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Rezumatul Etapei | / 2021
Coordonatorul (CO) proiectului: PN-III-P4-ID-PCE-2020-1934 / Acronim: TextMech 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 Etapei | / 2021. Rezultatele stiintifice si tehnice obtinute la executia Etapei
I / 2021 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. Proiectarea si experimentarea tehnologiei de sintezd a aliajului Ti-Nb-Zr-Ta-Sn-Fe. Obtinerea aliajului Ti-
Nb-Zr-Ta-Sn-Fe in stare turnatd;
2. Procesarea termomecanica preliminara a aliajului Ti-Nb-Zr-Ta-Sn-Fe. Obtinerea aliajul Ti-Nb-Zr-Ta-Sn-Fe
in stare procesata termomecanic preliminar;
3. Determinarea nivelului critic al tensiunii de solicitare la rece pentru activarea alunecdrii/macldrii in aliajul
Ti-Nb-Zr-Ta-Sn-Fe.;
4. Determinarea influentei intensitdtii deformdrii la rece asupra activdrii alunecdrii/macldrii in aliajul Ti-Nb-
Zr-Ta-Sn-Fe;
5. Caracterizarea avansata a probelor procesate/deformate la rece;
6. Determinarea influentei temperaturii de recristalizare asupra microstructurii aliajului Ti-Nb-Zr-Ta-Sn-Fe
deformat la rece (partea I-a);
7. Determinarea influentei duratei de mentinere la recristalizare asupra microstructurii aliajului Ti-Nb-Zr-
Ta-Sn-Fe deformat la rece (partea I-a);
8. Caracterizarea avansata a probelor procesate/recristalizate (partea I-a).
Au fost realizate integral activitatile referitoare la diseminarea rezultatelor stiintifice: o lucrare
prezentata la o conferinta stiintifica internationala in domeniul proiectului si doua lucrari submise la reviste
cotata ISI.

Obiectivele Etapei | / 2021

Obiectivul general al proiectului se refera la investigarea fenomenelor/mecanismelor specifice care
au loc la procesarea termomecanica a unui aliaj de tip B-Ti si investigarea corelatiilor dintre conditiile de
procesare termomecanica si activarea acestor fenomene/mecanisme specifice.

Obiectivul Etapei | a fost reprezentat de obtinerea aliajului Ti-30Nb-12Zr-5Ta-2Sn-1.25Fe (wt.%) (de
tip B-Ti), de stabilire a rutei optime de procesare termomecanica a acestuia si de investigarea avansata a
fenomenelor de alunecare/maclare care au loc la deformarea plastica, la rece, a acestui aliaj. De asemenea,
n Etapa | s-au initiat activitatile/obiectivele legate de investigarea avansata a fenomenelor care au loc la
recristalizarea acestui aliaj (transa I).

Rezultatele Etapei | / 2021

Rezultat (conform Plan de realizare) Grad de indeplinire
Lingouri aliaj Ti-Nb-Zr-Ta-Sn-Fe. 100% (RST —pct. 1.1)
Aliaj deformat la rece. 100% (RST — pct. 1.2)
StuFilu privind nnv/eil.ulw Critlf al tensiunii de solicitare la rece pentru 100% (RST = pet. 1.3)
activarea alunecarii/maclarii.
Studiu privind influenta intensitatii deformatiei asupra alunecarii/maclarii. 100% (RST — pct. 1.4)
Aliaj Ti-Nb-Zr-Ta-Sn-Fe recristalizat. 100% (RST — pct. 1.5; 1.6)

Studiu privind influenta temperaturii de recristalizare asupra
microstructurii (partea I-a)

Studiu privind influenta duratei de recristalizare asupra microstructurii
(partea I-a)

Diseminarea rezultatelor: submisie articole stiintifice pentru publicare Tn
reviste ISI; comunicari stiintifice la evenimente stiintifice internationale.

100% (RST — pct. 1.5)

100% (RST — pct. 1.6)

100% (RST — pct. 2)
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1. Activitati derulate.

1.1. Proiectarea si experimentarea tehnologiei de sinteza a aliajului Ti-Nb-Zr-Ta-Sn-Fe. Obtinerea

aliajului Ti-Nb-Zr-Ta-Sn-Fe in stare turnata.

Alegerea compozitiei chimice a aliajului din sistemul Ti-Nb-Zr-Ta-Sn-Fe.

Cercetdrile efectuate in ultimii ani, in domeniul aliajelor pe baza de titan, au ardtat ca
fenomenele/mecanismele care au loc in timpul procesarii termomecanice a acestora influenteaza
semnificativ textura cristalografica dezvoltatd in microstructura acestora si, implicit, proprietatile /
comportamentul acestora. La momentul actual, aliajele de titan de tip beta (B-Ti) sunt folosite cu succes in o
serie larga de aplicatii, de la industria aerospatiala la industria biomaterialelor. Prin intermediul parametrilor
rutelor de procesare termomecanica aplicata acestor aliaje se poate influenta semnificativ microstructura
acestor aliaje (morfologia, structura fazica, dimensiunea de graunte, tensiunile reziduale la nivelul
microstructurii, dezvoltarea de fibre si componente texturale cristalografic, etc) si implicit comportamentul
acestora (cum ar fi: caracteristicile mecanice, proprietatile de rezistenta la coroziune, etc).
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Studiile si analizele care au fundamentat proiectul de fata au condus la alegerea sistemului de
elemente pentru compozitia chimica a aliajului cercetat. S-a avut in vedere obtinerea unui aliaj care sa
indeplineasca urmatoarele cerinte:

- structura fazica stabild la temperatura ambianta: B-Ti;
- inhibarea inducerii de faze metastabile: o’-Ti, a”-Ti si w-Ti;
- existenta mecanismelor de deformare de tip: alunecare/maclare.

Pe baza teoriei design-ului compozitional, s-a demonstrat ca si in cazul compozitiei chimice a aliajelor
pe baza de titan, parametrii de control ai compozitiei sunt: ordinul de legatura (average bond order) -Bo, si
nivelul energetic al orbitalului-d (average d-orbital energy level) -Md (conform ecuatiei 1.1). A fost selectat
sistemul de elemente Ti-Nb-Zr-Ta-Sn-Fe considerat ca fiind cel care corespunde in cea mai buna masura
scopului vizat prin proiect. Parametrii -Bo si -Md au fost alesi corespunzator pozitiei in diagrama
compozitionala prezentata in figura 1.1.2 si tabelul 1.1.1.

{Md =2 x;(Mg);

B, = X x;(B,);

Tabel 1.1.1. Parametrii de design compozitional pentru aliajul Ti-30Nb-12Zr-5Ta-2Sn-1.25Fe (wt.%).

(1.1)

Element Ti Nb Zr Ta Sn Fe
Compozitia chimica (at.%) 66,60 20,69 8,43 1,77 1,08 1,43
M_d 2,4598 2,447 2,424 2,934 2,531 2,100 0,969
B, 2,8776 2,790 3,099 3,086 3,144 2,283 2,651

Proiectarea si experimentarea tehnologiei de laborator pentru sinteza aliajului din sistemul Ti-Nb-

Zr-Ta-Sn-Fe.

Analiza proprietatilor fizico-chimice ale elementelor componente ale aliajului din sistemul Ti-Nb-Zr-
Ta-Sn-Fe, a interactiunilor lor cu gazele (oxigen, azot, hidrogen) a scos in evidenta faptul ca unele dintre
elementele componente ale aliajului (Ti, Zr) sunt metale foarte reactive care absorb usor gaze din atmosfera

1 M. Abdel-Hady, K. Hinoshita, M. Morinaga. General approach to phase stability and elastic properties of 8-type Ti-
alloys using electronic parameters, Scripta Materialia, 55 (2006) 477-480.
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agregatului de topire, gaze care influenteaza sensibil microstructura si comportamentul aliajelor elaborate.
Metoda de elaborare optima pentru aliajul din sistemul Ti-Nb-Zr-Ta-Sn-Fe cercetat este topirea in vid Tnalt
(10%- 10° mbar) sau in atmosfera inertd (argon), asigurand astfel un continut foarte scizut de impuritati in
microstructura aliajului elaborat.

Avand in vedere destinatia aliajului este necesar respectarea riguroasa a calitatii materialelor
metalice utilizate Tn procesul de sinteza. Gradul de puritate al materiilor prime influenteaza continutul
impuritatilor Tn aliajul final, inclusiv al celor gazoase (azot, hidrogen) care trebuie sa fie foarte strict limitate.
n tabelul 1.1.2 se prezintd provenienta materiilor prime utilizate cat si gradul de puritate al acestora.

n cadrul experimentdrilor privind sinteza aliajului in cuptorul cu creuzet rece s-au folosit urmatorii
parametri tehnologici:

- masa sarja: 100 ~ 130 g;ndiametrul lingotiera de turnare: 20 mm;
- vid (primar si secundar): vid primar: 4 x 102 mbar; vid secundar: 9 x 10”° mbar;
- atmosfera de lucru inerta (argon): - 0,3 bar.

Tabel 1.1.2. Puritatea materiilor prime utilizate la elaborarea aliajul Ti-Nb-Zr-Ta-Sn-Fe.

Element Ti Nb Zr Ta Sn Fe
Purity, min. % 99.6 99.9 99.5 99.9 99.6 99.98
www.sigmaaldrich.com | GF71176776 | GF49338120 | GF10742284 | GF80066392 | GF11140928 267945

Obtinerea aliajului Ti-Nb-Zr-Ta-Sn-Fe in stare turnatd.

n cadrul experimentarilor privind sinteza aliajului Ti-30Nb-12Zr-5Ta-2Sn-1.25Fe (wt.%), in cuptorul
cu creuzet rece, s-au obtinut lingouri (prezentate in figura 1.1.5) cu urmatoarele caracteristici:

- masa lingoului: 100 ~ 130 g;
- diametrul lingoului turnat: ~ 20 mm;
- lungimea lingoului turnat: 30 ~ 60 mm.

Lingourile de aliaj Ti-30Nb-12Zr-5Ta-2Sn-1.25Fe (wt.%) au fost supuse analizei EDS pentru a se
determina compozitia chimica reald a acestora. Pe baza spectrogramei EDS a fost calculata compozitia
chimica reala a lingourilor de aliaj Ti-30Nb-12Zr-5Ta-25n-1.25Fe (wt.%), care este prezentata in tabelul 1.1.3.
Se poate observa cd omogenitatea chimica a aliajului Ti-30Nb-12Zr-5Ta-25n-1.25Fe (wt.%) este foarte mare,
abaterile de la compozitia ceruta fiind mici < 0.03 wt.%, fapt ce arata ca sinteza aliajului in cuptorul cu creuzet
rece, in levitatie, este 0 metoda optima de obtinere a aliajelor pe baza de titan.

Aliaj : Ti-30Nb-12Zr-5Ta-25n-1.25Fe (wt.%)

Proiect PCE213/2021

Fig. 1.1.5. Lingouri din aliaj Ti-30Nb-
12Zr-5Ta-25n-1.25Fe (wt.%) in stare
turnatd.

Tabelul 1.1.3. Compozitia chimicd medie a aliajului Ti-30Nb-12Zr-5Ta-25n-1.25Fe (wt.%).

Element Nr. atomic | Masa, [% gr.] | Masa, [% at.] | Abs. error, [%] | Rel. error, [%]

Titan (Ti) 22 50,06 66,86 1,41 2,78
Niobiu (Nb) 41 29,71 20,45 0,76 2,72
Zirconiu (Zr) 40 11,87 8,32 0,31 2,83
Tantal (Ta) 73 4,97 1,76 0,13 3,02
Staniu (Sn) 50 2,08 1,12 0,10 3,96

Fier (Fe) 26 1,31 1,50 0,06 4,38

Total 100,00 100,00 - -
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1.2. Procesarea termomecanica preliminara a aliajului Ti-Nb-Zr-Ta-Sn-Fe. Obtinerea aliajul Ti-Nb-

Zr-Ta-Sn-Fe in stare procesata termomecanic preliminar.

Schema de procesare termomecanicd aplicatd.

Ciclul de procesare termomecanica (TM) preliminara aplicat aliajului Ti-30Nb-12Zr-5Ta-25n-1.25Fe
(wt.%) este prezentat in figura 1.2.1. Se observa cd acesta cuprinde urmatoarele etape:
- aliajul obtinut Tn urma sintezei in cuptorul de topire cu creuzet rece, in levitatie, in starea microstructurala
turnata (as-received - AR) a fost procesata termomecanic intr-o prima etapa, prelucrat prin deformare la rece,
prin laminare, cu un grad de deformare de 35% si tratata termic prin calire de punere in solutie (solution
treatment - ST) la 920°C, pentru 20 min si racit in apa. Scopul acestei prime etape de procesare
termomecanica a fost acela de a distruge structura de turnare, rezultata in timpul procesului de sinteza
(structura necorespunzatoare din punct de vedere microstructural), si de generare a unei noi structuri (initial
state - ) care sa poata fi procesata termomecanic ulterior cu un grad ridicat de intensitate;
- etapa a doua de procesare termomecanica, efectuata cu scopul de a obtine o structura corespunzatoare
din punct de vedere microstructural (morfologie, omogenitate microstructurala si chimica, dimensiune de
graunte, nivel al tensiunilor reziduale remanente, etc). in aceastd etap4 aliajul Ti-30Nb-12Zr-5Ta-2Sn-1.25Fe
(wt.%) este deformat plastic la rece, prin laminare, cu un grad de deformare de 50% (starea structurald - CR)
si supus tratamentului termic de calire de punere in solutie. Tratamentul termic a fost executat la 850°C, cu
durate de mentinere de: 5 min (starea structurald - ST1), 10 min (starea structurald - ST2), 15 min (starea
structurald - ST3) si 20 min (starea structurald - ST4) si racire in apa.

Stage I : TM processing

As-received (AR)
Ti-Nb-Zr-Ta-Sn-Fe alloy

(CR)
€ =35%

v

Solution treatment (ST) q Initial state (I)
T = 920°C; t = 20min; WQ; Ti-Nb-Zr-Ta-Sn-Fe alloy

|

Stage II : TM processing

Cold-deformed by rolling (CR)
€ = 50%
|
Solution treatment (ST1) Solution treatment (ST2) Solution treatment (ST3)
T = 850°C; t = 5min; WQ, T 850°C; t = 10min; WQ, T 850°C; t = 15min; WQ,

@ ® @ @@

Fig. 1.2.1. Schema etapelor ciclului de procesare termomecanicd (TM) aplicat aliajului Ti-Nb-Zr-Ta-Sn-Fe.

-
Cold-deformed by rolling }

-

Evolutia caracteristicilor microstructurale in timpul procesdrii termomecanice.

in vederea determinirii exacte a influentei conditiilor de procesare termomecanicd asupra
caracteristicilor microstructurale rezultate, a fost adoptat urmatorul sistem de referinta al probelor in raport
cu principalele directii de procesare, si anume: RD (rolling direction — directia de laminare), ND (normal
direction — directia normald) si TD (transverse direction — directia transversala) (figura 1.2.2).

Fig. 1.2.2. Reprezentarea schematicd a sistemului
de referintd al probelor deformate prin laminare,
in functie de directiile de procesare RD (rolling
. re direction — directia de laminare), ND (normal
direction — directia normald) si TD (transverse
direction — directia transversald).

, Ho
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r Fig. 1.2.3. Evolutia
microstructurii aliajului
Ti-Nb-Zr-Ta-Sn-Fe in
prima etapd a ciclului de
procesare
termomecanicd (TM)
aplicat; a — stare
microstructurald turnatd
(as-received - AR); b —
deformat plastic la rece
35% (cold-rolled - CR). ; b
— deformat plastic la rece
si tratat termic - stare
microstructurald initiald
(initial - 1).

Max. GROD = 6

Fig. 1.2.4. Evolutia microstructurii aliajului Ti-Nb-Zr-Ta-Sn-5Fe investigatd in planele definite de directiile RD-ND (a, b)
si RD-TD (c, d), in urma procesdrii prin deformare plastica la rece, prin laminare, cu un grad de deformare de 50%
(stare structurala CR) in etapa a doua a ciclului de procesare (TM).

‘ N 4 :
Max. GROD = 13 —2m i Max. GRQD = 10 —2um I Max._ GROD =8 —2m - SMax. GRODS 6

Fig. 1.2.5. Evolutia microstructurii aliajului Ti-Nb-Zr-Ta-Sn-Fe investigatd in planul definit de directiile RD-TD, in urma
procesdrii termice din etapa a doua ciclului de procesare (TM); a —ST1 : 850°C — 5min — WQ; b — ST2 : 850°C — 10min —
WQ; c—ST3 :850°C - 15min - WQ; d — ST1 : 850°C — 20min — WQ.
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Pe baza analizei observatiilor microstructurale facute pentru planele RD-TD si RD-ND, se poate afirma
ca in urma ciclului de procesare termomecanicd se obtine o microstructurd monofazicd (8-Ti) omogend, cu
grdunti poliedrici echiacsi care au un grad de dispersie strdns, microstructurd care rdspunde cerintelor optime
pentru a fi folositd in cercetdrile experimentale pentru punerea in evidentd cu succes a
fenomenelor/mecanismelor ce apar in timpul procesdrii termomecanice a aliajelor de tip 8-Ti si influenta
acestora asupra texturdrii cristalografice.

Obtinerea aliajul Ti-Nb-Zr-Ta-Sn-Fe in stare procesatd termomecanic preliminar.

Deoarece se doreste, ca 1n cadrul experimentale pentru punerea in evidenta a
fenomenelor/mecanismelor ce apar in timpul procesarii termomecanice a aliajelor de tip B-Ti si influenta
acestora asupra texturarii cristalografice, sd se porneascd de la microstructurd monofazicd (6-Ti) si omogend,
cu grdunti poliedrici echiacsi cu dimensiunea medie de 75-80um si cu un grad de dispersie strdns, se va utiliza
ca ruta de procesare termomecanica preliminara ruta prezentata in figura 1.2.8.

As-received (AR) Cold-deformed by rolling (CR)
Ti-Nb-Zr-Ta-Sn-Fe alloy €=35%

|

Solution treatment (ST)
T = 920°C; t = 20min; WQ;

Average grain size: 147um;
Max. GROD: 6°

/\

Average grain size: 131um; Thermomechanical
DR eI (5 processed (TMP)

Ti-Nb-Zr-Ta-Sn-Fe alloy

Average grain size: 81upm;
Max. GROD: 6°

Fig. 1.2.8. Schema finald a etapelor ciclului de procesare termomecanicd preliminar (TMP) aplicat.

in figura 1.2.9 se prezintd cateva imagini ale probelor din aliaj Ti-Nb-Zr-Ta-Sn-Fe in stare procesata
termomecanic preliminar (TMP). Reconstructia 3D a microstructurii aliajului Ti-Nb-Zr-Ta-Sn-Fe rezultata in
urma procesarii termomecanice preliminare (TMP) dupa schema finala de procesare (figura 1.2.8) este
prezentata in figura 1.2.10.

Fig. 1.2.10. Reconstructie 3D a microstructurii
aliajului Ti-Nb-Zr-Ta-Sn-Fe rezultatd in urma
procesdrii termomecanice (TMP).

Fig. 1.2.9. Imagini caracteristice cu probe din aliaj Ti-Nb-Zr-Ta-Sn-Fe
in stare procesatd termomecanic preliminar (TMP).

1.3. Determinarea nivelului critic al tensiunii de solicitare la rece pentru activarea

alunecarii/maclarii in aliajul Ti-Nb-Zr-Ta-Sn-Fe.

Pentru determinarea nivelului critic al tensiunii de solicitare la rece pentru activarea
alunecarii/maclarii in aliajul Ti-Nb-Zr-Ta-Sn-Fe, s-a recurs la testarea micro-mecanica prin teste de tractiune.
Probele folosite Tn cadrul testarii micro-mecanice au fost procesate termomecanic preliminar (TMP) cu scopul
de a obtine o microstructurd monofazica (B-Ti) si omogena, cu graunti poliedrici echiacsi cu dimensiunea
medie de 75-80um si cu un grad de dispersie a dimensiunii strans. Dupa procesarea TMP, probele au fost
prelucrate mecanic pentru a obtine probe cu configuratie geometrica tip ,dog-bone”, sectiunea zonei
calibrate de (Ixb xh) 7.0x2.0x 0.8 mm.

Prima etapda a determinarii nivelului critic al tensiunii de solicitare la rece pentru activarea
alunecdrii/maclarii a presupus obtinerea diagramei tensiune-deformatie, diagrama prezentata in figura 1.3.1.

5
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Pe baza acestei diagrame s-au determinat caracteristicile mecanice ale aliajului Ti-30Nb-12Zr-5Ta-2Sn-1.25Fe
(wt.%) procesat TMP, caracteristici prezentate in tabelul 1.3.1. Se poate observa ca nivelul tensiunii maxime
suportate de catre aliajul Ti-30Nb-12Zr-5Ta-25n-1.25Fe (wt.%) este situat la aprox. 956 MPa, iar nivelul
tensiunii limitei de curgere este situat la aprox. 697 MPa. De asemenea, se observa ca aliajul Ti-30Nb-12Zr-
5Ta-25n-1.25Fe (wt.%) n stare procesata TMP poseda o ductilitate semnificativd, alungirea la rupere a acestui
fiind situata la aprox. 15%. Aspectul macroscopic tipic al probelor supuse testarii micro-mecanice este
prezentat in figura 1.3.2, unde se poate observa prezenta zonei ,gatuite” a probei, situate la jumatatea zonei
calibrate, rezultata in urma testarii in apropierea limitei maxime de rezistenta a aliajului investigat.

A doua etapa a determinarii nivelului critic al tensiunii de solicitare la rece pentru activarea
alunecarii/maclarii a presupus investigarea evolutiei microstructurale in timpul solicitarii micro-mecanice,
prin Tncarcari ale tensiunii de solicitare la nivele prescrise si observarea / identificarea schimbarilor
microstructurale induse de tensiunea de solicitare. Analiza pentru determinarea nivelului critic al tensiunii
de solicitare la rece pentru activarea alunecarii/maclarii a fost efectuata in planul definit de directiile RD—TD
(rolling direction — directia de laminare si transverse direction — directia transversala) — figura 1.3.2.

1200

1000

800 - \

600

400 4

Engineering stress, o [MPa]

200

Engineering strain, & [%]
Fig. 1.3.1. Diagrama tensiune-deformatie pentru Fig. 1.3.2. Aspectul macroscopic al probelor supuse testdrii micro-
aliaj Ti-Nb-Zr-Ta-Sn-Fe procesat (TMP). mecanice, cu evidentierea zonei de ,,gétuire”.

Tabelul 1.3.1. Caracteristicile mecanice pentru aliajul Ti-30Nb-12Zr-5Ta-25n-1.25Fe (wt.%) procesat (TMP).

Microstructural state Ultimate tensile 0.2 Yield strength, oy.2 Elongation to Elastic modulus, E
strength, ours [MPa] [MPa] fracture, & [%] [GPa]
Stare TMP 956,6 697,9 15,1 58,8

Avdnd in vedere designul compozitional al aliajului investigat, aliaj pentru care parametrii -Bo si -
Md au fost alesi corespunzator pozitiei in diagrama compozitionalad prezentata in figura 1.1.2 si tabelul 1.1.4,
se poate observa ca exista o delimitare / domeniu de variatie foarte strans intre mecanismele de deformare
prin alunecare si/sau maclare, ca urmare este de asteptat ca principalul mecanism de deformare sd fie
reprezentat de cdtre mecanismul de maclare.

Fig. 1.3.3. Evolutia schimbdrilor microstructurale
induse in timpul testdrii micro-mecanice, pentru aliajul
Ti-Nb-Zr-Ta-Sn-Fe in domeniul de solicitare OMPa —
800MPa.

Engineering stress, o [MPa]

Engineering strain, & [%]

Evolutia schimbarilor microstructurale induse in timpul testarii micro-mecanice, pentru aliaj Ti-30Nb-
127r-5Ta-25n-1.25Fe (wt.%), in domeniul de solicitare OMPa — 800MPa este prezentata in figura 1.3.3. Din
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analiza imaginilor microstructurale se poate observa cd in domeniul de solicitare investigat nu se observa
aparitia unor zone in care sd se observe aparitia mecanismelor de deformare/acomodare a solicitdrii prin
alunecare/maclare, dar, acest lucru nu inseamnd ca la nivelul nanostructurii mecanismele de alunecare si
maclare nu sunt prezente.

Evolutia schimbarilor microstructurale, la nivel micrometric, induse in timpul testarii micro-
mecanice, pentru aliaj Ti-30Nb-12Zr-5Ta-2Sn-1.25Fe (wt.%), in domeniul de solicitare 900MPa — 956MPa este
prezentata fin figura 1.3.4. Din analiza imaginilor microstructurale se poate observa ca la aprox. 900MPa
(echivalent ~1% deformatie remanenta) se identifica primele zone in care se pot observa semne ale aparitiei
mecanismului de deformare/acomodare a solicitarii prin alunecare/maclare. De asemenea, se poate observa
cad mecanismul de deformare / acomodare a solicitarii prin alunecare/maclare are o rata ridicata de
dezvoltare, astfel incat, chiar pentru cresteri mici ale tensiunii de solicitare se poate observa o dezvoltare
,exponentiald” a zonelor deformate, la 956MPa (echivalent ~5% deformatie remanenta) aproape toti
grauntii prezentand zone deformate prin alunecare/maclare.

1100
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800 —

700

600 —
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400

300

Engineering stress, ¢ [MPa]

200

100 -

0 T T T T r T T 1 1 1 | 1 I 1 1
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Fig. 1.3.4. Evolutia schimbdrilor microstructurale induse in timpul testdrii micro-mecanice, pentru aliajul Ti-Nb-Zr-Ta-
Sn-Fe in domeniul de solicitare 900MPa — 956 MPa.

Maclarea poate fi definita cristalografic prin intermediul planului de maclare K (planul de simetrie in
oglinda dintre macld si grauntele in care se dezvolta macla) si de directia de forfecare/maclare 5. Maclele de
deformare au, in general, o morfologie leticulara, cu lungimea leticulei Tn lungul directiei de
forfecare/maclare n si grosimea leticulei in planului de maclare K (figura 1.3.5). Prin analiza unghiurilor si
axelor de dezorientare cristalograficd este posibild identificarea sistemelor de maclare (twinning) active. In
figura 1.3.5 se prezinta schematic relatia de orientare cristalografica pentru sistemele de maclare {332}<113>
si {112}<111>. Se observa cad unghiul de dezorientare specific are valoarea de ~50.3° pentru sistemul
{332}<113> si de 60° pentru sistemul {112}<111>.

n=[M11]

Fig. 1.3.5. Reprezentarea
schematicd a sistemului de
maclare {332}<113> (in planul
atomic (110)) si {112}<111> (in
planul (111)).
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O metoda rapida de identificare a limitelor de graunti maclati este reprezentata de analiza CLS
(Coincident Site Lattice), care furnizeaza date cu privire la relatia de orientarea spatiala cristalografica a
limitei de graunte dintre doua domenii cristaline coerente adiacente. S-a demonstrat ca pentru materialele
cu sistem cristalin de tip CVC (cub cu volum centrat) limita de graunte caracteristica sistemului de maclare
{332}<113> este de tip X211, fiind caracterizata de un unghi de rotatie de ~50.3° in jurul axei [110], in timp ce
pentru sistemului de maclare {112}<111> este de tip 23, fiind caracterizata de un unghi de rotatie de ~60° in
jurul axei [111]. Mecanismul de acomodare a deformatiei prin maclare {332}<113> poate fi considerat ca o
succesiune de alunecari partiale pe planul de forfecare {110} (figura 1.3.5), in directia de forfecare/maclare
<113>, raportat la planului de maclare {332} (figura 1.3.6).

{332}
twinning plane

Fig. 1.3.6.
Reprezentarea
schematicd a
sistemului de maclare
{332}<113> pentru
materialele cu sistem
cristalin de tip cubic.

[001]

. ,_ﬁj_o} share plane

010

\\"\ <113>

“
/7, irection
% twinning / share diré

4

Pentru investigarea / identificarea sistemelor de alunecare / maclare observate in timpul testarii
micro-mecanice (figura 1.3.7-a) s-a analizat profilul de dezorientare al relatiei masa de baza (matrix) — macla
(twin) (figura 1.3.7-b). Se poate observa ca un ca valoarea dezorientarii dintre masa de baza si macla este de
aprox. 50°, fapt ce sugereaza cd macla dezvoltata apartine sistemului de maclare {332}<113>. Pentru
confirmarea acestei asumptii s-a analizat dispersia directiilor cristalografice [332], [113] si [110] in functie de
directiile sistemului de referinta a probei (RD-TD-ND) (figura 1.3.7-c). Se poate observa ca pentru toate
relatiile de orientare [331], [113] si [113] exista o singura axa comuna (figura 1.3.7-c), fapt ce sustine
apartenenta sistemului de maclare observat la sistemul {332}<113>.

Twin (T)

Misarientation angle, ©

Fig. 1.3.7. Imagine suprapusd SEM-SE — SEM-EBSD pentru zona analizatd / observat la ~900MPa (~1% deformatie
remanentd) (figura 1.3.5) — a; Profilul de dezorientare in zona analizatd — b; Figurile de poli (332), (113) si (110) pentru
zona analizatd — c.

Pentru zona analizat3, relatia de orientare cristalografica graunte — macla este prezentata sub forma
componentelor unghiulare ¢1- @ - @, (in sistemul Bunge) Tn tabelul 1.3.2 si sub forma grafica in figura 1.3.8.

Tabel 1.3.2. Parametrii de orientare spatiald, in sistemul de coordonate Bunge (p:- @ - ¢,), pentru relatia grdunte
(matrix) — macld (twin) (figura 1.3.7).

Punct analiza 1 graunte (matrix M) 2 macla (twin T) 3 graunte (matrix T)
Euler @1 [°] 311,2 219,7 310,5
Euler @[°] 40,8 43,1 40,6
Euler @; [°] 41,4 177,5 42,5

Analiza spatiala a orientarii relatiei graunte — macla (figura 1.3.8) confirma observatiile rezultate in

urma analizei figurilor de poli aferente axelor comune [332], [113] si [110] (figura 1.3.7-c) cu privire la
orientarea acestora in raport cu sistemului de referinta a probei (RD-TD-ND).

De asemnea, se observd ca o data cu cresterea tensiunii de solicitare, in acelasi graunte, se pot
dezvolta macle secundare (figura 1.3.9). Astfel, la 956MPa (echivalent ~5% deformatie remanenta) (figura
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1.3.4) aproape toti grauntii prezinta zone maclate, uni dintre acestia chiar zone cu macle primare si
secundare. Analiza acestor graunti arata ca atat maclele primare (twin variant 1 —T1) cat si maclele secundare
(twin variant 2 — T2) apartin aceluiasi sistem de maclare {332}<113>.

Sz (ND) Sz (ND)
@ @

Cy
\_[010]
.-/ 7

Sz (ND)

9 Sz (ND)

Cz 0
[001] Sy (TD) P Sy (TD)

Cy ~
[010] ~ N
“\ . . Sx (RD)
Sx (RD) Sx (RD) L. Sx (RD)

Fig. 1.3.8. Analiza profilului de dezorientare cristalograficd pentru relatia graunte — macld (figura 1.3.7-b si tabelul
1.3.2) in raport cu sistemul cristalografic de referintd (Cx [100]; Cy [010]; Cz [001]) si sistemului de referintd a probei (Sx
[RD]; Sy [TD]; Sz [ND]).

Prin combinarea analizei CLS (Coincident Site Lattice) cu analizele GROD (Grain Reference Orientation
Deviation - analiza deviatiei de orientare de la orientarea medie la nivel de graunte) si KAM (Kernel Average
Misorientation - analiza dezorientarii locale la nivel de graunte) se pot trage concluzii rapide cu privire la
acomodarea solicitarii/deformatiei prin mecanismele de alunecare si/sau maclare. Astfel, pentru nivelul de
solicitare de 956MPa (echivalent ~5% deformatie remanenta) (figura 1.3.4) se observa ca maclele dezvoltate
la nivelul grauntelui sunt de tip {332}<113>, fiind caracterizate de limite graunte-macla de tip 211 (figura
1.3.11-a), acomodand ce-a mai mare parte a solicitarii (la nivelul maclelor parametrii GROD si KAM fiind
minimi — figura 1.3.11-c si 1.3.11-d). De asemenea, se observa ca zone din graunte care acomodeaza
deformarea prin alunecare (generare, deplasare si blocare de dislocatii) (caracterizate de parametrul KAM
maxim - figura 1.3.11-d) sunt situate spre periferia grauntelui, acestea fiind minime ca dezvoltare.

{332)<113> |

N

= : e /_—-. = \\/ it 4 il .- o , l"@" e | 3 Ny £ ~
Fig. 1.3.11. Imagine SEM-EBSD de tip IPF-Z (Inverse Pole Figure to Z axis) (a); limitele de grdunte de tip CSL (Coincident
Site Lattice) 53 (unghi de rotatie de ~60° in jurul axei [111]) — marcate cu albastru si 211 (unghi de rotatie de ~50.3° in
jurul axei [110]) — marcate cu rosu; imagine SEM-EBSD de tip GROD (Grain Reference Orientation Deviation) (c);
imagine SEM-EBSD de tip KAM (Kernel Average Misorientation) (d); pentru zona analizatd / observat la ~956MPa
(~5% deformatie remanentd).
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Fig. 1.3.12. Imagine SEM-EBSD de tip IPF-Z de detaliu (figura 1.3.12) cu figurarea directiei de maclare <113> (marcate
cu sdgeatd rosie) si a planului de maclare {332} (marcat cu verde) (a); Figurile de poli (332) si (113) pentru zona
analizatd (b); distributia GROD (c); distributia KAM pentru zona analizatd (d).

O analiza detaliata a interiorului unui graunte maclat (figura 1.3.12) arata ca maclele dezvoltate
apartin sistemului/familiei {332}<113> (figura 1.3.12-b), existdnd o singurd axd comund pentru graunte —
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macla raportat la directiile/axele [332] si [113]. De asemenea, se observa ca la nivelul maclelor parametrii
GROD si KAM au valoarea minima, aratand ca acestea au rol de acomodare a solicitarii. Daca se analizeaza
parametrul SF (Schmid factor) pentru orientarile specifice sistemului de maclare {332}<113> (tabelul 1.3.4) si
tinand cont de faptul ca directia de solicitare este paralela cu axa probei RD, se pot determina variantii activi
ai sistemului de maclare. Pe baza valorilor parametrului SF se poate afirma ca la nivelul grauntelui analizat
maclele dezvoltate (primare si/sau secundare) apartin variantului (233)[311] (SF = 0,481), deoarece acesta
are valoarea pozitivda maxima (solicitarea fiind de tractiune).

Tabel 1.3.4. Valorile parametrului SF (Schmid factor) pentru sistemul de maclare {332}<113> (figura 1.3.13).
Sistem (233) | (233) | (233) | (233) | (323) | (323) | (332) | (332) | (323) | (332) | (332) | (323)
{332)<113> | [311] | [311] | [311] | [311] | [131] | [131] | [113] | [113] | [137] | [113] | [113] | [131]
SF 0,197 | -0,285 | -0,425 | 0,481 | 0,125 | 0,071 | -0,030 | 0,224 | -0,324 | 0,304 | -0,074 | -0,234

1.4. Determinarea influentei intensitatii deformarii la rece asupra activarii alunecarii/maclarii in

aliajul Ti-Nb-Zr-Ta-Sn-Fe.

Pentru determinarea nivelului critic al intensitatii deformarii la rece asupra activarii
alunecarii/maclarii in aliajul Ti-Nb-Zr-Ta-Sn-Fe, s-a recurs la o serie de deformari plastice la rece, prin laminare
(figura 1.2.2), cu grade totale de deformare progresive de la 1% la 30%, conform schemei prezentate in
tabelul 1.4.1. Analiza pentru determinarea influentei intensitatii deformarii la rece pentru activarea
alunecarii/maclarii a fost efectuata in planul definit de directiile RD — TD (figura 1.2.2).

Tabel 1.4.1. Parametrii deformdirii la rece pentru punerea in evidentd a influentei intensitdtii deformdrii la rece asupra
activdrii alunecdrii/macldrii in aliajul Ti-30Nb-12Zr-5Ta-25n-1.25Fe (wt.%).

Gradul total de deformare, (%) 1 3 5 10 15 20 25 30
Indltime initiald probd, Ho [mm] 2,00 2,00 2,00 2,00 2,00 2,00 2,00 2,00
Indltime finald probd, H; [mm] 1,98 1,94 1,90 1,80 1,70 1,60 1,50 1,40
Reducere aplicatd, Ah [mm] 0,02 0,06 0,10 0,20 0,30 0,40 0,50 0,60

Fig. 1.4.1. Imagini SEM-EBSD (de tip Grain Boundary) pentru microstructura probelor deformate plastic cu grad total
de deformare plasticd la rece (CR) de € = 1% (a); € =3% (b); € =5% (c); € = 10% (d); € = 15% (e); € = 20% (f); € = 25% (g);

€ =30% (h); cu limitele de grdunte de tip CSL (Coincident Site Lattice) 23 (unghi de rotatie de ~60° in jurul axei [111]) —
marcate cu albastru si 211 (unghi de rotatie de ~50.3° in jurul axei [110]) — marcate cu rosu.

Analiza CLS (Coincident Site Lattice) a microstructurii probelor deformate plastic la rece prin laminare
(figura 1.4.1) pentru limitele de graunte de tip 211 (caracteristica sistemului de maclare {332}<113>) si de tip
Y3 (caracteristica sistemului de maclare {112}<111>), arata cd maclarea in sistem {332}<113> este prezenta
chiar de la un grad total de deformare de € = 1% (figura 1.4.1-a). La un grad total de deformare de € = 3% se

10
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identifica primii graunti in care sunt prezente macle primare si secundare apartinand aceluiasi sistem de
maclare {332}<113> (figura 1.4.1-b), iar la € = 5% aproape in toti grauntii microstructurii fiind prezente macle
(figura 1.4.1-c) cu limite de tip 211.

incepand cu un grad total de deformare de & = 10% (figura 1.4.1-d) se remarcd aparitia unui fenomen
de fragmentare a grauntilor care prezinta o relatie de orientare spatiala, in raport cu directia de solicitare,
mai putin favorabild acomodarii solicitd prin alunecare/maclare (figura 1.4.1-d — 1.4.1-h). O alta observatie
care poate fi facutd este aceea ca pentru grade totale de deformare mai mari de 10%-15% (figura 1.4.1-e —
1.4.1-h) este posibila dezvoltarea de macle apartinand altor sisteme de maclare, cum ar fi in sistemul
{112}<111>, din cauza nivelului ridicat de solicitare si al cresterii deviatiei de orientare induse de aceasta.

Maclele induse de deformarea plastica prin laminare (la rece) apartin cu precadere sistemului
{332}<113>, fiind posibil de activat toti cei 12 varianti in functie de relatia de orientarea spatiald dintre
graunte si directia de aplicare a efortului de solicitare. De exemplu, pentru un grad total de deformare de €
= 1% (figura 1.4.3 si tabelul 1.4.2) un variant activ al sistemului de maclare {332}<113> este reprezentat de
(233)[311] pentru care este inregistratd valoare ce-a mai mare a parametrului SF (Schmid factor) = -0.487
(solicitarea fiind de compresiune). Odata cu cresterea gradului de deformare total aplicat, in acelasi graunte
pot exista varianti diferiti (primari si/sau secundari) apartinand aceluiasi sistem de maclare {332}<113>,
astfel, laun grad total de deformare de € = 3% (figura 1.4.4 si tabelul 1.4.3) este detectata prezenta variantului
primar (323)[131] caracterizat de parametrul SF = -0.460 si a variantului secundar (233)[311]caracterizat
de parametrul SF =-0.451.
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Fig. 1.4.4. Imagine IPF-Z caracteristicd pentru o zond maclatd in proba deformatd plastic € = 3% (variantii activi T1 -
(323)[131] si T2 - (233)[311]) (a); Figurile de poli (332) si (113) (b); distributia GROD (c); distributia KAM pentru zona
analizatd (d).

Tabel 1.4.2. Valorile parametrului SF (Schmid factor) pentru sistemul de maclare {332}<113> (figura 1.4.3).
Sistem (233) | (233) | (233) | (233) | (323) | (323) | (332) | (332) | (323) | (332) | (332) | (323)
{332)<113> | [311] | [311] | [311] | [311] | [131] | [131] | [113] | [113] | [137] | [113] | [113] | [131]
SF -0,234 | 0,050 | -0,487 | -0,349 | 0,047 | 0,319 | 0,154 | 0,112 | -0,217 | -0,264 | 0,422 | 0,001

Tabel 1.4.3. Valorile parametrului SF (Schmid factor) pentru sistemul de maclare {332}<113> (figura 1.4.4).
Sistem (233) | (233) | (233) | (233) | (323) | (323) | (332) | (332) | (323) | (332) | (332) | (323)
{332)<113> | [311] | [311] | [311] | [311] | [131] | [131] | [113] | [113] | [137] | [113] | [113] | [131]
SF -0,451 | 0,012 | -0,127 | 0,044 | -0,116 | 0,009 | 0,239 | -0,225 | -0,460 | 0,231 | 0,391 | 0,021

Pentru grade totale mari de deformare (g > 20%) pe baza analizei relatiei de orientare spatiald a
grauntelui si directiei de aplicare a efortului de solicitare, cat si a analizei KAM, s-au putut determina
sistemele de alunecare active la nivelul grauntelui analizat. Este demonstrat ca analiza KAM poate fi utilizata
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ca un instrument pentru vizualizarea zonelor deformate prin alunecare (acumulari de dislocatii) la nivelul
grauntilor. Astfel, pentru grduntele analizat in figura 1.4.7 s-a determinat ca pe langa maclare (in sistem
{332}<113>) acesta acomodeaza solicitarea si prin alunecare, fiind identificati doi varianti activi posibili.
Primul, apartindnd sistemului de alunecare {110}<111>, prin variantul (101)[111], iar cel de-al doilea,
apartinand sistemului de alunecare {211}<111>, prin variantul (211)[111].

twin -T y\

{332)<113> 7

Fig. 1.4.7. Imagine IPF-Z caracteristicd pentru un grdunte puternic deformat (e > 20%) (a); distributia GROD (b);
distributia KAM pentru zona analizatd (c).

1.5. Determinarea influentei temperaturii de recristalizare asupra microstructurii aliajului Ti-Nb-

Zr-Ta-Sn-Fe deformat la rece (partea I-a).

Pentru determinarea influentei temperaturii de recristalizare asupra microstructurii aliajului Ti-Nb-
Zr-Ta-Sn-Fe deformat la rece, s-a recurs la o serie de tratamente termice de recristalizare efectuate pe probe
de aliaj procesat TPM si deformat in prealabil la rece, prin laminare, cu un grad total de deformare de 60%.

Alegerea gradului total de deformare de 60% s-a facut avand ca baza concluziile cu privire la
parametrii de procesare termomecanica a aliajului Ti-Nb-Zr-Ta-Sn-Fe investigat (subpunctul 1.2), cat si
necesitatea de a induce o fragmentare cat mai mare Tn microstructura aliajului deformat plastic la rece,
pentru a fi siguri ca in urma tratamentului de recristalizare va rezulta o microstructura omogena cu un numar
cat mai mare de graunti nou recristalizati. Temperatura tratamentului de recristalizare a fost variata in
intervalul 700°C - 980°C, in trepte de 20°C. Durata de mentinere la temperatura a fost constanta pentru toate
tratamentele, de 30min. Parametrii tratamentului termic sunt prezentati global in tabelul 1.5.1. Pe parcursul
anului 2021 au fost investigate probele 1 - 5 (partea I-a) (tabelul 1.5.1) iar restul probelor vor fi investigate
pe parcursul anului 2022 (partea a ll-a).

Tabel 1.5.1. Parametrii tratamentului termic de recristalizare pentru punerea in evidentd a influentei temperaturii de
recristalizare asupra microstructurii aliajul Ti-30Nb-12Zr-5Ta-2Sn-1.25Fe (wt.%).
Proba 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15
Temperatura de
recristalizare, T (°)

700 | 720 | 740 | 760 | 780 | 800 | 820 | 840 | 860 | 880 | 900 | 920 | 940 | 960 | 980

Fig. 1.5.1. Imagini SEM-EBSD de tip GB (Grain Boundary) cu distributia de tip GROD (Grain Reference Orientation
Deviation) pentru microstructura probelor recristalizate 30 min la: 700°C (a), 720°C (b), 740° (c), 760°C (d) si 780°C (e).

Aplicarea tratamentului termic de recristalizare la temperaturi de tratament cuprinse intre 700°C si
780°C (cu durata de mentinere constantd de 30min) si racire Tn apa, are ca efect recristalizarea completa a
microstructurii initiale, microstructura generata fiind reprezentatd de o singurda faze (B-Ti), cu graunti
poliedrici echiacsi (figura 1.5.1-a — 1.5.1-e). Analiza GROD a microstructurii in planul definit de directiile RD si
TD (figura 1.5.1-a — 1.5.1-e) arata o dispersie maxima intre aprox. 10° si 3° fata de medie, indicand faptul ca
la nivelul microstructurii cdmpul de tensiune/deformare reziduald scade o datad cu cresterea temperaturii
tratamentului termic de recristalizare. Analiza texturald preliminard a microstructurii rezultate in urma
aplicarii tratamentului termic de recristalizare arata o puternica tendintda de orientare preferentiald a
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grauntilor recristalizati in raport cu directiile sistemului de referinta al probei, indicand faptul ca tratamentul
termic de recristalizare induce un proces de texturare cristalografica. Astfel, pentru tratamentul termic de
recristalizare efectuat la 700°C se constata existenta unei fractii importante de graunti avand orientarea
cristalografica <111> paraleld cu axa Z (figura 1.5.3-a). Aceasta orientare preferentiala a grauntilor
recristalizati este confirmata si de analiza figurilor de poli, care prezinta dispersia axelor cristalografice <110>
(figura 1.5.3-b), <200> (figura 1.5.3-c) si <211> (figura 1.5.3-d) in raport cu directiile sistemului de referinta
al probei, unde se observa aceeasi tendinta de orientare preferentiala.

(110 (200) (211)

Fig. 1.5.3. Imagine SEM-EBSD de tip IPF-Z (a), figura de poli (110) (b), figura de poli (200) (c) si figura de poli (211) (d)
pentru microstructura recristalizatd la temperatura de 700°C si durata de mentinere de 30min.

1.6. Determinarea influentei duratei de mentinere la recristalizare asupra microstructurii aliajului

Ti-Nb-Zr-Ta-Sn-Fe deformat la rece (partea I-a).

Pentru determinarea influentei duratei tratamentului de recristalizare asupra microstructurii aliajului
Ti-Nb-Zr-Ta-Sn-Fe deformat la rece, s-a recurs la o serie de tratamente termice de recristalizare efectuate pe
probe de aliaj procesat TPM si deformat in prealabil la rece, prin laminare, cu un grad total de deformare de
60%. Temperatura de recristalizare a fost stabilita pentru toate tratamentele, la 850°C. Durata tratamentului
a variat n intervalul 2min - 30min, in trepte de 2min. Parametrii tratamentului termic sunt prezentati global
in tabelul 1.5.2. Pe parcursul anului 2021 au fost investigate probele 1 - 5 (partea I-a) (tabelul 1.6.1) iar restul
probelor vor fi investigate pe parcursul anului 2022 (partea a ll-a).

Tabel 1.6.1. Parametrii tratamentului termic de recristalizare pentru punerea in evidentd a influentei duratei de
mentinere la recristalizare asupra microstructurii aliajul Ti-30Nb-12Zr-5Ta-25n-1.25Fe (wt.%).
Proba 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15
Durata de
mentinere, t (min)

2 4 6 8 10 | 12 | 14 | 16 | 18 | 20 | 22 | 24 | 26 | 28 | 30

Aplicarea tratamentului termic de recristalizare la temperatura de tratament de 850°C cu durata de
mentinere cuprinsa intre 2min si 10min si racire in apa, are ca efect recristalizarea completa a microstructurii
initiale, microstructura generata fiind reprezentata de o singura faze (B-Ti), cu graunti poliedrici echiacsi
(figura 1.6.1-a — 1.6.1-e). Analiza GROD a microstructurii in planul definit de directiile RD si TD (figura 1.6.1-a
— 1.6.1-e) arata o dispersie maxima intre aprox. 7° si 3° fata de medie, indicand faptul ca la nivelul
microstructurii cdmpul de tensiune/deformare reziduald scade o data cu cresterea duratei tratamentului
termic de recristalizare.

w0 2 < 31, — D
Fig. 1.6.1. Imagini SEM-EBSD de tip GB (Grain Boundary) cu distributia de tip GROD (Grain Reference Orientation
Deviation) pentru microstructura probelor recristalizate la 850°C: 2min (a), 4min (b), 6min (c), 8min (d) si 10min (e).
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