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Rezumatul executiv al activitatilor realizate in cadrul Etapei a ll-a / 2022

in perioada de derulare a Etapei | / 2022 a proiectului PN-IlI-P4-ID-PCE-2020-1934, Acronim:
TextMech, Contract nr. PTE213/25.02.2021, s-au derulat urmatoarele activitati prevazute in Planul de
realizare a proiectului:
e Determinarea influentei procesdrii / deformdrii la rece asupra micro-texturii aliajului Ti-Nb-Zr-Ta-Sn-
Fe (partea a ll-a);
e Determinarea influentei procesdrii / recristalizdrii asupra macro-texturii aliajului Ti-Nb-Zr-Ta-Sn-Fe;
e Determinarea influentei procesdrii / recristalizdrii asupra micro-texturii aliajului Ti-Nb-Zr-Ta-Sn-Fe.

Obiectivul Etapei a Ill-a / 2022 a fost reprezentat de investigarea influentei urmatoarelor fenomene
asupra caracteristicilor microstructurale ale aliajului Ti-30Nb-12Zr-5Ta-2Sn-1.25Fe (wt.%):
e influenta procesarii / deformarii la rece asupra micro-texturii aliajului investigat;
e influenta procesarii / recristalizarii asupra macro-texturii aliajului investigat;
e influenta procesarii / recristalizarii asupra micro-texturii aliajului investigat.

Tn urma derularii activitatilor stiintifice, s-au realizat studii cu privire la:
- evolutia micro-texturii in timpul procesarii prin deformare plastica la rece (partea a ll-a);
- evolutia macro-texturii in timpul procesarii termice;
- evolutia micro-texturii in timpul procesarii termice.

De asemenea, in cadrul Etapei a lll-a / 2023 au fost realizate, integral, activitatile referitoare la

diseminarea rezultatelor stiintifice: doua lucrari stiintifice prezentate la doua conferinte stiintifice,
internationale, in domeniul proiectului, si doua lucrari submise spre publicare la reviste cotate ISI.

Direct oiect,
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Rezumatul Etapei a Ill-a / 2023

Coordonatorul (CO) proiectului: PN-III-P4-1D-PCE-2020-1934 / Acronim: TextMech 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 / 2023. Rezultatele stiintifice si tehnice obtinute la executia
Etapei a lll-a / 2023 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 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:
e Determinarea influentei procesdrii / deformdrii la rece asupra micro-texturii aliajului Ti-Nb-Zr-Ta-Sn-
Fe (partea a ll-a);
e Determinarea influentei procesdrii / recristalizdrii asupra macro-texturii aliajului Ti-Nb-Zr-Ta-Sn-Fe;
e Determinarea influentei procesdrii / recristalizdrii asupra micro-texturii aliajului Ti-Nb-Zr-Ta-Sn-Fe.

Au fost realizate, integral, activitatile referitoare la diseminarea rezultatelor stiintifice: doua lucrari
stiintifice prezentate la doua conferinte stiintifice, internationale, in domeniul proiectului, si doua lucrari
submise spre publicare la reviste cotate ISI.

Obiectivele Etapei a lll-a / 2023
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 lll-a a fost reprezentat de investigarea influentei urmatoarelor fenomene asupra
caracteristicilor microstructurale ale aliajului Ti-30Nb-12Zr-5Ta-2Sn-1.25Fe (wt.%):
e influenta procesarii / deformarii la rece asupra micro-texturii aliajului investigat;
e influenta procesarii / recristalizarii asupra macro-texturii aliajului investigat;
e influenta procesarii / recristalizarii asupra micro-texturii aliajului investigat.

Rezultatele Etapei a IllI-a / 2023

Rezultat
. . Grad de indeplinire
(conform Planului de realizare) P
Studiul evolutiei micro-texturii in timpul procesarii prin deformarea 100%
plastica la rece (partea a ll-a). (RST — pct. I.1)
100%
Studiul evolutiei macro-texturii in timpul procesarii termice.
' purp (RST — pct. 1.2)
100%
Studiul evolutiei micro-texturii in timpul procesarii termice.
' putp (RST — pct. 1.3)
Diseminarea rezultatelor:
. . N . N . 100%
- submisie articole stiintifice pentru publicare in reviste ISI; (RST - pet. 1)
- comunicari stiintifice la evenimente stiintifice, internationale. pct.
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I. Activitati derulate

I.1. Determinarea influentei procesarii / deformarii la rece asupra micro-texturii aliajului

Ti-Nb-Zr-Ta-Sn-Fe (partea a ll-a)

Analiza texturii

n cadrul Etapei a Il-a / 2022 a proiectului, conform Planului de realizare — Activitatea: Determinarea
influentei procesdrii / deformdrii la rece asupra micro-texturii aliajului Ti-Nb-Zr-Ta-Sn-Fe (partea I-a), s-au
prezentat datele masurate pentru figurile de pol (PF — Pole Figures) si functiile de distributie ale orientarii
(ODF — Orientation Distribution Function), pentru probele deformate la rece cu grade de deformare totale
cuprinse intre 10% si 60%. Analizele IPF (IPF — Inverse Pole Figures) si PDF (PDF — Pole Density Functions),
aferente micro-texturii probelor deformate plastic la rece cu grade de deformare plastica cuprinse intre 10%
si 60%, sunt prezentate Tn continuare.

Pe baza figurilor de pol (110), (200) si (211) au fost determinate figurile inverse de pol (/PF — Inverse
Pole Figures), cu ajutorul cdrora se pot identifica acele directii/orientari cristalografice care sunt paralele cu
directiile axelor sistemului de referinta al probelor (RD — TD — ND). Tn figura 1.1.1 se prezintd, comparativ,
figurile inverse de pol (IPF) determinate pentru probele deformate plastic cu grade totale de deformare
crescatoare de la 10% (figura 1.1.1a) la 60% (figura 1.1.1f).
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Fig. 1.1.1. Reprezentarea figurilor inverse de pol — IPF in raport cu directiile sistemului de axe al probei (RD, TD si ND)
pentru probele deformate plastic la rece cu un grad total de deformare de: &wot = 10% — Q; &tot = 20% — b; ot = 30% — C;
&rot = 40% — d; &rot = 50% — €, &tor = 60% — .

Analiza datelor arata ca, la nivel micro, nu au loc schimbari semnificative de orientare, chiar daca
gradul total de deformare creste substantial de la 10% (figura 1.1.1a) la 60% (figura 1.1.1f). in toate cazurile,
maximele dispersiei orientarilor cristalografice spatiale se inregistreaza in cazul directiilor paralele cu axa ND.
Datele calculate pentru valorile maximelor observate sunt prezentate in tabelul 1.1.1, unde valorile sunt
exprimate in [mrd] (multiples of uniform random distribution).

Tabelul 1.1.1. Intensitatea directiilor/orientdrilor cristalografice paralele cu directiile sistemului de referintd al probei

(RD—TD - ND) (figura 1.1.1).
Stare Intensitate directii cristalografice, [mrd]
structurald //RD = //TD = /b —
[001] [011] [111] [001] [011] [111] [001] [011] [111]

Etot = 10% 0,6 1,2 0,5 0,4 1,4 0,1 1,5 0,1 2,6
Etot = 20% 1,1 1,3 0,6 0,8 1,6 0,2 1,5 0,2 3,0
Etot = 30% 1,0 1,3 0,7 0,7 1,9 0,2 1,9 0,2 3,4
Etot = 40% 0,9 1,3 0,8 0,5 2,3 0,2 2,4 0,3 3,7
Etot = 50% 1,1 1,5 1,0 0,9 2,3 0,3 2,1 0,2 4,1
Etot = 60% 1,0 1,2 0,6 0,5 3,0 0,1 3,3 0,4 51

Pe baza datelor IPF si ODF au fost reconstruite figurile de pol (PDF — Pole Density Functions) pentru
toate probele deformate plastic cu grade de deformare crescatoare de la 10% la 60%. Figurile de pol
reconstruite (PDF) sunt prezentate in figura 1.1.2. Analiza PDF aratd ca, in toate cazurile, figurile de pol
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reconstruite, din punct de vedere al maximelor/minimelor functiei de distributiei a acestora, prezinta un grad
ridicat de suprapunere cu figurile de pol initiale (prezentate in Etapa a ll-a / 2022).
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Fig. 1.1.2. Reprezentarea figurilor de pol reconstruite — PDF (110), (200) si (211) pentru probele deformate plastic la
rece cu un grad total de deformare de: &t = 10% — a; &tot = 20% — b; &tot = 30% — C; &tot = 40% — d; ot = 50% — €; Etot =
60% —f.

Pe baza datelor rezultate in urma analizelor PF, ODF, IPF, PDF si a indicelui de textura, se poate
observa c3, in timpul deformarii, acomodarea deformarii plastice se realizeaza preponderent prin procese de
rotire si fragmentare a grauntilor cristalini, astfel:

- pentru grade mici de deformare: procesul de rotire / reorientare spatiala a grauntilor este cel mai
intens, procesul de fragmentare avand o intensitate scazuta;

- pentru grade mari de deformare: procesul de fragmentare a grauntilor este cel mai intens, procesul
de rotire / reorientare spatiala avand o intensitate scazuta;

- micro-textura de deformare rezultata prezinta o intensitate slaba, cauzata de intensitatea ridicata a

procesului de fragmentare a grauntilor in comparatie cu procesul de rotire / reorientare spatiala a

acestora.

1.2. Determinarea influentei procesarii / recristalizarii asupra macro-texturii aliajului Ti-Nb-Zr-Ta-

Sn-Fe

Analiza macro-texturii (pe suprafete mari, de ordinul mm?) se realizeazd prin mdsurdtori/investigatii
de difractie (XRD), si anume prin mdsurarea figurilor de pol si, pe baza acestora, determinarea/calcularea
functiei ODF. Avand in vedere c3, in cazul masuratorilor XRD, se pleaca de la o distributie 2D a orientarii unui
maxim de difractie (figura de pol) si se determind o functie 3D de distributie a orientarii (ODF), aceasta
transformare se realizeaza cu acuratete scazuta, din acest motiv investigatiile texturale de tip XRD sunt
folosite, de obicei, pentru determinari globale (macro-textura).

Pentru punerea in evidentda a macro-texturii s-au efectuata masurdtori XRD, care au condus la
obtinerea urmatoarelor date: distributia directiilor cristalografice [110], [200] si [211] in raport cu directiile
sistemului propriu de referinta al probei (ND, RD, TD) — PF (Pole Figure).

Cu ajutorul datelor masurate s-au determinat si analizat figurile inverse de pol (/IPF — Inverse Pole
Figure) si functiile de distributie ale orientarii (ODF — Orientation Distribution Function), pentru a pune in
evidenta principalele fibre si componente texturale individuale observate la nivel micro-textural.

Deoarece influenta conditiilor de procesare / recristalizare asupra microstructurii aliajului Ti-Nb-Zr-
Ta-Sn-Fe (Ti-30Nb-12Zr-5Ta-25n-1.25Fe - %gr) a fost studiatd atat din punct de vedere al influentei
temperaturii de recristalizare (in cadrul activitatilor proiectului din cadrul Etapei a ll-a — 2022, activitati
referitoare la Determinarea influentei temperaturii de recristalizare asupra microstructurii aliajului Ti-Nb-Zr-
Ta-Sn-Fe deformat la rece), cat si din punct de vedere al influentei duratei de recristalizare (in cadrul
activitatilor proiectului din cadrul Etapei a ll-a— 2022, activitati referitoare la Determinarea influentei duratei
de recristalizare asupra microstructurii aliajului Ti-Nb-Zr-Ta-Sn-Fe deformat la rece), analiza macro-texturii se
va prezenta distinct pentru aceste conditii de procesare / recristalizare.

2
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1.2.1. Determinarea influentei temperaturii de recristalizare asupra macro-texturii

Analiza influentei temperaturii de recristalizare asupra macro-texturii s-a efectuat avand ca
referential (stare microstructurala initiald) proba deformata plastic la rece cu un grad total de deformare de
60%, proba pe care au fost efectuate tratamente termice de recristalizare la temperaturi cuprinse intre 700°C
si 980°C, in pasi de 20°C, cu o duratd fixd de mentinere la temperaturd, de 30min, si ricire in ap3. In
continuare, din motive de spatiu, se vor prezenta datele analizate pentru: proba deformata plastic la rece CR:
60% si probele recristalizate la T— 30min — WQ (T = 700°C, 800°C, 900°C si 980°C).

Probele procesate au fost analizate avansat XRD cu scopul de a determina parametrii cristalografici
ai fazei B-Ti. Méasuratorile de difractie au fost executate in domeniul 20 = (30° - 90°), (Cuke; A = 1,5406 A). in
figura 1.2.1 se prezinta aspectul difractogramelor masurate pentru: proba deformata plastic la rece CR: 60%
si probele recristalizate la T — 30min — WQ (T = 700°C, 800°C, 900°C si 980°C). Se observa ca microstructura
aliajului Ti-Nb-Zr-Ta-Sn-Fe este alcatuita dintr-o singura faza, si anume faza B-Ti. Difractogramele masurate
(figura 1.2.1) au fost procesate Rietveld pentru a se determina parametrii cristalografici ai fazei B-Ti. Astfel,
s-au determinat atat pozitiile liniilor de difractie B-Ti (110), B-Ti (200) si B-Ti (211), cat si parametrul de retea
al celulei elementare (tabelul 1.2.1). Se observa ca, odata cu cresterea temperaturii de tratament, parametrul
de retea al celulei elementare a fazei B-Ti creste, de la 3,307(8)A (700°C-30min-WQ) la 3,309(5)A (980°C-
30min-WQ), ca urmare atat a recristalizarii complete a structurii intens deformate, cat si a procesului de
crestere prin difuzie a grauntilor recristalizati.
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Fig. 1.2.1. Spectre XRD pentru: proba deformatd plastic la rece CR: 60% si probele recristalizate la T— 30min — WQ (T =
700°C, 800°C, 900°C si 980°C).

Tabelul 1.2.1. Parametrii cristalografici ai fazei B-Ti pentru probele de aliaj Ti-Nb-Zr-Ta-Sn-Fe (figura 1.2.1).

Stare microstructurald Grad total de deformare plasticd la rece, €tot [%]
Etot = 60% |700°C-30min-WQ|800°C-30min-WQ|900°C-30min-WQ|980°C-30min-wQ
Parametrul de retea, a [A] 3,312(1) 3,307(8)) 3,308(8 3,309(3) 3,309(5)
Pozitia liniei 5-Ti (110), 260 [°] 38,50 38,45 38,44 38,43 38,44
Pozitia liniei 5-Ti (200), 26 [°] 55,61 55,51 55,49 55,48 55,49
Pozitia liniei -Ti (211), 20 [°] 69,56 69,55 69,53 69,52 69,52

Pe baza pozitiilor liniilor de difractie (110), (200) si (211) s-au efectuat masuratori privind distributia
2D a orientdrii acestora, determinandu-se figurile de pol aferente acestora. In figura 1.2.2 se prezints,

3
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comparativ, figurile de pol (110), (200) si (211), inregistrate pentru probele analizate. in toate cazurile se
observa o concentrare, in anumite pozitii Tn figura de pol, a intensitatii maxime a dispersiei
directiilor/orientarilor cristalografice analizate, fapt ce indica prezenta unor componente individuale si fibre
texturale in graficele de evolutie ODF. De asemenea, se observa ca, odata cu cresterea temperaturii de
tratament, are loc o scadere a intensitatii maxime a dispersiei directiilor/orientarilor cristalografice analizate,
fapt ce indica o scadere a intensitatii componentelor individuale texturale si a fibrelor texturale dezvoltate.

CR: 60% 700°C - 30min - WQ 800°C - 30min - WQ 900°C - 30min - WQ 980°C - 30min - WQ

(110) «10° (110) %10° (110) <10° (110) <10° (110) <10*

PF
(200)

(211)

Fig. 1.2.2. Reprezentarea figurilor de pol — PF (110), (200) si (211) in raport cu sistemul de referintd al probei (RD — ND
— TD) pentru: proba deformatd plastic la rece CR: 60% si probe recristalizate la T—30min — WQ (T = 700°C, 800°C,

900°C si 980°C).
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Fig. 1.2.3. Reprezentarea figurilor inverse de pol — IPF in raport cu directiile sistemului de axe al probei (RD, TD si ND)
pentru: proba deformatd plastic la rece CR: 60% si probele recristalizate la T—30min — WQ (T = 700°C, 800°C, 900°C si
980°C).

Pe baza figurilor de pol (110), (200) si (211) au fost determinate figurile inverse de pol (/PF), cu
ajutorul cadrora se pot identifica acele directii/orientari cristalografice care sunt paralele cu directiile axelor
sistemului de referintd al probelor (RD — TD - ND). n figura 1.2.3 se prezintd, comparativ, figurile inverse de
pol (IPF) determinate pentru: proba deformata plastic la rece CR: 60% si probe recristalizate la T — 30min —

4



PCE 213 / 2021: Raport stiintific si tehnic — Etapa Il - 2023

WQ (T = 700°C, 800°C, 900°C si 980°C). Analiza datelor arata ca maximele de intensitate scad odata cu
cresterea temperaturii de recristalizare, pentru toate directiile / orientarile cristalografice paralele cu axele
RD, TD si ND, ca de exemplu in cazul orientdrii maxime [111] // ND, de la 7,5 mrd (700°C-30min-WQ) la 2,5
mrd (980°C-30min-WQ). De asemenea, se observa schimbdri semnificative de orientare (tranzitii de
orientare) ce au loc in intervalul de temperatura 800°C — 900°C, cand are loc o tranzitie a maximelor de
orientare de la [011] // TD c&tre [001] // TD si [111] // ND catre [001] // ND, fapt ce sugereaza schimbéri
semnificative in fibrele si componentele individuale texturale dezvoltate. Datele calculate pentru valorile
maximelor observate sunt prezentate in tabelul 1.2.2.

Tabelul 1.2.2. Intensitatea directiilor/orientdrilor cristalografice paralele cu directiile sistemului de referintd al probei
(RD — TD — ND) (figura 1.2.3).

Intensitate directii cristalografice, [mrd]
Stare structurald // RD //TD // ND
[001] [011] [111] [001] [011] [111] [001] [011] [111]
CR &tot = 60% 1,5 1,6 2,1 1,1 3,0 0,5 4,2 3,9 2,9
700°C-30min-WQ 1,9 3,0 2,1 1,7 3,9 1,1 3,3 1,3 7,5
800°C-30min-wQ 1,9 2,8 1,7 2,2 3,0 1,2 2,9 1,5 51
900°C-30min-wQ 2,4 2,5 1,8 2,4 2,4 1,5 3,4 1,6 3,0
980°C-30min-wQ 2,0 2,4 1,8 2,7 2,2 1,7 3,2 1,8 2,5
, CR: 60% p1-P-p2(92=0°)
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Fig. 1.2.4. Sectiunile ODF ¢z = 0° si @2 = 45° pentru: proba deformatd plastic la rece CR: 60% si probele recristalizate la
T—30min —WQ (T = 700°C, 800°C, 900°C si 980°C).

Pornind de la figurile de pol PF (110), PF (200) si PF (211) se poate determina functia de distributie a
orientarii, ODF (ODF — Orientation Distribution Function), care reprezinta cea mai convenabild forma grafica
de descriere a texturii cristalografice (a relatiei de orientare dintre sistemul de referintd cristalografic si
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- Tranzitia I-a: are loc ca urmare a recristalizarii microstructurii deformate plastic, observandu-se o tranzitie
de la familia de componente individuale {001 }(110) catre consolidarea componentelor familiilor 111 }(112)
si /111)(110), parte integrantd a fibrei y. in cazul probelor recristalizate la T — 30min — WQ (T = 700°C si
800°C), din analiza sectiunilor ODF ¢, = 0° si (o2 = 45° (tabelul 1.2.3 si tabelul 1.2.4), se observa ca principalele
maxime de intensitate sunt prezente in cazul sectiunii ¢, = 45° pentru componentele texturale cristalografice
caracteristice fibreiy, cand se obtine o intensitate maxima de aprox. 8,1 mrd, in cazul tratamentului efectuat
la temperatura de 700°C si, respectiv, 5,3 mrd, in cazul tratamentului efectuat la temperatura de 800°C. De
asemenea, se observa ca intensitatea maxima scade odata cu cresterea temperaturii de tratament, ca urmare
a cresterii dimensiunii medii de graunte recristalizat / a scaderii numarului mediu de graunti per unitatea de
suprafata;

- Tranzitia a ll-a: are loc ca urmare a cresterii temperaturii de recristalizare, observandu-se o tranzitie de la
consolidarea componentelor familiilor {111 }12) si {111}(110), parte integrantd a fibrei y, catre
componente individuale texturale, astfel se observa o consolidare a componentelor familiilor {001 }(140) si
{001 }(120) - prezente in sectiunea ODF @, = 0° (tabelul 1.2.3), precum si a componentelor familiilor
{001 }(120), {001 }(100) si {111 }(134) - prezente in sectiunea ODF ¢, = 45° (tabelul 1.2.4), toate avand o
intensitatea de aprox. 3,4 mrd - 3,5 mrd, ca urmare a cresterii temperaturii de recristalizare peste valoarea
de 850°C — 875°C, cand se observa o crestere mai accentuata a dimensiunii medii de graunte recristalizat / o
scadere a numarului mediu de graunti per unitatea de suprafata;

- Tranzitia a lll-a: are loc ca urmare a cresterii in continuare a temperaturii de recristalizare, observandu-se
o tranzitie de consolidare numai a componentelor texturale individuale apartinand familiei /001 }(120) -
prezente in sectiunile ODF @, = 0° si ODF @, = 45° (tabelul 1.2.3 si tabelul 1.2.4), avand o intensitatea de aprox.
3,4 mrd - 3,5 mrd, ca urmare a cresterii temperaturii de recristalizare peste valoarea de 950°C —975°C, cand
se observa o crestere si mai accentuata a dimensiunii medii de grdunte recristalizat / o scadere a numarului
mediu de graunti per unitatea de suprafata.

Analiza influentei temperaturii de recristalizare asupra intensitatii texturii cristalografice (indicelui de
texturd) arata ca, Tn urma deformarii plastice cu grade de deformare de pana la 60%, se obtin microstructuri
avand caracteristici macro-texturale superioare celor obtinute in urma recristalizarii la temperaturi cuprinse
Tntre 700°C si 980°C (tabelul 1.2.5). Se observa ca, dupa procesul de deformare, se obtine o microstructura
cu un indice de texturd de aprox. 2,248, indice care sufera schimbari semnificative Tn urma recristalizarii.
Astfel, acesta are valoarea de aprox. 5,845 pentru 700°C-30min—-WQ si scade continuu odata cu cresterea
temperaturii de recristalizare pana la aprox. 1,275 pentru 980°C—30min—WQ, aceasta scddere fiind cauzata
de cresterea continud a dimensiunii medii de graunte recristalizat / de scaderea numarului mediu de graunti
per unitatea de suprafata, putandu-se afirma ca pentru a obtine un indice de texturd ridicat este necesard
efectuarea tratamentului termic la temperaturi cdt mai apropiate de temperatura de recristalizare.

Tabelul 1.2.5. Evolutia indicelui de texturd pentru: proba deformata plastic la rece CR: 60% si probe recristalizate la T —
30min —WQ (T = 700°C, 800°C, 900°C si 980°C).

Procesare termomecanicd aplicatd
CR: €10t = 60% |700°C-30min-WQ|800°C-30min-WQ|900°C-30min-WQ|980°C—30min—-WQ
Index texturd 2,248 5,845 3,702 1,630 1,275

Stare microstructuralda

1.2.2. Determinarea influentei duratei de recristalizare asupra macro-texturii

Analiza influentei duratei de recristalizare asupra macro-texturii s-a efectuat avand ca referential
(stare microstructurald initiald) proba deformata plastic la rece cu un grad total de deformare de 60%, pe
care au fost efectuate tratamente termice de recristalizare la temperatura de 850°C, cu durate variabile de
tratament de la 2min la 30min, in pasi de 2min si ricire in apa. In continuare, din motive de spatiu, se vor
prezenta datele analizate pentru: proba deformatd plastic la rece CR: 60% si probe recristalizate la 850°C — t
— WQ (t = 2min, 10min, 20min si 30min).

Probele procesate au fost analizate avansat XRD cu scopul de a determina parametrii cristalografici
ai fazei B-Ti. Masurétorile de difractie au fost executate in domeniul 20 = (30° - 90°), (Cuks; A = 1,5406 A). In
figura 1.2.5 se prezinta aspectul difractogramelor masurate pentru: proba deformata plastic la rece CR: 60%
si probele recristalizate la 850°C — t — WQ (t = 2min, 10min, 20min si 30min). Se observa ca microstructura
aliajului Ti-Nb-Zr-Ta-Sn-Fe este alcatuita dintr-o singura faza, si anume faza B-Ti. Difractogramele masurate
(figura 1.2.5) au fost procesate Rietveld pentru a se determina parametrii cristalografici ai fazei B-Ti. Astfel,
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850°C cu durata de 2min si, respectiv, 4,1 mrd, Tn cazul tratamentului efectuat la temperatura de 850°C si
durata de 30min. De asemenea, se observa ca, in ceea ce priveste componentele texturale individuale
apartinand familiei {001 }(110), intensitatea maxima este relativ constantd, de aprox. 3,7 mrd, pentru intreg
intervalul analizat. Scaderea intensitatii maxime pentru componentele texturale identificat poate fi pusa pe
seama cresterii dimensiunii medii de graunte recristalizat / scaderii numarului mediu de graunti per unitatea
de suprafata ca urmare a cresterii duratei de tratament termic.

Tabelul 1.2.7. Intensitatea directiilor/orientdrilor cristalografice paralele cu directiile sistemului de referintd al probei
(RD - TD — ND)(figura 1.2.7).

Intensitate directii cristalografice, [mrd]
Stare structurald // RD //TD // ND
[001] [011] [111] [001] [011] [111] [001] [011] [111]
CR gtot = 60% 1,5 1,6 2,1 1,1 3,0 0,5 4,2 3,9 2,9
850°C-2min-WwQ 2,0 3,0 1,9 2,3 3,2 1,3 3,0 1,6 6,6
850°C-10min-wQ 2,0 2,8 1,7 2,2 2,9 1,3 3,2 1,5 4,7
850°C-20min-wQ 1,9 2,5 1,8 2,1 2,9 1,4 2,9 1,5 3,8
850°C-30min-WwQ 2,0 2,6 1,9 2,3 2,5 1,5 3,1 1,6 3,6

P1- P- 2 (p2 = 45°)

|

|
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Fig. 1.2.8. Sectiunile ODF @2 = 0° si @2 = 45° pentru: probd deformatd plastic la rece CR: 60% si probele recristalizate la
850°C—t—WQ (t = 2min, 10min, 20min si 30min).

Analiza influentei duratei de recristalizare asupra intensitatii texturii cristalografice (indicelui de
texturd) arata ca, in urma deformarii plastice cu grade de deformare de pana la 60%, se obtin microstructuri
avand caracteristici macro-texturale superioare celor obtinute in urma recristalizarii la temperatura de 850°C
cu durate cuprinse intre 2min si 30min (tabelul 1.2.10). Se observa ca indicele de textura sufera schimbari
semnificative Th urma recristalizarii. Astfel, acesta are valoarea de aprox. 4,362, pentru 850°C—2min-WQ si
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vedere atat specificul distributiei spatiale de orientare a directiilor cristalografice, cat si particularitatile
sistemului cristalin cubic (aliajul Ti-Nb-Zr-Ta-Sn-Fe investigat prezentand o structurd monofazica de tip 3-Ti,
caracterizata de o celula cristalind elementara de tip CVC — cub cu volum centrat), pentru punerea in evidenta
a orientarilor spatiale s-a folosit codul de culoare prezentat in figura 1.3.1. Se observa ca principalele axe
cristalografice prezinta urmatoarele coduri de culoare: [001] —rosu, [011] — verde si [111] - albastru.

Deoarece influenta conditiilor de procesare / recristalizare asupra microstructurii aliajului Ti-Nb-Zr-
Ta-Sn-Fe (Ti-30Nb-12Zr-5Ta-25n-1.25Fe - %gr) a fost studiatda atdt din punct de vedere al influentei
temperaturii de recristalizare (in cadrul activitatilor proiectului din cadrul Etapei a ll-a — 2022, activitati
referitoare la Determinarea influentei temperaturii de recristalizare asupra microstructurii aliajului Ti-Nb-Zr-
Ta-Sn-Fe deformat la rece), cat si din punct de vedere al influentei duratei de recristalizare (in cadrul
activitatilor proiectului din cadrul Etapei a ll-a— 2022, activitati referitoare la Determinarea influentei duratei
de recristalizare asupra microstructurii aliajului Ti-Nb-Zr-Ta-Sn-Fe deformat la rece), analiza micro-texturii se
va prezenta distinct pentru aceste conditii de procesare / recristalizare.

111
IPF_Z

color key
Fig. 1.3.1. Reprezentarea codului de culoare pentru figurile inverse de pol — IPF in raport cu

axa Z a sistemului de axe cristalografice.

001 o1

1.3.1. Determinarea influentei temperaturii de recristalizare asupra micro-texturii

Analiza influentei temperaturii de recristalizare asupra micro-texturii s-a efectuat avand ca
referential (stare microstructurala initiald) proba deformata plastic la rece cu un grad total de deformare de
60%, proba pe care au fost efectuate tratamente termice de recristalizare la temperaturi cuprinse intre 700°C
si 980°C, in pasi de 20°C, cu o duratd fix3 de mentinere la temperaturd, de 30min, si ricire in apd. in
continuare, din motive de spatiu, se vor prezenta datele analizate pentru: proba deformata plastic la rece CR:
60% si probele recristalizate la T— 30min — WQ (T = 700°C, 800°C, 900°C si 980°C).

" B 6t Y | ST

Fig. 1.3.2. Imagini SEM-EBSD de tip IPF-Z (Inverse Pole Figure — Z axis) prezentdnd microstructura probelor
recristalizate la T— 30min — WQ (T = 700°C - 980°C).

n figura 1.3.2 se prezinta imaginile SEM-EBSD de tip IPF-Z pentru probele procesate prin deformare
plastica (cu un grad de deformare total de 60%) si recristalizate la temperaturi cuprinse intre 700°C si 980°C,
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cu un indice de textura de aprox. 2,494, indice care sufera scaderi semnificative Tn urma recristalizarii, de la
aprox. 1,707 (700°C-30min-WQ) si pana la aprox. 1,108 (980°C-30min-WQ).

Tabelul 1.3.3. Intensitatea componentelor texturale majore observate pentru: proba deformata plastic la rece CR: 60%
si probe recristalizate la T—30min — WQ (T = 700°C, 800°C, 900°C si 980°C) (figura 1.3.5).
Intensitate componentd texturald, (p: - @ - @2) - {hkl }uvw), [mrd]

Stare structurala 1 2 3 4 5 P 7 3 9 10 11
o, [°] 90 210 330 0 120 240 360 60 180 300 180
D[] 55 55 55 55 55 55 55 55 55 55 65
o, [°] 45
(hkl) (111) | (111) | (111) | (111) | (111) | (111) | (111) | (111) | (111) | (111) | (332)
[uvw] [112] | [121] | [211] | [110] | [101] | [011] | [110] | [011] | [110] | [101] | [110]
CR &€tot = 60% 7,1 6,9 7,0 3,7 3,7 3,7 3,7 3,9 3,9 3,9 0,1
700°C-30min-wQ 3,5 3,1 3,6 4,1 4,4 4,4 5,1 3,6 4,0 3,6 1,1
800°C-30min-wQ 1,8 1,6 1,8 2,8 2,8 2,4 3,0 3,3 3,1 2,8 1,6
900°C-30min-WwQ 1,2 1,2 1,2 1,3 1,3 1,2 1,3 1,5 1,4 1,5 2,0
980°C-30min-wQ 0,9 1,0 0,9 0,9 0,9 0,8 0,8 1,5 1,3 1,5 2,0

Tabelul 1.3.4. Evolutia indicelui de texturd pentru: proba deformatd plastic la rece CR: 60% si probe recristalizate la T —
30min —WQ (T = 700°C, 800°C, 900°C si 980°C).

Procesare termomecanicd aplicatd
CR: €10t = 60% |700°C-30min—-WQ|800°C-30min-WQ|900°C-30min-WQ|980°C—30min—-WQ
Index texturd 2,494 1,707 1,343 1,119 1,108

Stare microstructurala

1.3.2. Determinarea influentei duratei de recristalizare asupra micro-texturii

Analiza influentei duratei de recristalizare asupra macro-texturii s-a efectuat avand ca referential
(stare microstructurald initiald) proba deformata plastic la rece cu un grad total de deformare de 60%, pe
care au fost efectuate tratamente termice de recristalizare la temperatura de 850°C, cu durate variabile de
tratament, de la 2min la 30min in pasi de 2min si ricire in ap3. In continuare, din motive de spatiu, se vor
prezenta datele analizate pentru: proba deformatd plastic la rece CR: 60% si probe recristalizate la 850°C — t
— WQ (t = 2min, 10min, 20min si 30min).

recristalizate la 850°C —t — WQ (t = 2min — 30min).
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acestei, rezultand numai componente texturale individuale cu intensitate maxima apartinand aceleiasi familii
de componente texturale /thkl}uvw), cum ar fi: /111}112) si {111}(110). Se observd cd maximele de
intensitate sunt prezente in cazul familiei de componente texturale /111 }(110), care prezinta o intensitate
maxima descrescatoare, de la aprox. 3,7 mrd (850°C — 2min — WQ) si pana la aprox. 2,2 mrd (850°C — 30min
- WQ) (tabelul 1.3.7).

CR: 60%

60 90

850°C-10min-WQ
I A

30 60 90 120

850°C-20min-WQ
0 ; =

Fig. 1.3.9. Sectiunile ODF @2 = 0° si @2 = 45° pentru: proba deformatd plastic la rece CR: 60% si probe recristalizate la
850°C—t— WQ (t = 2min, 10min, 20min si 30min).

Tabelul 1.3.7. Intensitatea componentelor texturale majore observate pentru: proba deformata plastic la rece CR: 60%
si probe recristalizate la 850°C — t — WQ (t = 2min, 10min, 20min si 30min) (figura 1.3.9).

Stare structuralé Intensitate componentd texturald, (¢ - @- ¢2) - {hkl }(uvw), [mrd]
1 2 3 4 5 6 7
o, [°] 90 210 330 0 120 240 360
@[] 55 55 55 55 55 55 55
o, [°] 45
(hki) (111) (111) (111) (111) (111) (111) (111)
[uvw] [112] [121] [211] [110] [101] [011] [110]
CR €tot = 60% 7,1 6,9 7,0 3,7 3,7 3,7 3,7
850°C-2min-WQ 2,4 2,1 2,1 3,7 33 3,6 3,6
850°C-10min-wQ 1,9 1,8 1,8 2,8 2,6 2,1 2,7
850°C-20min-wQ 1,2 1,1 1,2 1,8 1,8 1,7 1,8
850°C-30min-wQ 1,8 1,7 1,7 2,1 1,9 2,2 2,1

Analiza influentei duratei de recristalizare asupra intensitatii texturii cristalografice (indicelui de
texturd) arata ca, in urma deformarii plastice cu grade de deformare de pana la 60%, se obtin microstructuri
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avand caracteristici micro-texturale superioare celor obtinute Tnh urma recristalizarii la temperatura de 850°C
si cu durate cuprinse Intre 2min si 30min (tabelul 1.3.8). Se observa ca, dupa procesul de deformare, se obtine
o microstructura cu un indice de textura de aprox. 2,494, indice care sufera scaderi semnificative in urma
recristalizarii, de la aprox. 1,389 (850°C-2min-WQ), pana la aprox. 1,202 (850°C-30min-WQ).

Tabelul 1.3.8. Evolutia indicelui de texturd pentru: proba deformatd plastic la rece CR: 60% si probe recristalizate la
850°C -t - WQ (t = 2min, 10min, 20min si 30min).

Stare microstructurala

Procesare termomecanicd aplicatd

CR: €tot = 60%

850°C-2min-WQ

850°C-10min-WQ

850°C-20min-WQ|850°C-30min-WQ

Index texturd

2,494

1,389

1,261

1,215

1,202

Il. Diseminarea rezultatelor

Cercetarile experimentale efectuate pe parcursul anului 2023 au condus la urmatoarea diseminare a
rezultatelor stiintifice obtinute:

1. prezentarea rezultatelor stiintifice la conferinte internationale:

» V.D. Cojocaru, A. Dan, N. Serban, N. Zarnescu-lvan, E.M. Cojocaru. Solution treatment temperature
influence on microstructural and mechanical properties of a cold-rolled Ti-Nb-Zr-Ta-Sn-Fe alloy;

» V.D. Cojocaru, A. Dan, N. Serban, N. Zarnescu-lvan, M.B. Galbinasu, E.M. Cojocaru. Microstructure,
texture and mechanical properties evolution during solution treatment of a Ti-Nb-Zr-Ta-Sn-Fe alloy;
17th European Congress and Exhibition on Advanced Materials and Processes - FEMS EUROMAT
2023, 03 — 07.09.2023, Frankfurt am Main, Germania.

1. submisie articole stiintifice spre publicare in reviste cotate/indexate ISI:
» V.D. Cojocaru, A. Dan, N. Serban, N. Zarnescu-lvan, E.M. Cojocaru, B.M. Galbinasu. Effect of cold-
rolling deformation on the microstructural and mechanical properties of a biocompatible Ti-Nb-Zr-
Ta-Sn-Fe alloy; submis la revist MATERIALS (FI 2022 — 3,4);

> V.D. Cojocaru, N. Serban, E.M. Cojocaru, N. Zarnescu-lvan, B.M. Galbinasu. Effect of solution
treatment on the microstructural and mechanical properties of a biocompatible Ti-Nb-Zr-Ta-Sn-Fe

alloy; submis la revist MATERIALS (FI 2022 - 3,4);

Director prof
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