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Rezumatul executiv al activitatilor realizate in cadrul Etapei | / 2022

n perioada de derulare a Etapei | / 2022 a proiectului: PN-11I-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:

1. Studiul deformabilitdtii aliajului UNS $32750 / F53 / 1.4410;

2. Proiectarea componentei tehnologice de deformare plastica la cald;

3. Experimentarea componentei tehnologice de deformare plastica la cald;

4. Caracterizarea microstructurald avansata a aliajului UNS $32750 / F53 / 1.4410 procesat prin
deformare plasticd la cald;
Diseminare: publicarea nationald / internationald a rezultatelor;
6. Diseminare: participare la manifestdri tehnico-stiintifice.

N

Obiectivul principal al Etapei | / 2022 a fost reprezentat de proiectarea si experimentarea
componentei tehnologice de deformare plastica la cald pentru aliajului UNS $32750 / F53 / 1.4410, astfel
incat, sa se obtina un produs deformat plastic fara defecte microstructurale (goluri interioare, microfisuri,
fisuri, etc). Un obiectiv secundar al Etapei | / 2022 a fost constituit de diseminarea si exploatarea rezultatelor
stiintifice obtinute pe parcursul derularii proiectului in anul 2022.

in urma deruldrii activitatilor stiintifice derulate, s-a obtinut varianta optima de tehnologie de

deformare plasticd, in urma cdreia sa rezulte un material cu o microstructura bifazica (5 si y), omogena, fara
defecte microstructurale, avand o dimensiune de graunte de faza o intre (20 — 30)um si, respectiv, de fazd y
intre (15 - 25)um, avand urmatoarele caracteristici:

- temperatura de inceput de deformare plastica: ~ 1150°C;

- temperatura de sfarsit de deformare plastica: ~ 1050°C;

- gradul total de deformare aplicat: pana la 70% (sau chiar mai mare);

- reincalziri de scurtad durata dupa fiecare etapa de deformare partiala.

Componenta tehnologica de tratament termic final a aliajului UNS S32750 / EN 1.4410 / F53, in
vederea obtinerii unei combinatii optime de proprietati mecanice (de rezistenta si de plasticitate), se va
realiza in urma derularii Etapei Il /2023.

De asemenea, in cadrul Etapei | / 2022 au fost realizate integral activitatile referitoare la diseminarea

rezultatelor stiintifice: trei lucrari stiintifice prezentate la doua conferinte stiintifice internationale in
domeniul proiectului si o lucrare submisa spre publicare la revista cotata ISI.

Direct oiect,
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Rezumatul Etapei | / 2022
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 al proiectului care au condus la indeplinirea in totalitate a
obiectivelor stiintifice si tehnice ale Etapeil / 2022. Rezultatele stiintifice si tehnice obtinute la executia Etapei
I / 2022 sunt incluse in 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 in format electronic si fizic si au fost prelucrate la final pentru intreaga etapa a proiectului.
Pentru atingerea obiectivelor din aceasta etapa a derularii proiectului s-au efectuat urmatoarele
activitati stiintifice:
1. Studiul deformabilitdtii aliajului UNS $32750/ F53 / 1.4410;
2. Proiectarea componentei tehnologice de deformare plastica la cald;
3. Experimentarea componentei tehnologice de deformare plastica la cald;
4. Caracterizarea microstructurald avansata a aliajului UNS $S32750 / F53 / 1.4410 procesat prin
deformare plastica la cald;
Diseminare: publicarea nationald sau internationald a rezultatelor;
6. Diseminare: participare la manifestdri tehnico-stiintifice.
Au fost realizate integral activitatile referitoare la diseminarea rezultatelor stiintifice: trei lucrari
stiintifice prezentate la doua conferinte stiintifice internationale in domeniul proiectului si o lucrare submisa
spre publicare la revista cotata ISI.

i

Obiectivele Etapei | / 2022

Obiectivul general al proiectului se refera la obtinerea / realizarea unei tehnologi de procesare
termomecanica pentru aliajului UNS S32750 / F53 / 1.4410.

Obiectivul principal al Etapei | a fost reprezentat de proiectarea si experimentarea componentei
tehnologice de deformare plastica la cald pentru aliajului UNS S32750 / F53 / 1.4410, astfel incat, sa se obtina
un produs deformat plastic fara defecte microstructurale (goluri interioare, microfisuri, fisuri, etc). Un
obiectiv secundar al Etapei | a fost constituit de diseminarea si exploatarea rezultatelor stiintifice obtinute pe
parcursul derularii proiectului in anul 2022.

Rezultatele Etapei |l / 2022

Rezultat . . .
(conform Plan de realizare) FELICRU LG
Studiul deformabilitatii aliajului UNS S32750 / F53 / 1.4410 100%
’ (RST — pct. 1)
Proiectarea componentei tehnologice de deformare plastica la cald 100%
(RST — pct. 2)
Experimentarea componentei tehnologice de deformare plastica la cald 100%
(RST — pct. 3)
Caracterizarea microstructurald avansata a aliajului UNS $32750 / F53 / 100%
1.4410 procesat prin deformare plastica la cald (RST — pct. 4)
D|sem|.nz?rea r'ezulta:cel‘o'r: ' ) o 100%
- submisie articol stiintific pentru publicare in revista ISI;
e e . g . (RST —pct. 2)
- comunicari stiintifice la evenimente stiintifice internationale.
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I. Activitati derulate

1. Studiul deformabilitatii aliajului UNS $32750 / EN 1.4410 / F53

Deformabilitatea este o caracteristica tehnologica complexa, care depinde atat de valoarea indicilor
de plasticitate (gradul admisibilul de deformare) si de rezistenta la deformare plastica a materialului metalic
analizat, cat si de modul de variatie al acestor parametri in functie de anumiti factori de material (ex. structura
fazicd) sau de anumite conditii de procesare termomecanica (cum ar fi temperatura de procesare).

Obtinerea unor produse deformate plastic, fara defecte interioare sau exterioare si cu proprietati
mecanice adecvate, se poate realiza prin aplicarea unor tehnologii corect stabilite, la proiectarea carora
trebuie sa se tina cont de proprietatile ce caracterizeaza deformabilitatea materialului metalic considerat,
respectiv, de plasticitatea si de rezistenta la deformare.

1.1. Studiul evolutiei fazice la incélzire in cazul aliajului UNS $32750 / EN 1.4410 / F53

Pentru a stabili conditiile optime pentru procesarea si utilizarea corecta a otelurilor inoxidabile de tip
super-duplex (SDSS - Super Duplex Stainless Steel), astfel incat sa fie evitate defectele sau distrugerile de orice
fel, este foarte importantd cunoasterea proprietdtilor mecanice ale acestora (ex. rezistenta mecanica,
tenacitatea, rezistenta la oboseald, tendinta de fisurare, etc.), precum si legdtura dintre acestea si
structura/microstructura asociatd. Cercetarile efectuate pana in prezent au pus in evidenta o serie de aspecte
care releva dependenta dintre microstructura si proprietatile mecanice, acestea vizand in primul rand efectul
procesarii termomecanice asupra precipitarii de faze secundare si, implicit, asupra caracteristicilor mecanice
asociate.

Compozitia chimica si ruta de procesare termomecanica aplicata otelurilor inoxidabile de tip SDSS
trebuie sa fie alese astfel incat, in urma procesarii, sa se obtina fractii volumice de ferita (faza 8) si austenita
(faza y) in proportii aproximativ egale. Tn afara de ferit3 si austenitd, in timpul procesarii termomecanice la
temperaturi ridicate (de pana la 1000°C — 1100°C), in microstructura aliajelor de tip SDSS se pot forma o serie
de faze secundare, prin precipitare in volumul de ferita. Astfel, au fost observate urmatoarele faze: o, v,
(austenita secundara), y, faza R, faza =, nitruri (Cr.N, CrN), carburi metalice (M-Cs, M23Cg), etc.

Dintre toate fazele secundare enumerate mai sus, cea mai importanta este faza o, ca urmare a
influentei ei nefaste asupra tenacitatii si a rezistentei la coroziune. Ca atare, se impune ca procesarea
termomecanica sa se efectueze intr-un domeniu de temperatura in care microstructura aliajului sa nu contina
astfel de faze nedorite. Studiile efectuate pana in prezent au aratat ca, in cazul aliajelor de tip SDSS,
cristalografia fazelor componente joaca un rol important in comportarea mecanica a acestora, deoarece tipul
de retea cristalina al fazelor constituente determind comportamentul acestora. Astfel, ferita (faza 3) este
caracterizata de un sistem cristalin de tip CVC (cub cu volum centrat), austenita (faza y), de un sistem cristalin
de tip CFC (cub cu fete centrate), iar faza o, de un sistem de tip T (tetragonal) (figura 1.1.1).

Fig. 1.1.1. Vedere schematicd a sistemelor cristaline pentru principalele faze existente in aliajele de tip SDSS: faza &
(cub cu volum centrat - CVC) — a; faza y (cub cu fete centrate - CFC) - b; faza o (tetragonal - T) - c.

n cazul aliajului de tip SDSS UNS $32750 / EN 1.4410 / F53 aflat in stare initiald (AR - as-received),
caracterizarea microstructurala prin difractie de raze X (figura 1.1.2) a relevat faptul ca microstructura este
alcatuita din proportii masice aproximativ egale de ferita o (52,82%) si austenitd y (47,18%). 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 caracterizatd de un sistem cristalin de tip CFC, avind parametrul de retea a = 3,61(5)A si un
nivel de microdeformatie de € = 0,03(7)%. Nu au fost detectate alte faze secundare (tabelul 1.1.1).
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Fig. 1.1.2. Spectrul XRD pentru aliajul UNS S32750 in stare as-received (AR).
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Tabel 1.1.1. Parametrii microstructurali XRD caracteristici pentru aliajul UNS $32750 in stare as-received (AR)

Parametrii caracteristici Faza ¢ (ferita) Faza y(austenita) Faza o
Fractia masica [wt%] 52,82 47,18 -
Parametrul de retea cristalind, a [A] 2,88(1) 3,61(5) -
Microdeformatia la nivel de retea cristalind, € [%] 0,03(6) 0,03(7) -

Cu ajutorul datelor obtinute in cadrul difractiei XRD s-a realizat analiza microstructurala avansata
SEM-EBSD (Scanning Electron Microscopy — Electron Backscatter Diffraction), pentru punerea in evidenta a
caracteristicilor microstructurale ale fazelor constituente 6 (feritd) si y (austenitd) (figura 1.1.3). Se poate
observa ca faza y prezinta o morfologie sub forma de insule, avand o dimensiune medie de graunte de aprox.
8,2+ 1,4 um, in timp ce masa de baza este reprezentatd de faza 9, care prezinta o dimensiune medie de
graunte de aprox. 13,4 +£1,8 um (figura 1.1.33, tabelul 1.1.2). Analiza SEM-EBSD a ardtat cd fractia masica de
faza o este situatd la aprox. 55,06 £ 3,2 % si, respectiv, 44,94 + 3,8 % in cazul fazei y (figura 1.1.3b, tabelul
1.1.2). 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. 10°, in principal
la nivelul fazei & (figura 1.1.3c).
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Fig. 1.1.3. Imagini microstructurale SEM-EBSD caracteristice pentru aliajul UNS $32750 in stare as-received (AR):
pattern quality — a; phase map — b; average misorientation — c.

Tabel 1.1.2. Parametrii microstructurali SEM-EBSD caracteristici pentru aliajul UNS S32750 in stare as-received (AR)

Parametrii caracteristici Faza ¢ (ferita) Faza y (austenita) Faza ¢
Fractia masicd [wt%] 55,06 +3,2 44,94 3,8 -
Dimensiunea medie de grdunte [um] 13,4 +1,8 82+14

Analiza comparativd a datelor XRD si SEM-EBSD aratd atdt cG ambele tehnici de investigare sunt
complementare, cdt si cd datele obtinute sunt relevante. Diferentele observate, in special in cazul proportiei
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descrescand cu cresterea temperaturii (observatie confirmata de ambele analize XRD si SEM-EBSD, tabelul
1.1.5). Faza secundara o este detectata in microstructura pana la temperatura de 1025°C (figura 1.1.6f).

Evolutia la incadlzire in domeniul de temperaturad cuprins intre 1025°C — 1300°C este prezentata in
figura 1.1.7. Analizele XRD si SEM-EBSD arata ca, in acest domeniu de incdlzire are loc o crestere continua a
fractiei masice de faza J, concomitent cu scaderea fractiei masice de faza vy, din cauza transformarii de faza o
—> v. De asemenea, se observa ca pentru ambele faze (3 si y) se inregistreaza o crestere a dimensiunii medii
de graunte, cea mai pronuntata crestere fiind observata in cazul fazei 5 (figura 1.1.7 si tabelul 1.1.5).

1025°%C /@ e 1050°C ° 1075°C

(o}

m quality+Phaso map MAG: 600x
0,37 pm

1125°C

1225°C
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Flg 1.1.7. Imagm/ microstructurale SEM-EBSD pentru G/ICUU/ UNS S32750 tratat la: 1025°C — a; 1050°C — b; 1075°C —c;
1100°C—d; 1125°C—e; 1150°C—f; 1175°C—g; 1200°C — h; 1225°C —i; 1250°C —j; 1275°C — k; 1300°C — |.

Tabel 1.1.5. Evolutia la incdlzire a parametrilor microstructurali ai aliajul UNS $S32750 (caracterizare XRD si SEM-EBSD)
Proba 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 | 11 | 12 | 13 | 14 | 15 | 16 | 17
T - 30min -
waq

900°C | 925°C | 950°C | 975°C (1000°C|1025°C|1050°C|1075°C|1100°C|1125°C|1150°C|1175°C|1200°C|1225°C|1250°C|1275°C|1300°C

Fractia masicd [wt%] (XRD)
Faza 6 | 8,12 |10,89(18,15|23,97|34,34|45,53(46,22|48,11|50,61|53,08|54,76|56,14|58,94|61,13|64,22|66,02|69,39
Faza y |72,32|71,12|66,32|61,95|58,64(52,18|53,78|51,89|49,39|46,92|45,24|43,86|41,06(38,87|35,78|33,98|30,61
Faza o [19,56(17,99|15,53|14,08| 7,02 | 2,29 | - - - - - - - - - - -

Fractia masicd [wt%] (SEM-EBSD)
Faza 6 | 8,49 |11,10(19,40|22,30|36,70(43,80(44,41|46,83|48,08(50,88|52,76|54,1057,21|61,40|65,81|70,40(73,10
Faza y |69,80(72,00|66,20(64,90|57,90|54,50|55,59|53,17|51,92(49,12|47,24|45,90|42,79|38,60|34,19(29,60|26,90
Faza o |21,71|16,90|14,40|12,80| 5,40 | 1,70 | - - - - - - - - - - -

Dimensiunea medie de grdunte [um] (SEM-EBSD)
Fazad | 49 | 9,4 |11,9|13,1|14,8|15,2(16,3|17,4|19,6 |22,8|28,5|31,7|36,6 40,3 |45,5|49,6 |57,4
Fazay |14,8|11,7|14,5|15,2|13,4|16,0|158(17,1|17,1|19,4|19,8|18,2|19,4|17,9|19,1|21,4|233
Fazaoc | 43 | 45|51 |45 |42 | 28 - - - - - - - - - - -
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n interpretarea datelor obtinute, trebuie s3 se tind cont de urmatoarele considerente generale
legate de comportamentul mecanic:

- proprietatile mecanice sunt determinate de constitutia fazica - raportul masic al fazelor constituente
(phase mixture law); se cunoaste ca, in cazul aliajelor de tip SDSS, faza ¢ (ferita) este ,,raspunzatoare”
de proprietatile de rezistenta ale aliajului, in timp ce faza y (austenita) este ,raspunzatoare” de
proprietatile de ductilitate ale aliajului; pentru o combinatie adecvata de proprietdti de
rezistenta/plasticitate este de preferat existenta unei microstructuriin care raportul fractiilor masice
de faze & / y sa fie aproximativ egal;

- comportamentul mecanic este determinat de dimensiunea medie a grauntilor fazelor constituente;
se cunoaste ca, atat proprietatile de rezistenta, cat si proprietatile de ductilitate sunt invers
proportionale cu dimensiunea de graunte (Hall-Petch law); din aceste considerente este de preferat
existenta unei microstructuri in care raportul dimensiunilor medii de graunte ale fazelor & / vy sa fie
aproximativ egal.

Concluzii. Avdnd in vedere cele mai sus mentionate, rezultd cd intervalul de temperaturd in care
trebuie investigatd deformabilitatea aliajului UNS S32750 / EN 1.4410 / F53 este reprezentat de domeniul:
1050°C - 1300°C.

1.2. Determinarea plasticitdtii aliajului UNS $32750 / EN 1.4410 / F53

Prin plasticitate se poate intelege capacitatea materialelor metalice de a se deforma plastic, adica de
a-si schimba forma initiala sub actiunea unui cdmp exterior de solicitare, fara a-si distruge integritatea (fara
aparitia de defecte de integritate, cum ar fi: microfisuri, fisuri, crapaturi, etc).

Printre principalii factori care influenteaza valoarea plasticitatii materialelor metalice fac parte:
structura fazica si conditiile de procesare termomecanica (temperatura de deformare, viteza de deformatie
si schema de tensiune aplicata).

Avand in vedere ca procesele de deformare plastica sunt foarte diferite, din punct de vedere al
schemei mecanice de deformare si al conditiilor in care diferiti factori influenteaza plasticitatea materialelor
metalice supuse deformarii, pana in momentul de fata nu s-a reusit sa se gaseasca o metoda universal valabila
de determinare, si ca atare, nu exista nicio marime care sa dea o valoare absoluta si reald pentru plasticitate.
Din acest motiv, plasticitatea se estimeaza folosind mai multe metode indirecte, mai mult sau mai putin
caracteristice conditiilor concrete ale proceselor de deformare plastica, cum ar fi: refularea, incercarea la
tractiune, incercarea la torsiune etc. Valorile astfel obtinute pot fi folosite numai pentru compararea
comportdrii la deformare a unor materiale metalice fata de altele.

Metoda refularii este cea mai folosita metoda experimentald pentru determinarea indicilor de
plasticitate (gradului admisibil de deformare), deoarece prezinta urmatoarele avantaje: simplitate in
efectuarea operatiilor, schema starii de tensiune si viteza de deformare sunt practic aceleasi ca cele obtinute
in cazurile reale de deformare plastica prin forjare/matritare (forjarea si matritarea fiind cele mai utilizate
metode de deformare plastica aplicate la scara industriala in producerea de piese), se poate realiza la viteze
de deformare impuse de cele care se practica in tehnologiile reale si, totodata, permite nu numai gasirea
intervalului optim al temperaturilor de deformare plastica, ci si determinarea valorilor absolute ale indicilor
de plasticitate (cel al gradului admisibil de deformare).

Programul experimental de determinare a indicilor de plasticitate (a gradului admisibil de deformare)
a presupus realizarea de experimente de refulare la soneta (ciocanul cu cadere libera), cu patru energii de
lovire constante. Experimentele de refulare s-au efectuat cu o masa cazatoare de 117kg si patru Tnaltimi
diferite de cadere: 0,5, 1,0, 1,5 si 2,0m.

Energia de lovire a partii cazatoare a sonetei se poate exprima prin relatia:

E*=m-g-H-n [J,Nm] (1.1)

n care: m —masa partii cdzatoare a sonetei (berbecul) [kg]; g — acceleratia gravitationald [m/s?]; H—inaltimea
de cadere a partii cazatoare [m]; n — randamentul sonetei pentru indltimea de cadere H [/].

Randamentul sonetei utilizat in cadrul determinarilor experimentale, stabilit cu ajutorul metodei lui
Heim, pentru indltimile de cadere folosite in cadrul cercetarilor efectuate este prezentat in tabelul 1.2.1.
Pentru determinarea randamentului sonetei s-au folosit probe cilindrice din plumb, cu raportul H/D =1,5,
avand diametrul initial de @40mm si indltimea de 60mm.

7
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Rezultatele experimentale prezentate centralizat in tabelele 1.2.3 — 1.2.8 (pentru temperaturile de
deformare de 1050°C, 1100°C, 1150°C, 1200°C, 1250°C si 1300°C), au fost prelucrate in vederea trasarii
graficului de variatie a gradului de deformare obtinut in functie de temperatura de refulare (figura 1.2.1). Se
observa ca, pentru operatii de deformare plastica executate pe echipamente care asigura viteze mici de
deformatie (de ex. prin laminare / grad de deformare intre 16% — 38%), se obtin grade de deformare
inferioare celor obtinute pe echipamente care asigura viteze mari de deformatie (de ex. prin forjare / grad
de deformare intre 48% - 73%).
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X 7040, ~74s1/E*~1021J
2 /¢ ~90s"/E*~ 1480 J
2 60 ¢ ~ 1045 /E*~ 19054
€ 504
=]
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Fig. 1.2.1. Variatia gradului admisibil de deformare plasticd in functie de temperatura de refulare in cazul aliajului UNS
$32750/EN 1.4410/ F53

Concluzii. Avdnd in vedere cele mai sus mentionate, rezultd cd, in intervalul de temperaturd analizat,
se pot efectua operatii de deformare plasticG cu grade mari de deformare (pdnd la 70%), fard tratamente
termice intermediare, pe o gamd variatd de echipamente / metode de deformare.

1.3. Determinarea rezistentei la deformare plasticd a aliajului UNS $32750 / EN 1.4410 / F53

Cunoasterea rezistentei la deformare plastica, in functie de natura materialului metalic si de
conditiile de procesare termomecanica, constituie una din principalele probleme de care trebuie tinut cont
atat la alegerea utilajului pe care se va executa deformarea plastica cat si a intervalului temperaturilor de
incalzire in vederea deformarii. La randul sau, rezistenta la deformare plastica se determina fie prin incercari
la tractiune, fie prin incercari la compresiune sau refulare.

Deoarece forta exterioara se transmite materialului metalic printr-o tensiune care actioneaza in
aceeasi directie si acelasi sens, uneori prin deformare plastica se intelege tensiunea necesara pentru ca
materialele metalice sa treaca din stare elastica in stare plastica.

ntrucat, masurarea directa a tensiunii de deformare este dificil de realizat, necesitand echipamente
speciale, performante, pentru stabilirea intervalului optim al temperaturilor de deformare, rezistenta la
deformare a materialului la temperatura de incercare se determina plecand de la relatia lui Siebel, care tine
seama de influenta frecarii la refulare si in care se considera ca presiunea pe suprafata de contact cu scula se
distribuie uniform:

1 dq

L=ac’-<1+—-y-—)-Vd [J,Nm] (1.5)
3 hy
in care: o, — rezistenta la deformare a materialului la temperatura de incercare [N/m?, Pa]; u — coeficient de
frecare exterioara [/]; d; — diametrul mediu al epruvetei deformate [m]; h, —indltimea epruvetei deformate
[m]; V4 — volumul de material dislocat la o lovitura [m?].

in cazul deformarii prin refulare la cald, fira ungere, coeficientul de frecare exterioard poate lua
valori intre 0,25 - 0,35.

Volumul de material dislocat la o lovitura se poate exprima prin relatia:

Vy=V-e [m3 (1.6)

in care: V — volumul total de material al epruvetei [m3]; € — gradul de deformare (gradul de reducere pe
inaltime) la o lovitura [/].
Diametrul mediu al epruvetei deformate se poate exprima prin relatia:

11
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Fig. 1.3.1. Variatia rezistentei la deformare plastica (a) si a lucrului mecanic specific la deformare plasticd (b) in functie
de temperatura de refulare a aliajului UNS $32750 / EN 1.4410 / F53.

Tindnd seama de constitutia fazica a aliajului UNS S32750 / EN 1.4410 / F53, acesta prezentand un
amestec de faze d siy, precum si de faptul ca la temperaturi mai mari de 1200°C se inregistreaza atat o fractie
masica & / y mai mare de 1,5, cat si un raport dintre dimensiunea medie de graunte & / y mai mare de 2,0,
rezulta cd domeniul de temperatura cuprins intre 1050°C si 1200°C este optim pentru realizarea procesului
de deformare plastica. De asemenea, trebuie sa se tina cont si de faptul ca la temperaturi mari ( > 1250°C),
otelurile aliate cu Cr au o susceptibilitate mare la cresterea granulatiei, cu consecinte negative asupra
proprietatilor mecanice finale.

Concluzii. Avdnd in vedere cele mentionate mai sus, rezultd cd intervalul de temperaturd optim pentru
realizarea procesului de deformare este situat in domeniul 1050°C — 1200°C, iar din punct de vedere energetic
sunt preferate procesele / metodele de deformare plasticd cu viteze de deformatie mici (de ex. laminarea).

2. Proiectarea componentei tehnologice de deformare plastica la cald
Proiectarea componentei tehnologice de deformare plastica la cald s-a efectuat avand in vedere
urmatoarele constrangeri (figura 2.1):

- realizarea deformdrii plastice la cald intr-un interval optim de temperaturd, care sa asigure
existenta unei microstructuri interne fara faze secundare nedorite (in concordanta cu observatiile
efectuate Tn cadrul capitolului: 1.1. Studiul evolutiei fazice la incdlzire in cazul aliajului UNS $32750 /
EN 1.4410 / F53); s-a ales urmatorul interval al temperaturii de deformare plastica la cald: 1050°C —
1200°¢;

- aplicarea unui grad total de deformare apropiat de capacitatea maxima de deformare a aliajului
UNS S32750 (in concordantd cu observatiile efectuate in cadrul capitolului: 1.2. Determinarea
plasticitdtii aliajului UNS S32750 / EN 1.4410 / F53); s-a ales urmatorul interval al gradului total de
deformare plastica aplicat: 40% — 70%;

- aplicarea unei metode/proces de deformare plasticd care sa asigure un consum optim de energie
(In concordanta cu observatiile efectuate in cadrul capitolului: 1.3. Determinarea rezistentei la
deformare plasticd a aliajului UNS $S32750 / EN 1.4410 / F53); s-a ales aplicarea metodei de
deformare plastica prin laminare;

- obtinerea unui produs deformat plastic la cald cu o microstructura interna adecvata (raportul fractiei
masice de faze &/ y intre 0.80 (=45/55) si 1.20 (=55/44) ; distributie strdnsd a dimensiunii de grdunte
pentru fazele &/ y; raportul dimensiunii medii de grdunte 6/ y mai mic de 1.5; fdrd defecte
microstructurale: precipitate, incluziuni, goluri, microfisuri/fisuri, etc).

Hot deformation (HD)

As-received (AR)
UNS $32750 / F53 / 1.1440 Deformation temperature: Total applied deformation degree:
alloy T = 1050°C - 1200°C Eyor = 40% - 70%
Fig. 2.1. Schema de proiectare a etapelor ciclului de procesare prin deformare plasticd la cald aplicatd aliajului UNS
5$32750.
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n vederea executirii operatiilor de deformare plastici la cald, s-a adoptat o schema de reduceri cu
grade de deformare partiale (pe trecere) si totale crescatoare (&trecere intre 13 si 25%; €total INtre 20 si 70%),
alcatuita din sase etape partiale de deformare si reincalzire la temperatura de deformare dupa fiecare etapa
partiald de deformare (figura 2.2).

N Y Y Y Y )

H0 Hs
20mm 6mm
A
Tdef: \—/
1050°C
1100°C
1150°C
1200°C
Re-heating Re- heahng Re-heating Re- heahng Re- heahng
I III
Pass: 1 Pass: II Pass: III Pass: IV Pass: V Pass: VI
HD=20mm H1=16mm H2=14mm H3=12mm H4=10mm H5=8mm
H1=16mm H2=14mm H3=12mm H4=1Omm H5=8mm H6=6mm
e = 20% &y = 13% & = 14% ey = 17% &, = 20% &y = 25%
Eeor = 20% ot = 30% Eeor = 40% Bt = 50% ot = 60% ot = 70%
|-
»

Fig. 2.2. Schema etapelor ciclului de procesare prin deformare plasticd la cald aplicatd aliajului UNS $32750.

3. Experimentarea componentei tehnologice de deformare plastica la cald

Tindndu-se cont de cerintele privind deformarea plastica la cald (cerinte prezentate in capitolul 2.
Proiectarea componentei tehnologice de deformare plasticd la cald), programul experimental aferent
investigarii/experimentarii componentei tehnologice de deformare plastica la cald aplicat aliajului UNS
$32750/ EN 1.4410 / F53 este prezentat in figura 3.1.

[Hot deformation by roIIing\ [Hot deformation by roIIing\ fHot deformation by roIIing\ fHot deformation by roIIing\

(HD 1) (HD 2) (HD 3) (HD 4)
- deformation temperature: - deformation temperature: - deformation temperature: - deformation temperature:
T = 1050°C T =1100°C T = 1150°C T = 1200°C
4 N\ ( \ ( N\ ( \
HD 1.1 HD 2.1 HD 3.1 HD 4.1
- total applied deformation degree: - total applied deformation degree: - total applied deformation degree: - total applied deformation degree:
L Eior = 40% y L Eiop = 40% y L Eiop = 40% y \ €0p = 40% )
( R ( ) ( ) \
HD 1.2 HD 2.2 HD 3.2 ( HD 4.2
- total applied deformation degree: - total applied deformation degree: - total applied deformation degree: - total applied deformation degree:
L £0r = 60% ) L £, = 60% ) L £, = 60% y L £, = 60% )
( ) ( ) ( ) 4 )
HD 1.3 HD 2.3 HD 3.3 HD 4.3
- total applied deformation degree: - total applied deformation degree: - total applied deformation degree: - total applied deformation degree:

\ £ = 70% )) \ 8o = 70% J) \ €0 = 70% ) W\ & = 70% J)

Fig. 3.1. Schema etapelor ciclului de procesare prin deformare plasticd la cald aplicatd aliajului UNS S32750.

in figura 3.2 se prezintd evolutia microstructurii aliajului UNS $32750 in timpul etapelor ciclului de
procesare prin deformare plastica la cald. Analiza microstructurala aratd, in toate cazurile, o morfologie
caracteristica grauntilor intens deformati, aliniati dupa directia de laminare. De asemenea, se observa
fragmentarea intensa a acestora, in special in cazul fazei d.

Analiza probelor deformate cu un grad total de deformare de 40% aratd cd, pe madsurda ce
temperatura de deformare creste, se inregistreaza o crestere continua a dimensiunii de graunte aferente
fazelor & siy (figura 3.2a—3.2d; tabelul 3.1), de la 19,4um la 37,6 um in cazul fazei d si, respectiv, de la 12,6um
la 32,1um in cazul fazei y. Un comportament similar se observa si in cazul probelor deformate cu un grad
total de deformare de 60% si de 70% (figura 3.2e — 3.2h; 3.2i — 3.2[; tabelul 3.1). De remarcat ca, in cazul
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Finisarea microstructurii aliajului UNS $32750 / EN 1.4410 / F53, in vederea obtinerii unei combinatii
optime de proprietati mecanice (de rezistenta si de plasticitate), se va realiza in urma derularii etapei de
tratament termic final (prevazuta a se derula pe parcursul anilor 2023 si 2024).

Hot deformation (HD)
As-received (AR)
UNS $32750 / F53 / 1.1440 Deformation temperature: Total applied deformation degree:
alloy T = 1050°C - 1150°C Epor = 70% (>70%)

Fig. 3.4. Schema finald de procesare prin deformare plasticd la cald aplicatd aliajului UNS 532750.

4. Caracterizarea microstructuralad avansata a aliajului UNS $32750 / EN 1.4410 / F53 procesat prin

deformare plastica la cald

in vederea determindrii influentei conditiilor de deformare plastica la cald 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 transversala) (figura 4.1). Toate probele deformate
plastic la cald au fost analizate avansat din punct de vedere microstructural. Analiza microstructurald a fost
efectuatd in planul definit de directiile de procesare RD-ND.

Fig. 4.1. 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
direction — directia normald) si TD (transverse
direction — directia transversald).

ND

H1

il

Procedura de pregatire a probelor pentru caracterizarea microstructurala
Fiecare etapa de caracterizare microstructurald a pornit cu debitarea de probe de material. In acest
scop a fost folositd o masina de tadiere de precizie cu disc diamantat, Metkon MICRACUT 202 (figura 4.2).

Fig. 4.2. Masind de tdiere de  Fig. 4.3. Masind de  Fig. 4.4. Masind automatad de
precizie cu disc diamantat inglobat Buehler slefuire si lustruire Metkon
Metkon MICRACUT 202. SimpliMet 2. Digiprep ACCURA.

Fig. 4.5. Masind vibropolisare
Buehler VibroMet 2.

Dupa debitare, probele au fost pregatite in vederea analizei structurale, fiind acordata o atentie
deosebita operatiei de Tnglobare, cu scopul de a evita pe cat posibil supraincalzirea probelor. Probele
metalice au fost inglobate la cald, folosind o masinad de inglobat Buehler SimpliMet 2 (figura 4.3). Probele
inglobate au fost supuse ulterior slefuirii - lustruirii. Aceasta operatie a fost efectuatda pe un echipament
Metkon Digiprep ACCURA (figura 4.4). In vederea efectudrii analizelor structurale, probele inglobate au fost
pregatite prin slefuire - lustruire conform parametrilor prezentati in tabelul 4.1. Operatia de slefuire —
lustruire s-a terminat cu o etapa finald de superlustruire, etapa efectuata pe o masina de vibropolisare
Buehler VibroMet 2 (figura 4.5). Aspectul probelor pregatite metalografic este prezentat in figurile 4.6 si 4.7.
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Fig. 4.2. Masind de tdiere de  Fig. 4.3. Masind de  Fig. 4.4. Masind automatd de Fig. 4.5. Masind vibropolisare

precizie cu disc diamantat inglobat Buehler slefuire si lustruire Metkon Buehler VibroMet 2.
Metkon MICRACUT 202. SimpliMet 2. Digiprep ACCURA.
Tabelul 4.1. Procedura de slefuire — lustruire aplicatd aliajului UNS $32750 / EN 1.4410 / F53
Etapa Disc folosit Mediu de lucru Tm:lp, Viteza rotatie, | Forta,
min rom N
1 NX-MET XPAC SIC - P180 Apad ~0,5 | CCW 300/150 25
2 NX-MET XPAC SIC - P320 Apa ~0,5 | CCW 300/150 25
3 NX-MET XPAC SIC - P600 Apad ~0,5 | CCW 300/150 25
4 NX-MET XPAC SIC - P1000 Apa ~0,5 | CCW 300/150 25
5 NX-MET XPAC SIC - P2500 Apa ~0,5 | CCW 300/150 25
6 NX-MET X240 Flocked Soft NX-MET XP15 - 6um 5-6 CCW 150/50 25
7 NX-MET X220 Flocked Soft NX-MET XP15 - 3um 4-5 CCW 150/50 25
8 NX-MET X200 Flocked Soft NX-MET XP15 - 1um 3-4 CCW 150/50 25
9 NX-MET X100 Microporous NX-MET XAO05 - 0.05um 5 CCW 150/50 22

utilizate pentru punerea in evidentd a evolutiei fazice, la  utilizate pentru punerea in evidentd a microstructurii in
incdlzire, a aliajul UNS $32750. timpul etapelor de deformare plasticd la cald.

et = a " [
Fig. 4.8. Microscopul electronic SEM — TESCAN VEGA Fig. 4.9. Difractometru RIGAKU Benchtop
1= XMU. MiniFlex600.

Procedura de caracterizarea microstructurala
Analiza microstructurala SEM-EBSD a probelor pregatite metalografic (figurile 4.6 si 4.7) a fost
realizata cu ajutorul unui microscop cu scanare de electroni (SEM), model TESCAN VEGA Il — XMU (figura
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4.8), care poate lucra in modurile SEM-SE, SEM-BSE, SEM-EDS (detector Bruker xFlash 6/30) si SEM-EBSD
(detector Bruker eFlash 1000). Analiza microstructurald a fost completata si de investigatii XRD (X-ray
diffraction), efectuate cu un difractometru model RIGAKU MiniFlex 600 (figura 4.9). Cu ajutorul tehnicilor
SEM-EBSD si XRD s-au analizat urmatoarele caracteristici: structura fazica, morfologia fazelor, distributia
dimensiunii de graunte, dimensiunea medie a grauntilor, orientarea cristalografica graunti, etc.

Il. Diseminarea rezultatelor
Cercetarile experimentale efectuate pe parcursul anului 2022 au condus la urmatoarea diseminare a
rezultatelor stiintifice obtinute:

1. prezentarea rezultatelor stiintifice la conferinte internationale:
» N. Serban, E.M. Cojocaru, I. Cinca, D. Serban, V.D. Cojocaru. o-phase precipitation influence on
microstructural and mechanical properties of UNS $32750 / EN 1.4410 / F53 Super Duplex Stainless
Steel (SDSS) alloy; NuMat2022: The Nuclear Materials Conference, 24 — 28.10.2022, Ghent, Belgia;
» V.D. Cojocaru, N. Serban, N. Zarnescu-lvan, |. Balkan, E.M. Cojocaru. Deformability study of UNS
$32750/ EN 1.4410 / F53 Super Duplex Stainless Steel (SDSS) alloy; ROMAT 2022: 9th International
Conference on Materials Science and Technologies, 24 — 25.11.2022, Bucuresti, Romania;

2. submisie articole stiintifice spre publicare in reviste cotate/indexate ISI:
» E.M. Cojocaru, D. Raducanu, N. Serban, V.D. Cojocaru. Deformation behaviour at high temperature
of UNS S32750 / EN 1.4410 / F53 Super Duplex Stainless Steel (SDSS) alloy; submis la revista
MATERIALS (cotat ISI / FI 2021: 3,748)
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