmatoarele
caracteristici: structura fazica, morfologia fazelor, distributia dimensiunii de graunte, dimensiunea medie a
grauntilor, orientarea cristalografica a grauntilor, etc.

9
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in vederea determindrii caracteristicilor microstructurale pentru probele din aliaj UNS $32750,

procesate termomecanic prin deformare plastica la cald si tratament termic final, au fost efectuate cate 3
masuratori SEM-EBSD, pe campuri de analiza alese aleatoriu, avand drept conditii de masurare urmatoarele:
» ordinul de mdrire:

o pentru punerea in evidenta a microstructurii probelor procesate prin deformare plastica la cald: 600X;

o pentru punerea in evidenta a microstructurii probelor procesate prin tratament termic final: 300X;
> rezolutia imaginilor SEM-EBSD: 512 x 512 pixeli;
> rezolutia detectorului EBSD: 160 x 120 pixeli;
> durata de expunere: 2,50 ms/pixel.

hase map  MAG: 100x

Fig73.Z Aspectul probelor inglobate / slefuite- Fig. 1.3.3. Imagini caracteristice SEM-EBSD pentru aliajul
lustruite utilizate in analiza caracteristicilor UNS $32750 procesat termomecanic, la ordinele de mdrire
microstructurale pentru aliajul UNS $32750. de 100X - a si 200X — b.

Probele supuse caracterizarii microstructurale au fost pregatite metalografic conform procedurii
descrise in Raportul Stiintific si Tehnic Etapa I-a / 2022 — 4. Caracterizarea microstructurald avansatd a
aliajului UNS $32750 / EN 1.4410 / F53. Aspectul probelor folosite in cadrul analizei caracteristicilor
microstructurale pentru aliajul UNS S32750 este prezentat in figura 1.3.2. Pentru determinarea fractiilor
masice ale fazelor o (feritd) si y (austenita) au fost efectuate masuratori SEM-EBSD, la ordinele de marire de
100X (figura1.3.3a) si 200X (figura 1.3.3b), cu precizie de o zecimala. Datele masurate au fost analizate statistic
pentru a se determina valoarea medie si, respectiv, dispersia acestora. Determinarea dimensiunii medii a
grauntilor fazelor & (feritd) si y (austenitd) a fost efectuata pe baza de masuratori SEM-EBSD, la ordinele de
marire de 300X, cu precizie de o zecimala. Datele masurate au fost analizate statistic pentru a se determina
valoarea medie si, respectiv, dispersia acestora.

1.5.2. Caracterizarea mecanica

Analiza proprietatilor mecanice, in regim static, a probelor investigate, a fost realizata cu ajutorul
unei masini universale de testare mecanicd, model INSTRON 3382, care poate lucra in modurile tractiune,
compresiune si incovoiere. S-au analizat urmatoarele caracteristici/proprietati mecanice: limita maximd de
rezistentd, limita de curgere si alungirea la rupere. Analiza proprietatilor mecanice, in regim dinamic, a
probelor investigate, a fost realizata cu ajutorul unui ciocan de rezilienta (Charpy), model INSTRON 450 MPX-
v2-J1. S-au analizat urmatoarele caracteristici/proprietati mecanice: rezilienta / energia consumatd la rupere.

a
S -
: : S I
| ! \
eh'e
Fig. 1.3.4. Reprezentarea schematicd a configuratiei geometrice  Fig. I.3.5. Set de probe folosite in cadrul testelor
a probelor folosite in testarea mecanicd RD, ND si TD. de rezilientd si tractiune.

Configuratia geometrica si aspectul probelor folosite in cadrul testarii mecanice sunt prezentat in
figura 1.3.4 sifigura 1.3.5 (set de probe folosite in cadrul testarii la tractiune; set de probe folosite in cadrul
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testdrii la impact/rezilientd). In vederea determinarii caracteristicilor mecanice pentru probele din aliaj UNS
$32750, procesate termomecanic prin deformare plastica la cald si tratament termic final, au fost efectuate
masuratori cu precizie de o zecimala. Datele masurate au fost analizate statistic pentru a se determina
valoarea medie si, respectiv, dispersia acestora.

Il. Diseminarea rezultatelor
Cercetarile experimentale efectuate pe parcursul anului 2024 au condus la urmatoarea diseminare a
rezultatelor stiintifice obtinute:

1. prezentarea rezultatelor stiintifice la conferinte internationale:

» V.D. Cojocaru, N. Serban, N. Zarnescu-lvan, E.M. Cojocaru. Effect of solution treatment on the
microstructure and mechanical properties of UNS $32750 / F53 / 1.4410 Super Duplex Stainless Steel
(SDSS) alloy; 4th Mediterranean Conference on Heat Treatment and Surface Engineering - MCHTSE
2024, 17 — 19.04.2024, Lecce, ltalia;

» V.D. Cojocaru, N. Serban, N. Zarnescu-lvan, E.M. Cojocaru. Influence of solution treatment
temperature on the microstructure and mechanical properties of UNS $32750 / F53 / 1.4410 Super
Duplex Stainless Steel (SDSS) alloy; 33rd International Conference on Metallurgy and Materials -
METAL 2024, 22 — 24.05.2023, Brno, Cehia;

2. prezentarea rezultatelor stiintifice la workshop-uri nationale:
> V.D. Cojocaru. Effect of solution treatment on the microstructure and mechanical properties of UNS
S$32750 / F53 / 1.4410 Super Duplex Stainless Steel (SDSS) alloy; Tendinte Noi in Procesarea
Materialelor Metalice — Editia a V-a, 14.06.2024, Bucuresti, Romania;

3. submisie articole stiintifice spre publicare in reviste cotate/indexate ISI:
» V.D. Cojocaru, N. Serban, N. Zarnescu-lvan, E.M. Cojocaru. Influence of solution treatment on the
microstructure and mechanical properties of UNS $32750/ F53 / 1.4410 Super Duplex Stainless Steel
(SDSS) alloy; submis la revista JOURNAL OF MATERIALS RESEARCH AND TECHNOLOGY (cotat ISI / FI
2023:6,4)
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