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».Nu l3sa visele sa piara, pentru ca daca visele mor viata nu este decat o pasare cu
aripi rupte care nu mai poate sa zboare.”
Langston Hughes

DIMIAN MARCELA ELENA

Cercetari asupra rezistentei la cavitatie a alijelor de titan
cu structura bifazica

Teze de doctorat ale UPT, Seria 11, Nr. 29, Editura Politehnica,
2012, 166 pagini, 179 figuri, 32 tabele.

Cuvinte cheie: aliaje de titan, eroziune cavitationala, adancimea
medie de patrundere a eroziunii, nitrurare, pulverizare termica

Rezumat:

Lucrarea se inscrie in tendinta actuald a cercetarilor din domeniul
stiintei si ingineriei materialelor de a gasi solutii eficiente de
fmbunatatire a rezistentei la eroziune cavitationala a materialelor
de varf pentru secolul XXI si de a aprofunda mecanismul de
degradare a suprafetei acestora in urma imploziei bulelor
cavitationale. Urmare a proprietatilor favorabile de intrebuintare,
aliajele de titan au intrat atat in atentia specialistilor in cavitatie,
cat si a constructorilor de masini si piese supuse atacului
cavitational. Prezenta lucrare de doctorat aduce contributii legate
de mecanismul degradarii suprafetei pieselor cavitate si de
oportunitatile de crestere a rezistentei la cavitatie prin aplicarea
unor tratamente termice volumice si de suprafata.
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1. Stadiul actual al cercetarii

1.1. Generalitati privind titanul si aliajele sale

Titanul este cel mai raspandit element in scoarta Pamantului (= 0,86%)
dupa aluminiu, fier si mangan, cu rezerve estimate la 3 miliarde de tone (0,61% din
scoarta terestra), principalele zacaminte de minereuri aflandu-se in Egipt si Canada
[14]. Acesta nu se gaseste in stare pura ci sub forma de oxizi: FeTiOs (ilmenit, fig.
1.1 a) sau TiO, (rutil, fig.1.1 b) si sub formad de depozite de minerale in aproape
toate vietdtile, rocile, acumularile de apa sau soluri. Titanul a fost descoperit in
Anglia de catre William Gregor in 1791 si numit Titan de Martin Heinrich Klaproth
dupa titanii din mitologia greacd [66]. El se obtine prin metoda Kroll, care
presupune intai obtinerea tetraclorurii de titan TiCl4 prin reactia oxizilor de titan cu
clorul, si apoi reducerea acesteia prin adaugarea de magneziu sau sodiu. Titanul de
cea mai inalta puritate se obtine insa prin rafinare, dupa procedeul Van Arkel - de
Boer, care se bazeaza pe formarea iodurii de titan Til,4 si apoi pe disocierea termica
a acesteia [14].

Fig. 1.1 Oxizi ai titanului a) ilmenit; b) rutil

Titanul este un element chimic cu simbolul Ti si humarul atomic 22, fig.

1.2

Titanul pur are temperatura de fuziune situatd la 1725°C si densitatea de
4,51 g/cm>. De asemenea, este ideal pentru utilizarea la componente care lucreaza
la temperaturi ridicate, in special, cdnd se necesita inalte valori ale caracteristicilor
de rezistentd mecanica. La temperaturi ridicate, titanul este sensibil la foc si
provoaca degradari severe in contact cu alte metale. Acest fapt limiteaza aplicatiile
sale in tehnica aerospatiald, la zone unde nu se depaseste temperatura de 400°C.

Productia de titan, raportata la nivel mondial, nu este, nici pe departe,
foarte mica, tinzand la mii de tone, fapt care duce la o comparare cu productia de
otel de 750 milioane tone/an., 80% din titanul produs este folosit in industria
aerospatialda. Suspensiile de masini pot fi usor realizate din Ti, cu o reducere mare a
grosimii, dar nu este disponibil in cantitati mari si nu la un pret cerut de aplicatiile la
automobile.
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8 Stadiul actual al cercetarii - 1
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Fig. 1.2 Simbolizarea titanului

Titanul nealiat are o rezistenta foarte buna la coroziune si este folosit, pe
scara larga, Tn industria chimica. Formarea filmului de oxid pasiv de la suprafata fi
confera titanului o rezistenta particulara la coroziune in solutii oxidante. Rezistenta
la coroziune poate fi imbunatatita foarte mult prin alierea titanului cu paladiu in
proportie de 0,15%, favorizand evolutia mai usoara a hidrogenului la catod, astfel
incat reactiile anodice si catodice sa aiba loc in regiunea pasiva.

Multe dintre instalatiile chimice folosesc vase de otel care sunt placate cu
titan. Placarea cu titan se face, de obicei, prin explozie. Tuburile condensatoare de
titan sunt folosite la instalatiile de putere si instalatiile de desalinizare.

Intre 20 si 100°C coeficientul de dilatatie liniara al titanului este de 8,3:10°
®9C! iar conductibilitatea termicd la 50°C este de 0,0369 cal/cm-s-°C.

In stare normalizata titanul are urmatoarele proprietati mecanice (Tabelul
1.1).

Caracteristicile mecanice depind foarte mult de gradul de puritate,
determinat la randul sau de procedeul de elaborare utilizat. Astfel, daca titanul
extras prin descompunerea iodurii de titan contine max. 0,005% N si 0,001 H,
titanul obtinut prin reducerea cu magneziu a tetraclorurii de titan contine
0,04...0,1% 0O, 0,03...0,06% N si 0,02...0,06% H [14].

Tabelul 1.1 Proprietatile mecanice ale titanului pur comercial

Densitatea 4,51 g/cm?3 (- 60% din cea a
otelului)

Limita minima de curgere 480 MPa

Re2|s_tenta minima la rupere prin 550 MPa

tractiune

Modulul de elasticitate 102,7 GPa

Coeficientul lui Poisson 0,34

Duritatea, HB

265 daN/mm?

Coeficientul de dilatare termica

8,64 x 10°° /°C

Punctul de topire 1725 °C
Caldura specifica (25 °C) 0,518 J/kg-K
Punctul de fierbere 3260°C
Rezistivitatea electrica 420 nQ-m

Impuritatile nocive ale titanului

sunt azotul, carbonul, oxigenul si

hidrogenul; el formeaza cu acestea o solutie solida de interstitie precum si oxizi,
carburi, nitruri si hidruri fragile. Aceste impuritdti degradeaza plasticitatea si
sudabilitatea si nrautatesc rezistenta la coroziune. Evolutia proprietatilor mecanice
cu continutul Tn oxigen echivalent este aratata in fig. 1.3 [79].
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1.2. Structura cristalina 9

Aceste date arata ca, cu cat continutul de impuritati este mai mare cu atéat
caracteristicile de rezistenta mecanica sunt mai ridicate, iar cele de ductilitate sunt

mai scazute.

Pe suprafata titanului se formeaza usor o peliculd foarte stabila de oxid,
TiO,, care asigurda o rezistenta mare la coroziune sub tensiune si cavitationald; la
temperatura ambiantd pelicula de oxid poate avea o grosime de 20-50 A fapt care
face ca titanul sa depaseasca rezistenta la coroziune a otelurilor inoxidabile de cca.
400 ori. La temperaturi de peste 5350C, titanul si aliajele sale se oxideaza usor si
absorb hidrogenul, provocand fenomene de fragilizare (fragilizare prin hidrogen).

Pentru reducerea continutului in hidrogen, titanul este supus unei recoaceri
in vid la 800°C (aliajele sale la 700...750°C) timp de cateva ore. Titanul tehnic se
preteazd bine la prelucrari prin deformare la cald si sudare, dar are o slaba
prelucrabilitate prin aschiere [79].

R ———— . N o s Lk
_daNl | |
i i | _ | _'C-'D-l:
I
< b %
=
=) of -
x
g 100 20
&
2
S100F ] %0 p=%0e 2% N 2/3% 0 10 —
T8 50 40
19 = | ——
2 15 & | ( : =
: } ! ]
50 ik _ . , l
o g7 @ 63 g6 45 06 L . | ‘l S T
Ti  Continutul in Ogp 1% 3O -W 0 0 200 3400 50

Fig. 1.3 Efectul continutului in oxigen Fig. 1.4 Evolutia proprietatilor mecanice ale Ti
echivalent asupra unor caracteristici cu temperatura [121]
mecanice ale titanului [79]

Titanul tehnic se supune tratamentelor termice preliminare, recoacere de
recristalizare (700°C/aer) si celor secundare de calire si revenire (850...950°C/apa
si 600...700°C/aer). in stare recoapta titanul tehnic are R,=59 daN/mm? Si
As=12%, iar dupd cilire si revenire are R,=62...68 daN/mm? si As=12...18%.
Proprietatile mecanice ale titanului tehnic se modifica cu temperatura (fig. 1.4),
comportandu-se excelent in domeniul criogenic [121].

1.2. Structura cristalina

Structura cristalind a titanului la temperatura si presiunea mediului ambiant

este hexagonal compacta («), cu raportul £=1,587. Planele de cristalizare cu
a

densitate maxima sunt cele piramidale, prismatice si de baza.

Temperatura exacta de transformare este puternic influentata de elementele
interstitiale si de asemenea depinde si de puritatea metalului.

Titanul este un metal de culoare argintie care prezinta doua forme
alotropice:
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10 Stadiul actual al cercetarii - 1

- pana la 882°C existd sub forma de Ti, cu retea hexagonala
(a=0,295 nm; c=0,468 nm). In fig. 1.5 sunt prezentate cele trei
plane compacte ale retelei cristaline, planul (0002) numit planul de
baza, unul din cele trei plane {1010} denumit planul prismatic si
unul din cele sase plane {1011} denumit planul piramidal. Cele trei
axe a, a, Si az sunt apropiate ca directie cu indicii <1120> [40];

- la temperaturi mai ridicate, sub forma de Tig cu retea cubica cu
volum centrat (la 900°C, a=0,332 nm) (fig. 1.6) [22].

c

a

0.468 nm

(0002) O 0.332 nm >
0.205 nm \ /
a, a
Fig. 1.5 Retea hexagonald compacta (H.C) Fig. 1.6 Retea cubicd cu volum centrat
(C.V.C)

1.3. Elementele de aliere ale titanului

Titanul formeaza o gama larga de aliaje binare sau complexe. Structura si
proprietatile acestor aliaje sunt diferite in functie de efectul elementelor de aliere
asupra domeniilor de existentad a celor doua forme alotropice ale titanului. Existenta
unei transformari eutectoide si solubilitatea variabila a multor elemente de aliere in
titan permit obtinerea unor constituenti diferiti, in functie de conditiile de aliere si de
viteza de racire:

- aliaje cu structura o;

- aliaje cu structura g;

- faze martensitice &, «’;
- faza o

Toate elementele cu raza atomica cuprinsa intre 0,85...1,15 din cea a Ti se
aliaza substitutional cu acesta si au o solubilitate semnificativa in reteaua sa
cristalind. Elementele cu raza atomica mai mica de 0,59 decat a titanului, ocupa
spatiile interstitiale si au de asemenea, o solubilitate substantiald (de exemplu: H,
N, O, C) [22].

Din punct de vedere al proprietatilor mecanice, faza a este mai putin ductild
in comparatie cu faza B, datorita limitarii capabilitatii de deformare a structurii
hexagonale compacte. Deci, rezistenta la oxidare si la fluaj creste odatd cu
cresterea continutului de aluminiu, in timp ce ductilitatea si capacitatea de
deformare descreste.[120]

Elementele de aliere se impart astfel [39,131]:

- stabilizatoare a : Al, O, N si C, ridica temperatura de transformare a—f si

maresc domeniul de existenta al fazei a. Unele dintre aceste elemente
formeaza cu titanul combinatii chimice(fig. 1.7 a,b);
- stabilizatoare S :
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1.3. Elementele de aliere ale titanului 11

e izomorfe B: Mo, V, W, Nb si Ta;
e eutectice B: Cu, Mn, Fe, Ni, Co, Crsi H.

- elemente neutre: Sn, Zr.

Dintre elementele a-stabilizatoare, aluminiul este cel mai important element
de aliere al titanului, iar din aceasta categorie mai fac parte elementele interstitiale
oxigenul, azotul si carbonul. Oxigenul este intotdeauna prezent in aliajele de titan
iar noile metode de comercializare permit un bun control al concentratiei de oxigen.
Controlandu-se nivelul de oxigen se poate imbunatatii rezistenta materialului. [121]

1725 A

o

£ |2

i

8 P F

.E‘“

e e
o<
} Gc-r»/g oL
CHTIX ot +ITX
& , f i

Ti-em % (0,N)  Ti =% (Ca,B,Al) Ti-=%(V,Nb,Mo} Ti-=%(Cr,Mn,Ni)
= -b- -C- -d-

Fig.1.7 Diagrame de echilibru ale aliajelor de titan : a,b - elemente de aliere care ridicd
temperatura de transformare polimorfa a—B; c,d - elemente de aliere care coboara aceasta
temperatura

in cazul alierii cu Mn, Fe, Cr, Si si cu alte cateva elemente se formeaz3
combinatii chimice si are loc transformarea eutectoidd f—a+TikM, (fig. 1.7 d) cu
fragilizarea aliajului. In cazul aliajelor titanului cu metalele de tranzitie (Fe, Mn, Cr,
etc.) transformarea eutectoida evolueaza lent si la viteze obisnuite de racire, chiar la
temperatura ambianta structura aliajului este constituita din faza B8 care nu a suferit
inca transformarea [79].

Mo si V au o influentd mare asupra stabilitatii fazei £ si sunt elemente de
aliere obignuite. Alierea cu W este mai rard, din cauza densitatii inalte a acestuia.
Adaosul de Cu duce la formarea compusului TiCu, si face dificila alierea, dar aliajul
poate fi tratat termic. Asemenea aliaje sunt folosite ca materiale sub forma de
benzi.

In fig. 1.8 sunt prezentate cateva efecte ale elementelor de aliere asupra
structurii unor aliaje ale titanului dar si influenta acestora asupra unor proprietati
mecanice[130].
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12 Stadiul actual al cercetarii - 1
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Fig. 1.8 Efectul elementelor de aliere asupra structurii si a proprietatilor unor aliaje de titan

1.4. Aliaje de titan

[22]

In functie de microstructurd aliajele de titan se impart astfel:

- aliaje cu structurd monofazica a, alcatuita dintr-o solutie solida de elemente
de aliere in Ti,. In aceste aliaje elementul principal de aliere este Al. Ele pot
contine mai multe elemente de aliere neutre (Sn, Zr) si o cantitate redusa

de elemente care stabilizeaza faza B (Mn, Fe, Cr, Mo);

- aliaje cu structurd bifazicd a+p, constituite din solutiile solide a si B. In afar3

de Al, ele mai contin 2-4% elemente stabilizatoare ale fazei B;

- aliaje cu structurd monofazica B, formate dintr-o solutie solida de elemente
de aliere in Tig; ele contin o cantitate mare de elemente stabilizatoare ale

fazei B.

Toate aliajele industriale ale titanului contin in general aluminiu. Pentru
aliajele de titan, sistemul Ti-Al (fig. 1.9) prezintd aceeasi importanta ca sistemul Fe-
FesC la oteluri si fonte. Prezenta aluminiului se manifesta prin cresterea rezistentei

la rupere si scaderea ductilitatii aliajului (fig. 1.10) [79].

Continutul de Al trebuie sa fie limitat la 7...9 % in cazul aliajelor comerciale,
pentru a evita precipitarea compusului TizAl care provoaca fragilizarea materialului.
Aluminiul echivalent se calculeaza cu relatia : Alechiv= Al + Sn/3 + Zr/6 + 10(0 + C

+ N) [160].
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Fig. 1.10 Evolutia unor proprietati

Fig. 1.9 Diagrama Ti-Al (T.B. Massalski, 1990)[11] mecanice cu proportia de Al [79]

1.4.1. Titanul pur comercial si aliajele a

Principalele caracteristici sunt:
- titanul si aliajele a nu sufera tratamente termice de durificare;
- sunt sudabile;
- au o duritate medie;
- rezistenta buna la fluaj la temperaturi ridicate;
- buna tenacitate a probelor cu concentrator de tensiune.
Titanul pur comercial are o structura hexagonala si o puritate de 99-99.5%.
Ca element interstitial de aliere, oxigenul micsoreaza mult rezistenta
rupere si reduce simultan ductilitatea. A
Oxigenul echivalent : %Occhiv= %0 + 2%N + 0,67%C. In fig. 1.11 sunt
prezentate cateva structuri microscopice ale titanului pur comercial [63].
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Structura a hexagona/a cu
particule B globulare este
prezentd datorita
impuritatilor de 0,3% Fe

Structura laminaté la cald

Structurd a hexagonala

Fig. 1.11 Structuri microscopice ale titanului pur comercial [63]

Titanul pur comercial are urmatoarele proprietati:
- rezistenta scazuta, depinzand de continutul de O, N;
- rezistenta la coroziune in acidul azotic si in clor lichid;
- Pd imbunatateste rezistenta la coroziunea in HCI, H,SO,4, H,PO,4 [63].
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14 Stadiul actual al cercetarii - 1

Aliajele a, in care elementele de aliere stabilizeaza faza a, ridica
temperatura de transformare polimorfa. Principalele elemente de aliere sunt Al si O,
ce ajuta la consolidarea solutiei solide, pe cand O si N prezente ca impuritati conduc
la o durificare interstitiala. De asemenea, se mai adauga Sn si Zr in cantitati mici
pentru a stabiliza faza a si a mari rezistenta mecanica a aliajului.

Cantitatea de stabilizatoare a nu trebuie sa depaseasca 9% din aluminiul
echivalent pentru a preveni o fragilizare a materialului. In fig. 1.12 sunt prezentate
cateva exemple de structuri microscopice ale aliajelor a de titan [63].

Py oF Py

-"-\
¥
2
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7 : Y g a s g
Vs 8 e
TN - 250 %S
Ti-5%Al-2.5%Sn - faza B sferoidala
este prezentd datoritd impuritatilor Precipitarea omogend a fazei a,
de 0.3% Fe
Fig. 1.12 Structuri microscopice ale aliajelor a de titan

Principalele proprietati ale aliajelor a de titan sunt:

- buna rezistentd mecanica, aceasta depinzand de continutul de O si
Al (Al<5-6%);

- Al reduce densitatea aliajelor;

- buna rezistenta la oxidare la temperaturi de 320-600°C;

- se sudeaza usor.

Aliajele de titan din vecinatatea fazei a au cantitati mici de stabilizatoare B
(Mo, V), ce provoaca o buna dispersare a fazei B in structura fazei a, ducand la
mbunatatirea performantelor si eficientei aliajelor. Aceste aliaje au o comportare
mult mai bund la fluaj la temperaturi mai mici de 400°C decéat aliajele a ale
titanului. Aliajele din vecinatatea fazei a, Ti-8Al-1Mo-1V si Ti-6Al-2Sn-4Zr-Mo, sunt
cele mai des utilizate in aplicatiile aerospatiale (componente de aeronave).

Titanul si aliajele a nu sufera tratament termic de durificare, ele fiind supuse
unei recoaceri pentru recristalizare. Temperatura de incalzire este superioard celei
de recristalizare, dar ea nu trebuie sda depdseasca temperatura de transformare
a+B->B, deoarece domeniul B provoaca o crestere puternica a granulatiei. Frecvent
recoacerea pentru recristalizare a aliajelor a si a+B se executa la 750...850°C [14].
Recoacerea executatd la temperatura inaltd provoaca obtinerea unei structuri de
fazd a cu retea cristalina H.C (vezi fig. 1.13a). Calirea din domeniul fazei B
provoaca modificarea structurii cu retea hexagonalad intr-o structura martensitica a’
cu retea hexagonald si aldturi de aceasta ramane o cantitate de faza B
netransformatd (figura 1.13 b). Racirea in aer din domeniul fazei B conduce la
obtinerea unei structuri Widmanstatten sub forma de placi de faza a (fig. 1.13 ¢)

[63].
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Fig. 1.13 Structuri microscopice ale titanului pur comercial si aliajelor a

In figura 1.14 sunt prezentate efectele vitezei de ricire din domeniul fazei B
asupra morfologiei structurii unui aliaj din vecinatatea fazei a, Ti 6242 [63].

AN
ALY : .
1°C/min 100°C/min 8000°C/min

Fig. 1.14 Efectele vitezei de racire [63]

1.4.2. Aliaje cu structura a+B

Acestor aliaje li se pot aplica tratamente termice si cele mai multe pot fi
sudate. Cele mai importante proprietati sunt:
- nivelul de rezistenta mecanica de la mediu la inalt;
- rezistenta la fluaj la temperaturi nalte nu este la fel de buna ca a
aliajelor q;
- deformarea la rece poate fi limitatda, dar deformarea la cald este in
general buna.

Cel mai folosit aliaj este Ti-6Al-4V [40, 131].

Spre deosebire de aliajele a, aliajele a+p pot fi durificate prin calire urmata
de imbatranire. In continuare se vor analiza transformarile intervenite la calirea
aliajelor bifazice a + B. Prin racirea rapida a aliajelor incalzite in prealabil in
domeniul fazei B se provoaca transformarea martensitica, ce se desfdasoara, ca si la
oteluri, intr-un interval de temperatura (fig. 3.7).

Cu cat continutul de elemente stabilizante B este mai ridicat, cu atéat
temperaturile de transformare martensiticd M, M sunt mai coborate. Daca
concentratia in asemenea elemente este inferioara punctului C, (fig. 1.15 a),
structura de calire a aliajelor care prezinta transformare eutectoida va fi alcatuita
din faza martensitica a'. Pentru concentratii de la C, la C'x in elemente stabilizante
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16 Stadiul actual al cercetarii - 1

B, pe langa faza a' mai apare in structura o faza B reziduald, iar daca continutul in
elemente de aliere este superior lui C’y, aliajul va fi constituit doar din faza B. Faza
martensitica a' este o solutie suprasaturata de elemente de aliere in Ti,. Ea poseda
o retea hexagonala usor perturbata si o structura aciculara caracteristica martensitei
din oteluri; duritatea si rezistenta fazei a' sunt cu atdt mai ridicate cu cat
concentratia de elemente de aliere este mai mare.
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Fig.1.15 Structura de céalire a aliajelor de titan cu elemente stabilizante B[79]:
a-aliaje cu transformare eutectoida calite din domeniul B;
b-aliaje fara transformare eutectoida calite din domeniul B

Pentru cazul reprezentat in fig. 1.15 b, dupa calirea aliajelor cu un continut
redus in elemente de aliere, se formeaza o structura de faza a’; la depasirea
concentratiei punctului C (fig. 1.15 b) apare o fazd martensiticd a" cu retea
ortorombica si care inrautateste duritatea si rezistenta la rupere imbunatatind
caracteristicile de ductilitate si tenacitate. Calirea aliajelor cu o concentratie in
elemente de aliere stabilizante B superioara punctului C, antreneaza formarea
fazelor a" si B, iar dacd aceasta concentratie este mai mare decat punctul C' ,
structura este alcatuitd numai din faza metastabilda B (fig. 1.15 b). Asa cum se
observa din fig. 1.15 faza B poate da nastere unei faze martensitice cu retea
hexagonalda coerentd cu matricea, dar care nu a fost evidentiaté prin analiza
microscopica; aceasta faza are o puternica actiune fragilizantd. Calirea aliajelor a+8
poate fi executatd si de la temperatura corespunzatoare domeniului a+B. In
asemenea conditii, faza a ramane neschimbata iar faza B sufera aceleasi
transformari ca si cand aliajul ar fi fost cdlit de la temperatura corespunzatoare
domeniului B. De exemplu, pentru cazul reprezentat in fig. 1.15 b, la temperatura T
compozitia fazei a este definita prin punctul a, iar compozitia fazei B prin punctul b.
Dupa célire, faza B se va transforma intr-o structurd martensitica By, iar faza a va
ramane nemodificata. Daca temperatura de calire este superioara lui T, (fig. 1.15 b)
compozitia fazei B este inferioara valorii C'y si la racire bruscd ea se transforma
integral sau partial in martensitd. Asadar, la cdlirea aliajelor din domeniul a+p se
obtin structuri alcatuite din a+a”+B,), din a+a”, sau din a+a'. Imbdtranirea
ulterioara a aliajelor calite, declanseaza descompunerea fazelor martensitice a', a" si
w, precum si a fazei metastabile B reziduala. In final, produsele de descompunere
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1.4. Aliaje de titan 17

sunt fazele a si B cu o compozitie de echilibru, iar la sistemele de aliaje cu
transformare eutectoidd, faza a si combinatia chimicd Ti\M, Faza metastabild B
obtinuta in primul caz se descompune la temperaturi mai reduse de imbatranire cu
formare de faza w si la temperaturi mai ridicate cu formare de faza a.
Descompunerea fazei a' nu provoaca o crestere semnificativa a rezistentei
mecanice, iar durificarea cauzatd de formarea fazei w este neutilizabila deoarece
provoaca o fragilizare puternica a aliajelor. In consecintd, durificarea este
determinata doar de descompunerea fazei a" si a fazei reziduale B. Pentru evitarea
fragilizarii datorate fazei w se ridica temperatura de imbatranire la 450-600°C.

Cu cat temperatura de calire in domeniul a+B este mai ridicata cu atat
caracteristicile de rezistentda mecanicd obtinute dupa imbatranire sunt mai bune, dar
cele de ductilitate si tenacitate sunt mai scazute. Ca si in cazul otelurilor, procesele
declansate la tratamentul termic al aliajelor de titan se descriu cel mai bine cu
ajutorul diagramelor T.T.T. (temperatura - timp - transformare) a fazei B subracite.
In fig. 1.16a este reprezentatd o asemenea diagrama pentru aliajele cu un continut
mai mic in elemente stabilizante B decat punctul C, Deasupra punctului M are loc
descompunerea fazei B, intre punctele Mg si M¢ apar fazele martensitice a' ( a" ) si
faza metastabila B iar sub punctul M;, numai fazele martensitice a' ( a"). Curbele
T.T.T. ale aliajelor cu un continut in elemente stabilizante B cuprins intre C, si C'x
sunt redate in figura 1.16 b. Punctul M; al acestor aliaje se gdseste sub temperatura
ambianta [79].
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Fig.1.16 Diagrame TTT ale fazei B in aliaje de titan a-continutul in elemente stabilizante
este inferior punctului Cx; b-continutul in elemente stabilizante B este cuprins intre punctele
Ck si C% [79]

Recoacerea cu incalzire in domeniul fazei B provoaca transformarea solutiei
solide B in solutie solidd a cu aspect lamelar al microstructurii (fig. 1.17 a).
Microstructura obtinutd in cazul recoacerii cu incalzire in domeniul bifazic a+B este
constituitd din cristale echiaxiale de faza a (culoare deschisd) si cristale de faza B
(culoare inchisd) dispuse intergranular (figura 1.17 b) [63].
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Fig. 1.17 Recoacere cu incalzire a aliajelor a+B [63]

Racirea in aer din faza B conduce la obtinerea unei structuri fine aciculare a
(figura 1.18a), iar la racirea din faza a+pB se obtine o structurd a primara echiaxiala
intr-o matrice a fazei B transformate (aciculard) (figura 1.18b) [63].

Fig. 1.18 Ré&cirea in aer din faza B si a+pB [63]

1.4.3. Aliaje cu structura B

Domeniul de aplicabilitate al acestor aliaje este cel mai vast in comparatie cu
celelalte aliaje ale titanului. Ele ofera cel mai inalt raport intre rezistenta la rupere si
masa specifica si o combinatie atractiva intre rezistenta, tenacitate si rezistenta la
oboseala pentru o gama larga de valori ale sectiunilor transversale. Comparativ cu
aliajele a+B, acestea au cateva dezavantaje: o crestere a densitatii, o
prelucrabilitate scazutd, un pret de cost ridicat, etc. (Tabel 1.2) [22].

Cele mai folosite aliaje cu structura B sunt: Ti-10-2-3, Beta C, Ti-15-3,
TIMETAL 21S, BT 22 pentru componente structurale si Til7 pentru discurile
compresorului motorului turbinei de gaz [63].

Stabilitatea fazei B poate fi descrisa cu ajutorul continutului in molibden
echivalent ce combind efectele diferitelor elemente stabilizante B, (Mo, V, Fe, Cr,
Nb, etc.), rezultand aliaje metastabile B pentru Moeciv< 25 si aliaje stabile B pentru
MOechiv= 25 - 40.

Calculul molibdenului echivalent se face cu relatia: Moehv% =
1.0Mo+0,67V+0,44W-0,28Nb+0,22Ta+1,6Cr+...-1,0A/ .
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1.5. Unele aplicatii ale titanului si aliajelor sale 19

Tabelul 1.2 Avantajele si dezavantajele aliajelor de titan

Avantaje Dezavantaje
Raport crescut rezistenta/densitate Densitate ridicata
Module de elasticitate mici Modul de elasticitate scazut

Proprietati scazute la temperaturi

O rezistenta si o tenacitate ridicata A -
inalte si joase

O rezistenta la oboseala ridicata Costuri ridicate de fabricare a

aliajelor
O buna calibilitate Tendinta la segregare
Forjarea se realizeaza la temperaturi s un v
" Recuperare elastica inalta
scazute
Costuri scazute pentru producerea de s "
'?)enzi P Instabilitate structurala

. v . Slaba rezistenta la coroziune (unele
Deformabilitate buna la rece (unele aliaje) b (

aliaje)

Un aliaj B este definit ca fiind aliajul de titan cu continut suficient de
elemente stabilizante B ce suprima transformarea martensitica in timpul calirii cu
racire la temperatura camerei [22].

Cele mai multe aliaje B ale titanului sunt metastabile si au tendinta de a se
transforma in:

- structura sub forma de placi grosolane a dupa tratamentul termic in
domeniul a4+ ;

- precipitari ale fazei a dupa o perioada lunga de imbatranire la o
temperatura inalta [22].

Acest lucru poate duce la o crestere a rezistentei aliajului dar poate cauza o
fragilizare nedorita cand se doreste ca materialul sa fie ductil.

1.5. Unele aplicatii ale titanului si aliajelor sale

Dintre aliajele cu baza de titan, cel mai frecvent utilizat in tehnica este Ti-
6Al-4V. Actualmente, peste 50% din asemenea materiale procesate industrial
apartin acestei marci, motiv pentru care se intreprind numeroase cercetari legate de
optimizarea proprietatilor sale tehnologice si de intrebuintare. El face parte din
categoria aliajelor bifazice a+B, aluminiul prezent in compozitia chimica in
concentratie de cca 6% fiind stabilizator al fazei a, iar vanadiul in concentratie de
cca 4%, stabilizeaza faza B [105, 131, 150].

Cresterea cantitatii de aluminiu in faza a conduce la consolidarea solutiei
solide din aliajul Ti-6Al-4V. Concentratia de Al trebuie sa fie 6% sau mai putin
pentru a evita formarea fazei DO;y, care este cunoscuta ca faza secundara (a”) a
fazei a si care conduce la scaderea ductilitatii si tenacitatii. Vanadiul prezent in acest
aliaj nu este solubil in faza a, fiind concentrat in regiuni mici ale fazei B [120]. Gil si
altii /33] au evaluat concentratia de Al si V folosind microscopul analitic si au
descoperit ca, continutul de Al descreste progresiv dinspre faza a spre faza B, in
timp ce continutul de vanadiu creste de-a Ilungul aceleiasi directii.

Proprietatile mecanice ale aliajului Ti-6Al-4V depind de continutul de oxigen
[146]. Acest aliaj se foloseste in aplicatiile industriale in doud variante: forma
comerciald, cu 0,16-0,20% oxigen si ELI cu 0,10-0,13% oxigen [175]. Oxigenul
poate conduce la formarea de TisAl (a,) in aliajele de titan. Aceste particule coerente
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de a, cresc limita de curgere si micsoreaza caracteristicile de ductilitate. Odata cu
cresterea cantitatii de oxigen, creste rezistenta la oboseala ciclica si scade
tenacitatea la rupere. Faza monolitica a, a fost testatd pentru aplicatii in industria
aeronautica si pentru turbinele cu gaz datorita excelentei sale rezistente la oboseala
la temperaturi nalte [12, 44, 103, 166], dar slaba rezistenta la oxidare si lipsa
rezistentei la oxidare la cald i-au limitat utilitatea in turbinele cu gaz.

Aliajul Ti-6Al-4V este frecvent utilizat la constructia anumitor componente
de avion, in defavoarea altor materiale metalice ca aliajele de aluminiu de inalta
rezistenta, datorita limitei de curgere si rezistentei la oboseala superioare, inaltei
rezistente la coroziune, modulului superior de elasticitate. Acesta poate fi folosit la
fabricarea tuturor componentelor de avion ca: fuzelaj, carlingd, tren de aterizare,
aripa si ampenaj, iar datorita bunelor caracteristici de rezistenta la fisurare este
foarte folosit pentru constructia elementelor structurale mari. O alta aplicatie majora
a aliajului Ti-6Al-4V este in industria aeronautica la componentele rotative si
nonrotative (fig. 1.19). Acesta este folosit de asemenea cu restrictii de temperatura
~350°C la constructia elementului rotativ al wventilatorului unui motor,
compresorului de joasa presiune si in primele zone din compresorul de presiune
intermediara. Ventilatorul si paletele compresorului sunt supuse la solicitari
oscilatorii si pentru aceasta necesita o inalta rezistenta la nucleerea si propagarea
fisurilor de oboseald in sectiunea paletei si o buna rezistentd la oboseala la un
numar mic de cicluri in zonele de fixare. Carcasa compresorului de motor (conducta
exterioara) obtinutd prin laminarea placilor din Ti-6Al-4V si fabricata prin metode
conventionale de deformare, prezinta o microstructura fina cu bune proprietati de
deformare. Pentru producerea de componente cu forme complexe se poate recurge
la turnarea aliajului Ti-6Al-4V in forme usor fuzibile [103].

e.g Ti-64 Ti-6246 Ti-834 Ni-based Titanium
Superalloys Aluminides

Operating temperature
[°C] we 230 1,230 - 730 wee 730
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Alte aplicatii ale acestui aliaj se regasesc in industria chimica la fabricarea
conductele schimbatoarelor de cdldura ale condensatorilor de rdcire a apei de mare
si in sistemele de racire hidrocarburi. Intrucat este superior aliajelor Cu-Ni, alamelor
cu Al si bronzurilor cu Al acolo unde coroziunea nu este permisa, se foloseste la
executia de produse tubulare. De asemenea, titanul si aliajele sale se folosesc ca
materiale de baza la fabricarea altor echipamente din industria chimica cum sunt:
rezervoare (fig. 1.20) si vase, pompe, supape, epuratoare de gaze si conducte.
[103]

Fig. 1.0 Rezervor combustibil [62]

Pe langa numeroasele aplicatii in industria chimica, aliajele de titan sunt
folosite ca si materiale biocompatibile unde compatibilitatea lor cu oasele si tesutul
uman constituie o excelenta alegere. Aliajul Ti-6Al-4V si titanul pur comercial este
folosit la fabricarea dispozitivelor protetice ca valve aortice (fig. 1.21 a), articulatii
artificiale, implante dentare(fig. 1.21 b), stifturi, dispozitive ortodontice, proteze de
sold si genunchi (fig. 1.21 c¢). [103]

Mitral Model

-a-
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: ) )

_C_
Fig. 1.21 Aplicatii medicale a) valva aortica; b) implante dentare; c) proteze ortopedice [54,
57, 58]

In ultimii ani titanul si aliajele sale a inceput sa fie folosit si in industria
articolelor sportive. Aliajele de titan ca Ti-6Al-4V, Ti-3AI-2.5V si Ti-4.5Al-3V-2Mo-
2Fe (SP-700) sunt pe larg utilizate la fabricarea croselor de golf, cadrelor de
bicicleta, in echipamentele de alpinism si la automobilele de inalta performanta
datorita densitatilor mici, modulului de elasticitate scazut si rezistentei la tractiune
ridicate (fig. 1.22) [103].

Fig. 1.22 Aliajele de titan in aplicatiile sportive
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1.6. Eroziunea cavitationala

1.6.1. Generalitati

Eroziunea cavitationalad este considerata de specialisti, ca fiind un fenomen
tipic de oboseald locala a materialului care sufera deformatii sau/si ruperi sub
impactul repetat cu microjeturile si undele de soc generate prin implozia bulelor
cavitationale.

Degradarea prin eroziune cavitationald apare la diferite echipamente cum ar
fi: pompe, turbine hidraulice, elicele navale, rotori si mixeri de mare viteza din
industria farmaceutica, constructii aerospatiale, chimie si petrochimie, dar si alte
echipamente hidromecanice.

In aceste momente, in care tehnologia se dezvoltda tot mai repede, atéat
oamenii de stiinta cat si producatorii de echipamente hidromecanice, nave maritime
si fluviale, trebuie sa gadseasca materiale noi care sa aiba o rezistentd ridicatd la
eroziunea cavitionald si bune proprietati mecanice. Cercetdrile realizate 1in
laboratoare de specialitate [8, 19, 29, 32, 148] au aratat ca nivelul distrugerilor
cavitationale la oteluri depinde, pe de o parte, de intensitatea cavitatiei, care este
specifica hidrodinamicii curentului cavitant si, pe de alta parte, de natura
materialului caracterizata prin:

- microstructura;

- tehnologia de elaborare a semifabricatului (turnat, laminat, etc.);

- tratamentul de durificare si omogenizare structurala (termomecanic,
termochimic, etc.);

- valoarea proprietdtilor mecanice (Rm, Rpo,2, HB, KCU);

- compozitia chimicd, respectiv continutul in carbon si in elemente de
aliere (Ni, Cr, Mn, Mo, V, W, Nb, Al).

O sinteza a legaturii dintre rezistenta la cavitatie, respectiv viteza de
eroziune, si principala proprietate mecanica cu efect asupra comportarii la atacurile
cavitatiei (duritatea) si factorii specifici materialelor utilizate in fabricarea pieselor
solicitate cavitational este exprimata de figura 1.23 [77].
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Fig. 1.23 Reprezentatea schematica a proprietatilor diverselor materiale. Influenta starii
materialului si a constitutiei structurale asupra comportarii la cavitatie [77]

1.6.2. Mecanismul degradarii materialelor prin cavitatie

in timpul cavitatiei, In curentul hidrodinamic, prin variatia presiunilor se
dezvolta bulele cavitationale care pot avea forma simetrica sau asimetrica in functie
de locul in care se afld. Forma asimetrica apare cand bula este apropiata de peretele
solid. Cu cat este mai aproape de solid cu atat se deformeaza mai mult. Datorita
cresterii presiunilor se intampla 2 fenomene: bula se comprima pana la un punct -
fenomen numit implozie - si cadnd trece printr-un cdmp de presiuni mai mic se
destinde brusc si genereaza unde de soc a caror presiune de impactare a solidului
este de 10*-10%tm [5,17]. Forta de impact scade cu cat bula este mai departatd de
perete si cu cat lichidul este mai vascos. Trecerea de la dimensiunea mica la
destinderea brusca este de ordinul microsecundelor si de aceea unda de soc care
impacteaza solidul are o forta foarte mare.

Cel de-al doilea mecanism este al microjeturilor. Aceste microjeturi apar
intr-un vartej inelar datoritd involutiei peretelui bulei mult mai pronuntat cand
aceasta este langa perete. Dosul peretelui bulei este impins spre exterior pana cand
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bula se sparge si se creeaza prin centru un microjet cu diametrul sub un milimetru
si cu viteze de pand la 100m/s [5, 108]. Mecanismul involutiei peretelui bulei si
aparitia microjetului este prezentat in figurile 1.24 si 1.25 [56, 60]. In figura 1.25
este sugerat si modul de rupere a materialului (propagare a fisurii) in urma
impactului cu microjetul.

Bula initiala

bulei

Sursa
Suprafata

Fig. 1.24 Mecanismul de formare a bulei cavitationale si a microjetului [60]

\l i/ Micrajet Cavitatie
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Bula Initierea | Formarea microjetului | Impact &
| initiald spargerii extrudarea

bulei metalului

Fig. 1.25 Mecanismul surpdrii bulei cavitationale si generarii fisurii [56]

1.6.3. Instalatii de laborator

Exista trei tipuri de instalatii de laborator folosite in studiul eroziunii
cavitationale a materialelor:
- tunele hidrodinamice cu camera de lucru strangulata;
- aparate cu disc rotitor imersat in lichid;
- aparate vibratorii.
In continuare se vor prezenta cateva date semnificative privind utilizarea
fiecareia dintre instalatiile enumerate mai sus.
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1.6.3.1. Tunelele hidrodinamice

Tunelele hidrodinamice sunt astfel realizate si concepute incat permit
generarea unor fenomene cavitationale similare celor din masinile hidraulice.
Peretii camerelor de lucru sunt transparenti si permit vizualizarea, fotografierea,
filmarea si fnregistrarea evolutiei procesului de distrugere cavitationalda. Un
model de tunel hidrodinamic este prezentat in figura 1.26 [73].

Fig. 1.26 Tunel hidrodinamic [73]

Tunelul hidrodinamic este un ansamblu de conducte in care presiunea se
poate modifica folosind o pompa de vid, iar antrenarea in miscare a lichidului se face
cu o pompa. Coturile sunt prevazute cu retele de profile pentru a uniformiza campul
de curgere (eliminarea turbulentelor) (fig. 1.27). In camera de lucru se pune piesa
sau corpul pe care se studiaza regimul cavitational. Camera de lucru este de fapt un
tub venturi In care se poate reduce presiunea cu o pompa de vid pana la crearea
cavitatiei.
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Figura 1.27 Sectiune printr-un tunel hidrodinamic [61]

Avantajul folosirii unei astfel de statiuni o constituie posibilitatea
determinarii distributiei de presiuni, din camera de lucru, pentru diferite stadii
cavitationale si construirii curbelor de cavitatie o =f(Re). Dezavantajul instalatiei il
constituie gabaritul ridicat si timpul necesar producerii unor eroziuni acceptabile (10
+ 300) ore [73].

1.6.3.2. Aparatele cu disc rotitor imersat in lichid

Aparatele cu disc rotitor imersat in lichid (fig. 1.28) simuleaza cel mai
bine procesul cavitational din masinile hidraulice si elicele navale. Elementul de baza
al acestor aparate il constituie discul rotitor imersat in lichid, a carui turatie poate
fi modificata in functie de intensitatea fenomenului cavitational dorit. In acest disc
sunt realizate orificii, cu geometrie variabila, dispuse dupa spirale logaritmice care
servesc la generarea cavitatiei. In spatele orificiilor sunt montate probele de forma
cilindrica a caror suprafata este distrusa prin eroziune cavitationala [73].
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Fig. 1.28 Aparat cu disc rotitor imersat in lichid [73]

1.6.3.3. Aparatele vibratorii

Aparatele vibratorii, utilizate in distrugerea materialelor prin eroziune
cavitationala, sunt sisteme acustice, respectiv ultraacustice, deschise, cu aplicatii
tehnologice active, care folosesc energia sonora, respectiv ultrasonord, pentru
producerea de modificari in structura mediului prin care se propaga. Sunt cele mai
folosite aparate in evaluarea rezistentei si evidentierii comportarii microstructurii
materialului la  atacurile cavitatiei, datoritd duratei foarte mici de initiere si
dezvoltarea a distrugerii.

Aparatele vibratorii folosite in cercetarea eroziunii cavitationale a
materialelor sunt de doua tipuri:

- magnetostrictive;
- piezoelectrice.

De exemplu, aparatul vibrator TELSONIC SG 1000 este utilizat de
laboratorul de Stiinta Materialelor al Departamentului de Metalurgie si Ingineria
Materialelor din cadrul Escola Politecnica da Universidade de Sao Paulo [130].

Probele sunt fixate la o distanta de 1 mm fata de cap (Fig. 1.29). Frecventa
si amplitudinea vibratiilor sunt de 20 kHz respectiv 40 um. Lichidul folosit este cu
precadere apa distilatd, la o temperatura constantd de 20°C. Testele sunt intrerupte
la intervale regulate de timp, probele se curata cu ultrasunete, dupa care se
determina pierderile masice cu ajutorul unei balante analitice.
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Sonotio dél

Fig. 1.29 Aparatul vibrator TELSONIC SG 1000 [130]

Aparatul vibrator ACQ-600 (fig. 1.30) este un aparat vibrator ultrasonic
folosit de Laboratory of Mechanical Behavior of Metal Material, Xi‘an JiaoTong
University, Xi‘an 710049, China [172]. Experimentele sunt efectuate in conditii
statice si de cavitatie la temperatura camerei (obisnuit 20+5 °C). Frecventa
aparatului vibrator este de 20 kHz. Sonotroda este imersata in solutie la o adéncime
de 10 mm; proba este pozitionata sub sonotroda la o distanta de 1 mm.
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Fig. 1.30 Aparatul vibrator ultrasonic [172]
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1.6.4. Metode de evaluare a comportarii materialelor la eroziune
cavitationala

Ordonarea si evaluarea rezistentei materialelor la eroziune cavitationald se
face dupa unul din criteriile [8, 19, 29, 32, 69, 73, 148]:

1. panta curbelor de pierdere masicd m(t) sau volumica V(t), tga, in
zona de stabilizare;
viteza de stabilizare a eroziunii (finala de palier) vs ;
viteza maxima a eroziunii Vmay ;
rezistenta normalizata la cavitatie R, ;
viteza adancimii medii sau maxime de patrundere a eroziunii, MDER
respectiv. MDER,.x, sau inversul acestora, 1/MDER respectiv
1/MDERmax;

6. timpul de incubatie ;

7. durata necesara obtinerii unei pierderi volumice sau masice date ;

8. durata necesara realizarii unei anumite adancimi de patrundere.

Deoarece rezultatele experimentale sunt influentate de parametrii tehnico-
functionali ai statiunii, permitand un grad de subiectivitate, nici unul dintre
parametrii mentionati nu este acceptat, ca unic, de catre cercetatori.

Dintre acesti parametrii, timpul de incubatie este folosit cu precadere la
aprecierea materialelor testate in tunele hidrodinamice si aparate cu disc rotitor.

Duratele de realizare a unei pierderi (masice, volumice sau gravimetrice)
date si a unei anumite adancimi de patrundere, practic, azi nu se mai utilizeaz3,
datorita consumurilor energetice prea mari pentru materiale cu rezistenta sporita,
de tip oteluri acoperite cu stelite si inoxidabile la care aceste durate au valori de
ordinul sutelor de ore pentru atacurile din tuneluri cavitante si aparate cu disc rotitor
si de zeci de ore pentru distrugerile produse in aparate vibratorii.

Normele ASTM recomanda parametrii 2, 3, 4, si 5 iar Thiruvengadam,
[8] viteza de stabilizare a eroziunii. Pentru maximul vitezei de eroziune
cavitationala, normele ASTM recomanda acea valoare dupa care viteza devine
descrescatoare. Se face aceasta recomandare, deoarece valorile ridicate din
primele minute ale atacului cavitational (obtinute cu precadere in aparatele
vibratorii) sunt puternic afectate de praful abraziv si nivelul rugozitatii din
suprafata atacata.

Azi, majoritatea cercetatorilor utilizeaza pentru ordonarea materialelor, dupa
rezistenta la distrugere cavitationald, parametrii 1 si 2, iar pentru analiza cauzelor
distrugerii sub abumite forme se folosesc rezultatele oferite de investigatiile
microstructurale cu ajutorul microscoapelor optice si electronice cu baleiaj.
Cercetarile din ultimii trei ani [2, 3, 10, 69, 72, 74, 75, 76, 82, 84, 123-129],
realizate in Laboratorul de Cavitatie al Universitatii Politehnica din Timisoara, au dus
la concluzia ca utilizarea parametrului MDER, respectiv inversului acestuia (1/MDER)
sunt mai sugestive in evaluarea rezistentei si descrierea comportarii la cavitatie.

nhwn

1.7. Aspecte ale cavitatiei titanului si aliajelor sale

Literatura de specialitate este foarte bogata in rezultate privind proprietatile
tehnologice si de intrebuintare ale acestei categorii de materiale, existand foarte
putine rezultate legate de rezistenta la eroziunea cavitationala a acestora:

a) astfel, in lucrarea lui Man H.C si colaboratorii [49] prin nitrurarea in
gaz a titanului si a aliajului Ti-6Al-4V folosind laserul Nd-YAG s-a
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obtinut o duritate a suprafetei de 2000HV,» si 0 structura dendritica
de TiN ce a dus la o crestere a rezistentei la eroziunea cavitationala
in comparatie cu starea de livrare.

b) 1in lucrarea lui Mochizuki H si colaboratorii [45] testele de eroziune
cavitationald a probelor din titan pur (TB270H, TB340H, TB480H) si
din aliajul Ti-6Al-4V s-au realizat la temperaturi de 29,85°C(303K);
44,85°C(318K) si 59,85°C(333K) pe un aparat cu disc rotitor in apad
de mare. In urma testelor au rezultat urmatoarele concluzii:

- rezistenta la eroziunea cavitationala creste odata cu cresterea
duritatii astfel: TB270H, TB340H, TB480H si aliajul Ti-6Al-4V;

- pierderile masice folosind aparatul cu disc rotitor cresc odata
cu cresterea temperaturii apei sarate la fel ca si in cazul
folosirii aparatelor cu jet si a aparatelor vibratorii.

c) 1in lucrarea elaborata de Duraiselvam s.a [109] acoperirea aliajului
Ti-6Al-4V s-a realizat cu un compozit avand matrice de Ni/Al sub
forma de pulberi si TiC sau VC sub forma de pulberi ca faze
durificatoare, folosind procedeul de depunere cu fascicul laser.
Testele de eroziune cavitationala au fost realizate pe un aparat
vibrator folosind apa distilata. In urma testelor a rezultat o crestere
a rezistentei la eroziunea cavitationald a stratului depus de 1,2-1,8
ori mai mare fata de aliajul de baza Ti-6Al-4V; aceste rezultate au
fost atribuite proprietatilor fazelor intermetalice cu rol durificator
prezente in matrice. Macrocraterele observate in stratul depus se
explica prin continutul ridicat de compusi fragili de Ti,Ni, ducénd la o
scadere a rezistentei la eroziune, respectiv la pierderi mari de
masa. De asemenea s-a observat o relatie indirectd intre duritate si
rezistenta la eroziunea cavitationalad a straturilor depuse cu ajutorul
laserului.

Pe baza acestor date se poate conchide cd domeniul de cercetare a
degradarii prin cavitatie a acestei categorii de materiale raméane deschis, atat sub
aspectul marimilor de influentd, a mecanismului de declansare si de dezvoltare a
acestui fenomen, cat si a modalitatilor tehnologice de imbunatatire a rezistentei la
acest tip de coroziune.

1.8. Obiectivele tezei de doctorat

Programul de cercetare fisi propune s3a aprofundeze mecanismul de
degradare si sa stabileasca modalitatile tehnologice de crestere a
rezistentei la cavitatie a aliajelor bifazice Ti-6Al-4V prin aplicarea unor
tratamente termice volumice sau de suprafata.

Experimentele urmaresc gasirea unei corelatii intre starea structurala a
materialului si viteza de degradare prin eroziune cavitationala, precum si
optimizarea procesului tehnologic de prelucrare in vederea maririi duratei
de viata a componentelor de masini care lucreaza in astfel de conditii.

Se estimeaza ca prin aplicarea unor tehnici de acoperire a suprafetei, sa se
obtind un sistem compus strat — substrat care sa raspunda favorabil exploatarii la
solicitari oligociclice in medii cavitationale.
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Dezvoltarea unor metode de testare a suprafetelor degradate cavitational va
permite un control mai precis al evolutiei acestui proces cu implicatii in reducerea
riscului de aparitie a avariilor.

Principalele tratamente termice volumice si de suprafatd care se
considera ca au un impact pozitiv in asigurarea unei cresteri a rezistentei la
cavitatie si vor fi aplicate in cadrul programului experimental sunt :

- calire martensitica volumica din domeniul monofazic sau bifazic
urmata de Tmbatranire prin revenire;

- ecruisare mecanica cu sau fara recoacere subcritica;

- acoperire cu pulberi ceramice si retopire folosind tehnica laserului si
cea a fasciculului de electroni;

- pulverizare in plasma cu particule nanometrice.

Aprecierea calitatii suprafetelor testate cavitational se va face prin :

- investigatii macro- si microscopice;

- examinari sclerometrice;

- analize microfractografice la microscopul electronic cu baleiaj;

- analize EDX de compozitie chimica in microdomenii de material.

Evaluarea rezistentei si comportarii la cavitatie a materialelor supuse
tratamentelor de mai sus se va face, in conformitate cu cerintele normelor ASTM-
G32-2010, pe baza curbelor specifice si a principalilor parametri, utilizand pentru
comparatie materialele de referinta ale Laboratorului de Cavitatie din cadrul U.P.
Timisoara, cunoscute pentru calitatile lor anticavitationale. De asemenea, aceastd
evaluare va fi corelata cu microfotografiile suprafetelor si structurilor degradate prin
cavitatie, realizate la diversi timpi de atac, precum si la finalul testului.
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2. Modalitati de crestere a rezistentei la
cavitatie. Procedura experimentala

2.1. Oportunitati de crestere a rezistentei la cavitatie

Pentru a combate uzura suprafetei si pentru a durifica stratul de suprafata,
aliajele de titan sunt supuse: tratamentelor termice, acoperirilor de suprafata,
tratamentelor termochimice, tratamentelor mecanice, etc.(fig. 2.1).
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Fig. 2.1. Modalitati de crestere a re_zistenrei la cavitatie
2.1.1. Tratamente mecanice (ecruisare mecanica)

Fenomenul de crestere a tensiunilor necesare pentru producerea unei
alunecari, datorat deformarii plastice anterioare si prin care metalul devine mai
rezistent si mai dur poartd numele de durificare prin deformare sau ecruisare. Prin
ecruisare creste rezistenta la rupere Ry, si duritatea suprafetei, dar odata cu aceste
cresteri au loc scaderi ale rezilientei KCU, alungirii relative si a gatuirii Z.

O importanta deosebita o are influenta ecruisarii asupra plasticitatii
materialului, pentru ca la un anumit grad de deformare, plasticitatea scade in mod
substantial, incat prelucrarea in continuare prin deformare plastica nu mai este
posibild, din cauza aparitiei crapaturilor.
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Tratamentele mecanice aplicate pentru cresterea duritatii suprafetei sunt:
- sablarea cu alice;
- durificarea cu unde laser (Laser Shock Peening);
- rularea.

2.1.2. Particularitati ale tratamentelor termochimice

in general, toate tratamentele pot fi aplicate aliajelor de titan, dar trebuie
luate in considerare anumite aspecte:

- durificarea obtinutda prin carburare implica nemijlocit o modificare a
compozitiei chimice a suprafetei materialului;

- titanul si aliajele sale reactioneaza usor cu cele mai multe elemente care se
dizolva interstitial in reteaua cristalind, in special oxigenul, de aceea toate
tratamentele termochimice se realizeaza in vid sau gaz inert;

- aliajele de titan reactioneaza cu toate elementele chimice, dar cele mai
multe dintre ele difuzeazad in stratul de suprafata.

In prezent, interesul pentru astfel de tratamente a inceput sa creasca
deoarece acestea maresc rezistenta la coroziune si la oboseald, dar micsoreaza
coeficientul de frecare si in acelasi timp durifica stratul de suprafata al materialului
[9].

Cele mai folosite tratamente termochimice sunt: oxidarea, carburarea si
nitrurarea.

a) Oxidarea

In ultimii 40 de ani s-au efectuat multe studii asupra oxidarii titanului si
aliajelor sale [9], dar studii privind oxidarea ca tratament termochimic al suprafetei
au fost putine [9]. Oxidarea titanului si aliajelor sale poate fi folositd pentru a
fmbunatatii proprietatile lor tribologice.

Dupa cum se stie, titanul si aliajele sale au o excelenta rezistenta la
coroziune fin conditii normale, deoarece acestea formeazd o pelicula de oxid
aderenta si stabila la suprafata. In timpul oxidarii termice, pelicula de oxid devine
mai groasa si dura oferind o bund protectie Tmpotriva coroziunii. O pelicula
protectoare de oxid se poate obtine prin incalzirea titanului si aliajelor sale timp de 2
- 10 minute la o temperatura de 450°-800°C /9], care este fragilda si la primul
contact mecanic se desprinde de pe suprafata; deci se reduce rezistenta la uzura.

O rezistenta buna la uzura s-a obtinut dupa tratamentul termic in atmosfere
de argon/oxigen a aliajului Ti-6Al-4V deoarece la suprafata materialului s-a obtinut
oxidul de titan (TiO,) (fig. 2.2) sau rutil.
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Fig. 2.2. Diagrama de echilibru Ti-O, [173]

b) Carburarea
Carburarea titanului si aliajelor sale se poate realiza in diferite medii: solid,
gazos, in plasma. Fazele de echilibru ale Ti-C (fig. 2.3) difera de cele ale Ti-O si Ti-
N, deoarece carbonul are o solubilitate scazuta in titan. Straturile de TiC formate au
o grosime de 1-10um. Procesul de carburare se poate realiza pana la 1050°C in
medii cu agent carbonizator. Cresterea duritatii suprafetei carburate se datoreaza
carbonului dizolvat in matricea Tiq [9, 140].
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Fig. 2.3. Diagrama de echilibru Ti-C [ 132]
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c) Nitrurarea
Nitrurarea titanului si aliajelor sale s-a studiat multi ani si s-a constatat ca
este o metoda eficienta de protectie impotriva uzurii, oboselii, coroziunii. Azotul are
o solubilitate ridicata in reteaua hexagonald compacta (H.C.) a Ti, si astfel se creste
semnificativ rezistenta stratului superficial (fig. 2.4). Prin nitrurare se obtin duritati
ale suprafetei de 600-2000HV datoritd formarii de TiN sau Ti,N. Nitrurarea nu se
realizeaza in aer datorita formarii TiO, si de aceea se realizeaza in plasma, in mediu
gazos sau cu laser, fascicul de electroni [9].
3500
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Fig. 2.4. Diagrama de echilibru Ti-N [55]

Nitrurarea in plasma prezintda urmatoarele avantaje: se poate controla
formarea de anumite faze si adancimea stratului nitrurat. Pentru a preveni oxidarea,
nitrurarea se realizeaza intr-un timp relativ scurt, la temperaturi de 450°-900°C,
timp de 15min-32h, rezultdnd duritati ale stratului superficial de 600-2000HV si o
grosime a stratului superficial de aproximativ 50um /25, 115, 116, 133].

Alta metoda de durificare a suprafetei aliajelor de titan este nitrurarea cu
fascicul de ioni (fig. 2.5a). Aceasta metoda se realizeaza la temperaturi de 500°-
900°C timp de 30min-20h, obtinandu-se o duritate a stratului superficial de 800-
1200HV si o grosime de 5-8um.

Nitrurarea stratului superficial cu laser (fig. 2.5.b) se obtine in general
printr-o reactie dintre topitura produsa de laser si azot, ceea ce conduce la
obtinerea de nitruri, care dupa solidificare durificd stratul. Structura stratului
nitrurat depinde de conditiile de realizare, dar in general matricea obtinuta este
constituitd din dendrite fine de nitruri incluse in matricea titanului. In urma nitrurarii
cu laser se obtine o duritate a suprafetei de 900-1300HV, insa acest strat poate
prezenta fisuri [13, 89, 147].
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Fig. 2.5. Instalatia de nitrurare cu:a) fascicul de ioni [110]; b) laser [136]

Principalul avantaj al nitrurdrii in gaz il reprezintd faptul cd se pot nitrura
piese cu geometrii diferite in comparatie cu nitrurarea cu laser. Insa un mare
dezavantaj al nitrurarii in gaz il reprezinta faptul ca acest proces se realizeaza la
temperaturi inalte, 650°-1000°C, pentru o perioada de 1-100h. Duritatile obtinute
variaza intre 450-1800HV avand o grosime a stratului de 2-15um pentru Ti-6Al-4V
[9, 26].

2.1.3. Acoperiri de suprafata

Dezvoltarea procedeelor de depunere a straturilor de suprafata s-a realizat
in paralel cu evolutia materialelor de acoperire. Straturile depuse trebuie sa
indeplineasca anumite cerinte: sa protejeze suprafata componentei pe care sunt
depuse impotriva coroziunii sau uzurii; sa Tmbunatateasca proprietatile si implicit
comportamentul materialului in timpul functionarii; sa Tmbunatateasca aspectul
suprafetei, etc.
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a)

Exista diferite metode de acoperire de suprafata:

Metoda pulverizarii cu plasma la presiune joasa - LPPS (Low Pressure
Plasma Spraying) este un procedeu de pulverizare termica, ce permite
acoperirea unui substrat cu un strat protector la temperaturi inalte, care
poate fi de natura ceramica sau metalica (fig. 2.7). Gazul purtator adesea
Ar, transporta materialul de pulverizat spre zona unde se afla fasciculul de
plasma format, unde are loc topirea partiala sau totala a particulelor.
Particulele aflate in aceasta stare, se vor proiecta pe suprafata aliajelor de
titan ce urmeaza a fi acoperita. Racirea pe suprafata substratului are loc
foarte rapid astfel incat picaturile de topitura se solidifica cu viteze foarte
mari. Substratul se incdlzeste foarte putin. Aderenta stratului la substrat
este asigurata printr-o ancora mecanica. Prin aceasta metoda se urmareste
cresterea rezistentei la uzarea abraziva si chiar la eroziunea cavitationala
[26, 88].

Tensiune
electrica Pulbere & Gaz purtitor
i ‘
Apa de
racire n‘) Strat
depus
Gaz :
plasmagen
Electrod
f Substrat
lzalatar Duza
Fig. 2.6. Instalatia de pulverizare cu plasmé la presiune joasad [64]
b) Metoda pulverizarii prin vaporizare cu fascicul de electroni - EB-PVD

(Electron Beam Physical Vapour Deposition) (fig. 2.7) se realizeaza intr-o
incintd vidata, un tun de electroni si piesa ce urmeaza a fi acoperita.
Majoritatea materialelor, deci si aliajele de titan, pot fi acoperite folosind
aceastda metoda, dar este foarte importanta pregatirea suprafetei
materialului de baza, care trebuie sa fie foarte curata, degresatad si sa nu
contina resturi de oxizi. Toti acesti factori pot influenta negativ aderenta
dintre strat si substrat /9, 88, 170]. Straturile depuse prin aceastd metoda
au o buna rezistenta la variatii de temperatura.
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Fig. 2.7. Instalatia de pulverizare prin vaporizare cu fascicul de electroni [168]

c) Metoda de depunere prin pulverizare de particule cu vitezd mare cu
combustibil - HVOF (High Velocity Oxygen Fuel Spraying) (fig. 2.8) este
folosita pentru a depune straturi in scopul de a proteja diferite componente
impotriva temperaturilor ridicate, pentru protectie impotriva oxidarii, a
coroziunii chiar si Tmpotriva eroziunii cavitationale ce apar la turbine.
Principiul acestei metode consta in urmatoarele: particulele sub forma de
pulbere sunt incalzite intr-o flacara si apoi proiectate cu viteza foarte mare
pe suprafata materialului. Flacara incalzeste pulberea aducdnd-o in stare
topita sau semi-topitd, aceasta fiind apoi depusa sub forma de picaturi. La
impactul cu suprafata materialului substrat are loc racirea si solidificarea
acestora formand astfel stratul protector. Grosimea acestor straturi este de
obicei in domeniul 200-500um. In urma acestei metode rezulta un strat cu o
porozitate mai cdzuta in comparatie cu pulverizarea in plasma datorita
vitezei mari de depunere [9, 88, 135].
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Fig. 2.8. Instalatia de pulverizare de particule cu viteza mare cu combustibil [65]

d) Retopirea cu fascicul de inaltd energie (laser, fascicul de electroni) a
straturilor depuse. Principala problema a straturilor depuse o reprezinta
porozitatea ridicatd a stratului (micropori, microfisuri si fara legaturi
intercristaline intre structurile lamelare existente in straturi), fapt ce
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conduce la reducerea izolarii termice si o scadere a rezistentei stratului
depus. Prin retopire cu fascicul de inalta energie au loc urmatoarele:
- scade porozitatea stratului depus;
- creste capacitatea de acoperire si omogenitatea chimica a stratului;
- mai buna aderenta a stratului la substrat;
- se elimina deformatiile termice;
- scade rugozitatea stratului./90]

2.1.4. Tratamente termice volumice

In functie de cdAmpul de aplicatie cat si de proprietdtile care se doresc a se
obtine (optimizarea rezistentei la oboseald, la uzura, la eroziunea cavitational3,
prelucrabilitate buna, o structura stabild), titanul si aliajele sale poate fi supus
diferitelor tipuri de tratamente termice: recoacere, calire, imbatranire.

Titanul si aliajele a nu sufera tratament termic de durificare, ele fiind supuse
doar unei recoaceri pentru cristalizare. Temperatura de incalzire este superioara
celei de recristalizare, dar ea nu trebuie sa depaseasca temperatura de transformare
a+B->B, deoarece domeniul B provoaca o crestere puternica a granulatiei. Frecvent,
recoacerea pentru recristalizare a aliajelor a si a+B se executd la 750-850°C. La
aliajele bifazice a+B, se aplica frecvent o recoacere izoterma care consta dintr-o
incalzire la 850-950°C (in functie de compozitia aliajului) urmata de o racire in aer
pana la 500-650°C, o mentinere la aceasta temperatura si o racire in aer. Un
asemenea tratament asigura obtinerea unei structuri cu stabilitate termica maxima.
Spre deosebire de aliajele a, aliajele a+B pot fi durificate prin calire urmata de
imbatranire.[79]

2.2. Materialul de cercetare. Procedura experimentala

2.2.1. Aliajul Ti-6Al-4V

Cel mai folosit aliaj de titan este cel care contine 6% Al si 4% V. Acesta
prezinta o excelentda combinare de proprietati cum ar fi: rezistenta, tenacitate si
rezistenta la coroziune, fiind utilizat in industria aeronautica, la constructia de palete
si discuri ale turbinelor de avion cat si ale compresoarelor, la fabricarea implantelor
chirurgicale, etc.

Pe materialul de proba (doud sarje) au fost efectuate analize chimice
spectrale cu scopul de a cunoaste participarea, alaturi de Al si V, a concentratiei de
impuritati (C, N, H, O, Fe) a caror influenta se manifesta in modificarea proportiei de
faze a si B.

Prescriptiile de compozitie chimicd, alaturi de compozitia chimica efectiva a
sarjelor cercetate se prezinta in tabelul 2.1.

Tabel 2.1. Compozitia chimicd a aliajului cercetat

Marca de Compozitia chimica, %
aliaj Observatii
Al Vv C N H o Fe Ti
5,5- 3,5- <0,01 Valori
6.75 41 <0,08 <0,05 5 <0,20 <0,30 Rest prescrise
Ti-6Al-4V 0.009 Valori
6,25 4,05 ! 5 0,008 0,002 0,168 0,17 Rest efective
sarja 1
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Valori
6,27 3,98 0,009 0,008 0,004 0,138 0,098 Rest efective
sarja 2

Valori
6,05 4.08 0,08 0,05 0,01 0,13 0,025 Rest efective
sarja 3

2.2.2. Procedura experimentala

2.2.2.1. Aparatul vibrator magnetostrictiv cu tub de nichel T1

Magnetostrictiunea este proprietatea unor materiale de a se contracta si
dilata cand sunt plasate intr-un cdmp magnetic de intensitate ridicata.

Dintre materialele cu magnetostrictiune ridicatd se remarca nichelul pur si
anumite tipuri de ferite. Pe baza acestei proprietati s-a construit, intre anii 1958-
1962, de catre ing. I. Potencz [73], aparatul magnetostrictiv cu tub de nichel T1
(fig. 2.9 si fig. 2.10) aflat in dotarea Laboratorului de Masini Hidraulice al
Universitatii  Politehnica din Timisoara. El este compus dintr-un generator de
inalta frecventa, cu puterea maxima de iesire a curentului alternativ produs
de 500 W, cu frecventa de iesire reglabila (4000 + 8000 Hz) si un vibrator
magnetostrictiv format dintr-un tub de nichel, de lungime | = 305 mm, fixat pe un
suport in campul magnetic pulsator.

Tubul de nichel are la un capat sudat capul de prindere filetat pentru fixarea
probei. Frecventa proprie de oscilatie a tubului este in functie de lungimea sa si de
viteza sunetului din metal. Tubul este fixat in nodul de oscilatie printr-un sistem de
prindere inelar. In jurul tubului de nichel sunt plasate 2 bobine, alimentate de la
generatorul de frecventa variabild, care induc, in tub, un camp magnetic alternativ
puternic (tensiunea de iesire de 70V si puterea de 1KVA). Peste acest camp se
suprapune un camp continuu realizat cu ajutorul unor bobine si un jug magnetic,
alimentate de la o sursd de curent continuu de 24 V si 5 A. Prin insumarea celor
doua campuri rezulta un camp magnetic pulsator de amplitudine dubla. Datorita
acestui camp tubul de nichel se contractd 1in ritmul frecventei campului
alternativ, proba, executdnd o miscare vibratorie pe verticala. De asemenea,
datoritd intensitatii ridicate a campului magnetic pulsatoriu, in tubul de nichel se
induc curenti Foucault care il incdlzesc foarte puternic. Aceastd caldurd se
compenseaza cu un sistem de racire adecvat ce permite efectuarea incercarilor fin
conditii de temperatura certe si evita pierderea proprietatilor magnetostrictive ale
tubului de nichel care au loc la 400° C si care poate conduce la reducerea
pronuntata a miscarilor vibratorii pana la incetarea lor.
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42 Modalitati de crestere a rezistentei la cavitatie. Procedura experimentala- 2

Fig. 2.9. Aparatul vibrator magnetostrictiv cu tub de nichel
1. tija de nichel; 2. proba; 3. vasul cu lichid; 4. serpentina de racire

Fig.2.10 Aparatul vibrator magnetostrictiv cu tub de nichel T1-componentd
(realizator I. Potencz [23])
1- tub de nichel; 2 - piesa -fixare proba; 3 - proba,; 4 - sistem inelar fixare tub nichel; 5 -
sistem rdcire tub nichel; 6 - bobine curent altenativ; 7 - bobine curent continuu; 8 - vas cu
lichid de lucru; 9 - pélnie captare unde sonice; 10 - piezometru; 11 - serpentina racire; 12 -
aparat electric (voltampermetru)
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Prin racordarea frecventei curentului de alimentare a bobinelor cu
frecventa de oscilatie mecanica proprie a tubului de nichel se obtin, datorita
fenomenului de rezonanta mecanica, oscilatii mari ale probei care ajung la
amplitudinea de 94 um.

Proba este scufundatd in vasul cu lichidul de incercare la o adancime de
imersare Ah = 3 mm. Datoritd vitezelor mari ale suprafetei probei si
aderentei fluidului, la miscarea de urcare, apar depresiuni mari ce duc la
aparitia  unui  nor de bule cavitationale care, la miscarea de coborare. se
surpa pe aceasta suprafata distrugand-o. Uzual, procesul se realizeaza cu o
frecventd de 7000 = 3 % Hz. In fig. 2.11 este prezentatd forma geometrica a
probei [73].

Suprafatd 8
lustruiti

® 14
P

MIi12x1

12
Fig. 2.11. Forma geometrica a probei

Undele sonice de presiune, datorate miscarii vibratorii a probei, sunt
captate de palnia si ridica coloana de lichid din piezometrul cu denivelarea Ah
proportionala cu amplitudinea oscilatiilor (pentru A = 94 um, A h = 20 mm).

Mentinerea constantd a amplitudinii se obtine prin reglarea fina a
tensiunii de iesire a generatorului cu ajutorul unui autotransformator ce actioneaza
asupra intensitatii curentului alternativ si implicit asupra intensitatii campului
magnetic pulsatoriu.

Deoarece, aparatul permite si incercarea probelor acoperite prin diferite
procedee tehnologice care, uneori, duc la suprafete supuse atacului cavitational
denivelate, pentru citirea corecta a amplitudinii s-a realizat un sistem electric de
masurare, realizat dintr-o bobinad si un voltmetru cu rezistenta de intrare mare

Mentinerea constantd a temperaturii lichidului din vas se realizeaza cu o
serpentind din cupru prin care circuld apa de racire de la retea [73].

2.2.2.2, Aparatul vibrator cu cristale piezoceramice T2

Aparatul vibrator destinat producerii eroziunii prin cavitatie ultrasonica
prezentat in figura 2.12, se compune in principal din: modulul energetic generatorul
de ultrasunete (pozitia 1), comanda si control si aparatul vibrator destinat
producerii eroziunii prin cavitatie ultrasonica.

Aparatul vibrator destinat producerii eroziunii prin cavitatie ultrasonica este
dotat cu generator cu o putere de 500 W. Generatorul converteste tensiunea
conventionald la 50-60 Hz in energie electrica la 20 kHz si este proiectat pentru
functionare la o durata de actionare DA max. 95 %.
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Energia electrica de frecventa ridicata este aplicata elementului ansamblu
rezonator BOOSTER asamblat ( convertor piezoceramic, transformator / booster,
sonotroda), poz.2 care transforma oscilatiile electrice de frecventa inalta in vibratii
mecanice de frecventa inaltd. Elementul transductor este realizat din zircotitanat de
plumb cu caracteristici electrostrictive care, fiind supus unei tensiuni pulsatorii, se
dilata si se contractda. Eficienta transductorului este de 90-95 %. Suprafetele de
cuplare ale sonotrodei si convertorului trebuie sa fie complet aliniate, pentru a
preveni pierderile de energie in timpul transferului acesteia.

Sonotroda are rolul de a transmite vibratiile cu frecventa ultrasonica de la
elementul transductor la mediul lichid, forma sonotrodei influentand factorul de
amplificare. Sonotroda este interfatatd mecanic cu element amovibil “proba de test
cavitational”. Forma si dimensiunile probei de testare cavitationald este prezentata
in fig. 2.13.

Ansamblul sonotroda cu proba de test cavitational este proiecta sa intre in
rezonanta la aceeasi frecventa cu transductorul cu care va fi utilizat 20+/- 0,2 kHz.
Suprafata de contact a componentelor cu sonotroda trebuie sa fie pe cat posibil
continua deoarece intreruperea contactului poate duce la intreruperea procesului de
activare cavitationala.

Ansamblul convertor piezoceramic este asigurat pentru o functionare optima
prin ventilarea fortata a incintei de montaj.

Ansamblul de cavitat are si un sistem de racire continua cu serpentind a
ansamblului rezonator sonotroda - proba, pozitia 3.

Fig. 2.12 Aparatul vibrator cu cristale piezoceramice T2
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Fig. 2.13 Forma geometrica a probei

Aparatul vibrator cu cristale piezoceramice T2 este conform cu ultimele
norme ASTM acceptate la nivel international. Parametrii functionali ai aparatului:
- putere 500 W;
- frecventa vibratii 20 kHz;
- amplitudine vibratii 50 pm;
- diametru proba 15,9 mm;
- tensiune de alimentare 220 V/50 Hz.

2.2.2.3. Microscopia optica

Pentru a observa microstructura materialelor studiate s-au folosit
microscopul optic digital Leica (fig. 2.14) aflat in laboratoarele Centrului de
Investigare a Materialelor (CENIMAT-I3N) din cadrul Facultatii de Stiinte Tehnice
(FCT), Universitatea Nova de Lisboa (UNL), Portugalia; microscopul optic digital
Optika aflat in dotarea Laboratorului de Cavitatie din cadrul Facultatii de Mecanic3,
Universitatea Politehnica din Timisoara.

Fig. 2.14. Microscop optic digital Leica
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2.2.2.4. Microscopia electronica cu baleiaj

Microscopia electronica cu baleiaj a fost utilizata pentru a obtine informatii
calitative asupra mecanismului de degradare a suprafetei materialului dupa ce a fost
supus eroziunii cavitationale. Aparatul folosit este microscopul electronic cu baleiaj
ZEISS - DSM962 (fig. 2.15) aflat in laboratoarele Centrului de Investigare a
Materialelor (CENIMAT-I3N) din cadrul Facultatii de Stiinte Tehnice (FCT),
Universitatea Nova de Lisboa (UNL), Portugalia cat si microscopul electronic cu
baleiaj HITACHI- SU-70, aflat in laboratoarele Departamentului de Ingineria
Materialelor si Ceramicelor (CICECO) din cadrul Universitatii Aveiro (UA), Portugalia.

s
Sl s iy

5 e TR
Fig.2.15. Microscopul electronic cu baleiaj ZEISS - DSM962

2.2.2.5. Difractia cu raze X

Principiul de functionare

Difractia cu raze X este o metodd des folositd pentru determinarea
parametrilor dimensionali ai cristalelor, distanta dintre planele cristalografice, plane
de difractie, faze structurale si constante de retea. In ziua de azi este utilizata la
estimarea dimensiunii cristalitelor — nanocristale.

Pentru studiul materialelor cu raze X se foloseste numai o gama redusa de
lungimi de unda. Se foloseste linia Ko, de cele mai multe ori linia Kg fiind filtrata cu
ajutorul unui film absorbant (de exemplu o folie subtire de nichel). Cel mai folosit
metal este cuprul, care poate fi pastrat cu usurinta la temperaturi scazute, deoarece
are o conductivitate termica mare si produce linii K, si Kg puternice. Lungimea de
unda corespunzatoare liniei K, a cuprului este A = 0.1541nm.

Studiul cristalelor cu raze X are la baza bine cunoscuta lege a lui Bragg care
da distanta intre doua plane cristalografice (fig. 2.16) — constanta retelei:
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unde A - lungimea de unda a radiatiei X,
n - ordinul difractiei,
0 - unghiul de difractie.
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Fig. 2.16. Difractia pe cristale a razelor X [51]

Difractia are loc daca este indeplinita relatia de mai sus. Aceasta se
indeplineste daca se variaza in mod continuu lungimea de unda sau unghiul sub care
este iradiatd proba, intr-o gama de valori. Folosind aceste principii s-au dezvoltat
mai multe metode experimentale de studiu al materialelor cu raze X: metoda Laue
(folosita in special pentru a determina orientarea unor cristale mari, fixe, iradiate cu
o unda cu un spectru mai larg de lungimi de unda), metoda cristalului rotitor (sursa
monocromatica de raze X si un cristal montat cu o axa normala la raza incidenta) si
metoda pulberilor (folositda pentru determinarea cu acuratete a parametrilor retelei).

Difractometrul de raze X

Pentru a determina natura fazelor din aliajul de titan s-a folosit
difractometrul Bruker (fig. 2.17) din laboratorul Centrului de Investigare a
Materialelor (CENIMAT) al Facultdtii de Stiinte Tehnice, Universitatea Nova din
Lisabona (UNL), Portugalia.

Componentele principale (fig. 2.18) ale difractometrului Bruker sunt:
anod rotativ din cupru;
filtru sau fanta;
con incidenta;
suport proba;
detector;

UuhWNEH
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fara monocromator

6. fanta de localizare;
7. fanta de dispersie;
Cu monocromator

8. fanta de localizare;

9. fanta de dispersie;

10. monocromator;

11. fanta de localizare a monocromatorului.

Fig. 2.17. Difractometrul Bruker

Fig. 2.18. Difractometrul Bruker - compdfvente
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3. Rolul tratamentelor termice volumice in
cresterea rezistentei la cavitatie

3.1. Cercetari efectuate pe aparatul vibrator magnetostrictiv
cu tub de nichel

Din bare laminate au fost executate probe cilindrice ®15x30 mm care au fost
supuse tratamentului termic preliminar de recoacere cu recristalizare fazica partiala
la temperatura de 770°C. Ulterior, probele au fost supuse calirii pentru punere in
solutie de la temperaturi variabile, cuprinse intre 810 si 1050°C, cu racire in apa sau
in aer si imbatranire la 550°C cu racire in aer.

In stare recoaptd, microstructura aliajului este constituita din solutia solida a
de culoare deschisa si solutia solida B de culoare inchisa (fig. 3.1).

—

Fig. 3.1. Microstructura de recoacere (770°C/cuptor) a aliajului Ti-6Al-4V

Proportia de fazad a depinde atat de temperatura de incalzire pentru recoacere
cat si de conditile de racire. Conform schemei din fig. 3.2, odata cu cresterea
temperaturii de incalzire, cantitatea de faza a va fi din ce in ce mai mica. Acelasi
fenomen se petrece si la temperatura constanta de recoacere, daca viteza de racire
se mareste.

Din fig. 3.2 se poate observa ca temperatura de transformare polimorfa a=>f8
a acestui aliaj se situeaza la 980-1000°C.
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50 Rolul tratamentelor termice volumice in cresterea rezistentei la cavitatie - 3
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Fig. 3.2. Ciclurile termice de célire de la diferite temperaturi, urmata de imbé&trénire la 550°C

Din materialul supus recoacerii s-au executat probe cu dimensiuni si forma
conform fig. 2.10 si au fost testate pe aparatul magnetostrictiv cu tub de nichel T1,
timp de 165 de minute divizat in perioade de 5, 10 si 15 minute. Inainte si dupa
testele cavitationale, probele au fost spalate in apa de la retea, alcool si acetona.
Dupa fiecare perioada de testare s-au determinat pierderile masice cu ajutorul unei
balante analitice, cu o precizie de 0,01 mg. Suprafetele erodate prin cavitatie in cele
165 minute de atac au fost supuse investigatiilor microfractografice la microscopul
electronic cu baleiaj.

In timpul testelor de cavitatie s-au efectuat poze pentru a observa evolutia
in timp a eroziunii cavitationale (vezi Tabel 3.1).

Tabel 3.1. Evolutia in timp a eroziunii cavitationale a aliajului Ti-6Al-4V in stare recoapta

Proba 0 min 30 min 90 lnin 120 min 165 min

Ti-6Al-4V
in stare
recoapta

Dupa finalizarea testelor de cavitatie s-a efectuat o analiza EDX a suprafetei
erodate. Dupda cum se observa din Tabelul 3.2, cantitatea de aluminiu scade
intrucatva, probabil ca urmare a expulzarii compusilor acestuia prin cavitatie.

Tabel 3.2 Analiza EDX a aliajului Ti-6Al-4V in stare recoapta

EDX EDX
Tratament Elemente Valori in mijlocul in afara XRE
termic chimice prescrise ariei ariei
cavitate cavitate
recoacere A! 5.5-6.75 5.95 6.85 6
770°C/cuptor Ti Rest 89.81 89.62 90
\"/ 3.5-4.5 4.23 3.53 4
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3.1. Cercetari efectuate pe aparatul vibrator magnetostrictiv cu tub de nichel 51

in urma difractiei cu raze X (fig. 3.3) a zonei cavitate s-au detectat fazele a
si B, cat si o faza cubica cu fete centrate ce corespunde TiC, TiOC sau TiCN. De
asemenea, se observa o reflexie destul de slaba a fazei B, predominanta fiind faza a.
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Fig. 3.3. Difractograma aliajului Ti-6Al-4V in stare recoapta

Pentru a pune in evidenta rezistenta la cavitatie a materialului testat, in
figura 3.4 sunt redate curbele specifice (addncimea medie de patrundere a eroziunii
(MDE) si viteza medie a adancimii de patrundere (MDER)) ale probelor din aliaj de
titan, Ti-6Al-4V, acestea fiind comparate cu cele ale otelurilor etalon 41Cr4 si
OH12NDL, considerate ca materiale cu buna rezistenta la eroziunea cavitatiei. Otelul
aliat 41Cr4 este considerat ca etalon pentru eroziunea cavitatiei produsa in aparatul
vibrator magnetostrictiv al Laboratorului de cavitatie din Universitatea Politehnica
din Timisoara. Otelul inoxidabil OH12NDL, este materialul selectat la turnarea
paletelor rotorice ale turbinelor Kaplan, de la CHE Portile de Fier I, Romania.

Curbele de pierdere masica si de viteza ce aproximeaza punctele
experimentale au urmatoarea forma [73]:

m(t)=A-t-(1-eB1) (3.1)

v(it)=A-(1-eBt)ra.t.B.e Bt (3.2)
Pentru obtinerea unei imagini cat mai clare asupra evolutiei eroziunii
cavitationale, datele obtinute in laborator au fost prelucrate statistic, construindu-se
benzile de dispersie fig. 3.5. Benzile de dispersie au fost obtinute folosind eroarea
de estimare si curba de regresie polinomiala de gradul 2. Aceste benzi au fost
obtinute folosind pierderile masice cumulate (medii ale celor 3 probe) ale aliajului
Ti-6Al-4V. Ecuatia curbei de regresie si coeficientul de corelare sunt date de
programul Microsoft Excel. Notatiile utilizate in grafice sunt:
- y - pierderi masice cumulate medii;
- YP - curba de regresie liniara;
- S - limita superioara a intervalului de toleranta;
- I - limita inferioara a intervalului de toleranta.
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Fig. 3.4. Banda de dispersie pentru aliajul Ti-6Al-4V in stare recoapta

Din fig. 3.4 se observa ca materialele testate se incadreaza in banda de
eroare. Valoarea erorii estimate, conform fig. 3.4, este de 13.39 mg in timp ce
pierderile masice cumulate au valoarea de 12.5 mg.

Valorile experimentale aproximate prin curbele prezentate in figurile 3.4,
sunt medii a trei masuratori experimentale.

Comparatia cu otelurile etalon, fig. 3.4, evidentiaza o foarte buna rezistenta
la cavitatie, net superioara otelurilor etalon, de circa 4 +4, 5 ori mai mare.

180 20

= v —n. Vv
v v

3\ 7 v Vs

MDER (um/min)

g 0 45 90 155 180
20 135
Timp de atac (min) Timp de atac (min)
-a- -b-
Fig. 3.5. Compararea rezistentei la cavitatie a aliajului Ti-6Al-4V aflat in stare recoapta, cu cea
a otelurilor etalon (1- Ti-6Al-4V in stare recoapta; 2- 41Cr4; 3- OH12NDL)
a) - MDE; b) - MDER

De asemenea, din fig. 3.5 putem observa ca distributia punctelor
experimentale fata de curba de aproximatie a aliajului Ti-6Al-4V in stare recoapta
este aproximativ uniforma atat pentru adancimea de patrundere a eroziunii (MDE)
cat si pentru viteza de eroziune (MDER). Viteza de eroziune tinde sa se stabilizeze
spre valoarea, MDERs=0,398 pm/min.

In fig. 3.6-3.7 sunt prezentate imagini microfractografice, edificatoare din
punct de vedere al deteriorarilor produse in structura materialului, dupa 165 minute
de atac al cavitatiei.
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3.1. Cercetari efectuate pe aparatul vibrator magnetostrictiv cu tub de nichel 53

L e

Fig.3.6. Imaginea microfractografica a aliajului Ti-6Al-4V in stare recoapta dupa atacul

cavitational
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5
bl L2 Kl L35 (8% LR | St = e IR Bt 133, od
Fig. 3.7. Imaginea micrografica a suprafetei erodate a aliajului Ti-6Al-4V in stare recoapta in

sectiune longitudinala

Suprafata erodata a aliajului Ti-6Al-4V in stare recoapta prezinta un aspect
mixt al cavitatilor si suprafete cu clivaj. De asemenea se pot evidentia fisuri fine
intergranulare (fig. 3.6, 3.7) .

Incdlzirea materialului la o temperatura mai ridicata, 1050°C,
favorizeaza obtinerea unei structuri monofazice de B, iar prin racire rapida, in apa,
se provoaca o transformare martensitica, ce se desfasoara ca si la oteluri, intr-un
interval de temperatura M,...M;. Pentru aceleasi conditii de incalzire dar o racire cu
viteza mai mica, in aer, transformarea fazei B are loc cu formarea unei structuri de
tip Widmpnnstétten.

Imbadtranirea ulterioara a aliajelor calite declangeazd descompunerea fazei
martensitice a’ precum si a fazei metastabile B reziduald. In fig. 3.8 si 3.9 se
exemplificd microstructura probelor calite in apa sau racite in aer de la 1050°C si
supuse ulterior tratamentului de imbatranire la 550°C.

In Tabelul 3.3 s-a exemplificat evolutia suprafetei de eroziune cavitationala
in timpul testelor.
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54 Rolul tratamentelor termice volumice in cresterea rezistentei la cavitatie - 3

Fig. 3.8 Microsfructura aliajului Ti-6Al-4V dupa célire in apa de la 1050°C urmata de
imbatranire la 550°C/aer

Fig. 3.9. Microstructura Iijului Ti-6Al-4V dupéd récire in aer de la 1050°C urmat§ de
imbétrénire la 550°C/aer

Tabel 3.3. Evolutia in timp a eroziunii cavitationale a aliajului Ti-6Al-4V dupa calirea pentru
punere in solutie de la 1050°C urmata de imbatranire la 550°C

165 min

Proba 0 min 30 min 90 min 120 min
cilire P . | :
1050°C/apa
+
imbatranire
550°C/aer

calire
1050°C/aer
+
imbatranire
550°C/aer
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3.1. Cercetari efectuate pe aparatul vibrator magnetostrictiv cu tub de nichel 55

Analiza EDX a aliajului Ti-6Al-4V (Tabel 3.4) dupa calirea pentru punere in
solutie de la 1050°C urmata de imbatranire la 550°C dupa testarea la cavitatie a
evidentiat o scadere a cantitatii de aluminiu datorita expulzarii compusilor acestuia
in timpul cavitatiei.

Tabel 3.4. Analiza EDX a aliajului Ti-6Al-4V dupa cdlirea pentru punere in solutie de la 1050°C
urmata de imbatranire la 550°C

EDX EDX
Tratament Elemente Valori in mijlocul in afara XRF
termic chimice prescrise ariei ariei
cavitate cavitate
calire
. Al 5.5-6.75 5.62 6.59 6
o
1?:1’35::@“'??; Ti Rest 90.44 90.06 91
550°C /aer v 3.5-4.5 3.94 3.35 3
calire
Al 5.5-6.75 5.34 6.75 6
o
1i0 nfgéfrg?‘?:; Ti Rest 90.23 89.12 91
550°C/aer \"/ 3.5-4.5 4.43 4.12 3

Difractogramele din fig. 3.10 evidentiaza prezenta celor doua faze principale
care se formeaza la tratamentul termic secundar de célire urmata de imbatranire.
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Fig. 3.10. Difractograme ale aliajului Ti-6Al-4V dupa célirea pentru punere in solutie de la
1050°C in apéa (a) sau aer (b)urmata de imbatranire la 550°C

Din fig. 3.11, in care se determina precizia de aproximare, se observa ca
materialele din Ti-6Al-4V testate dupa célirea pentru punere in solutie de la 1050°C
in apa sau aer urmata de Imbatranire la 550°C se incadreaza in banda de eroare.

Analizadnd datele din Tabelul 3.5 se constata ca desi valorile estimate difera
usor de cele experimentale, ierarhizarea materialelor nu s-a schimbat, rezultdnd o
buna rezistenta la cavitatie pentru proba supusa calirii pentru punere in solutie de la
1050°C in apa urmata de imbatranire la 550°C.

Tabel 3.5. Comparatie intre pierderile masice si eroarea maxima

cadlire 1050°C/apa | cadlire 1050°C/aer +
Tratament termic + imbatranire imbatranire
550°C/aer 550°C/aer
Pierderi masice cumulate 7,32 8,14
experimental [mg]
Valoarea r.naX|ma a erorii de 7.81 8,56
estimare [mg]
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Fig. 3.11 Banda de dispersie pentru aliajul Ti-6Al-4V dupa célirea pentru punere in solutie la
1050°C in apé(a) sau aer(b) urmata de imbéatrénire la 550°C

In fig.3.12 sunt comparate curbele specifice de cavitatie ale aliajului Ti-6Al-
4V (media celor trei probe testate, conform normelor ASTM [161], pentru cele doua

stari.
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Fig. 3.12. Compararea rezistentei la cavitatie a aliajului Ti-6Al-4V aflat in stare recoapta (1),
cu cea dupéa célirea pentru punere in solutie de la 1050°C in apd urmata de imbéatrénire la
550°C (2)

a) - MDE; b) - MDER
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58 Rolul tratamentelor termice volumice in cresterea rezistentei la cavitatie - 3

Din fig. 3.12 se observa o crestere a rezistentei la cavitatie dupa calirea
pentru punere in solutie de la 1050°C, urmata de imbatranire in comparatie cu
starea recoapta. De asemenea, se observa o distributie aproximativ uniforma a
punctelor experimentale fatd de curba de aproximatie datorita omogenitatii mari a
structurii materialului. Viteza de eroziune tinde sa se stabilizeze la valoarea,
MDER¢=0,169 pym/min.

Microscopia electronica cu baleiaj cat si imaginile optice micrografice (fig.
3.13, fig. 3.14) pun in evidentd o degradare uniforma a suprafetei erodate cu
cavitati fine.

e e Ry

o
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' Fig. 3.13 Imaginea microfractografica a aliajului Ti-6Al-4V dupéa calirea pentru punere in
solutie de la 1050°C in apd urmata de imbatrénire la 550°C dupé atacul cavitational

Fig. 3.14. Imaginea micrograﬁc a suprafetei erodate a iajuu Ti-6Al-4V dué cdlirea pentru
punere in solutie de la 1050°C in apa urmata de imbatranire la 550°C, in sectiune longitudinald

In fig.3.15 sunt comparate curbele specifice de cavitatie ale aliajului Ti-6Al-
4V aflat in stare recoapta, respectiv dupa punerea in solutie la 1050°C cu racire in
aer si imbatranire ulterioara la 550°C. Din aceste grafice se desprinde observatia ca
tratamentul termic de incalzire pentru punere in solutie la 1050°C urmata de o
racire in aer si de imbatrénire la 550°C conduce la o rezistentd la cavitatie
superioara starii recoapte. Viteza de eroziune are o distributie neuniforma dupa
minutul 75, fata de curba teoreticd de aproximare datorita aparitiei expulzarii de
graunti sau bucati din acestia, de dimensiuni diferite. Viteza de eroziune MDER
tinde sa se stabilizeze la valoarea, MDER;=0,234 pym/min.
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3.1. Cercetari efectuate pe aparatul vibrator magnetostrictiv cu tub de nichel 59

in fig. 3.16-3.17 sunt redate imagini microfractografice ale aliajului studiat,

care oferd date despre evolutia distrugerii in structura sa.
In comparatie cu calirea in apa de la 1050°C urmata de imbatranire la

550°C, fig. 3.13-3.14, probele supuse testelor de cavitatie dupa racirea in aer de la
1050°C urmata de imbatranire la 550°C, prezintd o degradare a suprafetei mai
accentuatad, cu expulzari de graunti (figura 3.16, 3.17).
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Fig. 3.15. Compararea rezistentei la cavitatie a aliajului Ti-6Al-4V aflat in stare recoapta, cu
cea obtinuta dupéd punerea in solutie la 1050°C/ aer urmata de imbatrénire la 550°C
a) - MDE; b) - MDER

Es N Ve s "‘{; o bu i b W
aginea microfractografica a aliajului Ti-6Al-4V dupd punerea in solutie la 1050°C/
aer urmata de imbatrénire la 550°C dupa atacul cavitational
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50 pm

ig. 3.17. Imaginea miogficé a suprafetei erodate a aliajului Ti-6Al-4V dué punerea in
solutie la 1050°C/ aer urmata de imbatrénire la 550°C, in sectiune longitudinald

Incdlzirea aliajului la o temperaturd de 930°C favorizeaz§ dizolvarea unei
parti din solutia solida a in solutia solida B, microstructura ramanand finsa tot
bifazica. Efectuarea calirii in apd de la aceasta temperaturd, pdstreazd faza a
neschimbata, iar faza B suferd aceleasi transformari ca si cand aliajul ar fi fost calit
de la temperaturi corespunzatoare domeniului B. In consecintd, microstructura
obtinuta la temperatura camerei va fi constituita din cristale de fazd a ramase
nedizolvate la incalzire, din cristale de martensita a’ si a” si din faza metastabila B
reziduald. Racirea in aer de la temperatura de 930°C conduce la obtinerea unei
microstructuri bifazice a+p cu o compozitie chimica apropiatd de cea de echilibru.

In fig. 3.18 si 3.19 se prezinta microstructura aliajului dupa calirea in apa de
la 930°C respectiv racire in aer, urmata de imbatranire la 550°C.

100 pm
Sl

Fig. 3.18. Microstructura aliajului Ti-6Al-4V dupéa célire in apa de la 930°C urmata de
imbatranire la 550°C/aer
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W

e
ctur:

2 aliajului Ti-6AI-
imbatranire la 550°C/aer

Fig. 3.19. Microstru

Tabelul 3.6 sintetizeaza schimbarile arhitecturale ale suprafetelor erodate in
functie de durata expunerii la atacul cu bule cavitationale prin cavitatie vibratorie.
Ele permit aprecieri cantitative si calitative ale influentei timpului asupra marimii
suprafetei deteriorate si a adancimii de patrundere a cavitatiei.

Si in acest caz apare o diminuare a concentratiei de aluminiu determinata de
expulzarea compusilor acestuia in cursul testelor experimentale (Tabel 3.7).

In comparatie cu difractogramele obtinute la calirea pentru punere in
solutie de la 1050°C urmata de imbatranire la 550°C, in cazul calirii de la 930°C o
parte din faza a se transforma in faza a”, iar cantitatea de faza B creste (fig. 3.20).

Tabel 3.6. Evolutia in timp a eroziunii cavitationale a aliajului Ti-6Al-4V dupa calirea pentru
punere in solutie la 930°C urmata de imbatranire la 550°C

Proba

calire
930°C/apa
+
imbatranire
550°C/aer

calire
930°C/aer
+
imbatranire
550°C/aer
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Tabel 3.7. Analizd EDX a aliajului Ti-6Al-4V dupa cdlirea pentru punere in solutie la 930°C
urmata de imbatranire la 550°C

EDX EDX
Tratament Elemente Valori in mijlocul in afara XRF
termic chimice prescrise ariei ariei
cavitate cavitate
calire
< Al 5.5-6.75 6.10 6.99 6
o
9i:1°b§t/r i Ti Rest 91.16 90.13 90
550°C/ aer v 3.5-4.5 2.74 2.89 3
calire
Al 5.5-6.75 5.52 6.84 5
o
230 qer + Ti Rest 90.31 89.05 90
550°C/aer \" 3.5-4.5 4.17 4.11 4
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Fig. 3.20. Difractograme ale aliajului Ti-6Al-4V dupa calirea pentru punere in solutie de la
930°C in apa (a) sau aer (b) urmata de imbatranire la 550°C
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3.1. Cercetari efectuate pe aparatul vibrator magnetostrictiv cu tub de nichel 63

Conform fig. 3.21, rezultatele masuratorilor, au o distributie, fata de curba
de aproximare, ce se incadreaza in banda de eroare. Prin urmare, curba de
aproximatie utilizatd poate fi folositda pentru analize comparative cu cele ale altor
materiale cunoscute ca referinta pentru rezistenta lor la cavitatie. Conform Tabelului
3.8, pierderile masice cumulate pentru cele doud tipuri de tratament termic au
valori inferioare in comparatie cu valoarea maxima a erorii estimate.
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Fig. 3.21. Banda de dispersie pentru aliajul Ti-6Al-4V dupa calirea pentru punere in solutie la
930°C in apd(a) sau aer (b) urmata de imbatrénire la 550°C

Tabel 3.8. Comparatie intre pierderile masice si eroarea maxima
calire 930°C/apa + calire 930°C/aer +

Tratament termic imbatranire imbatranire
550°C/aer 550°C/aer
Pierderi masice cumulate 14,15 17,22
experimental [mg]
Valoarea maxima a erorii de 14,94 18,72

estimare [mg]
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in fig. 3.22 sunt redate curbele specifice de cavitatie.
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Fig. 3.22. Compararea rezistentei la cavitatie a aliajului Ti-6Al-4V aflat in stare recoapta (1),
cu cea de la calirea pentru punere in solutie 930°C/apa urmata de imbatrénire la 550°C (2)
a) - MDE; b) - MDER

Din fig. 3.22 se observa o scadere a rezistentei aliajului Ti-6Al-4V dupa
calirea pentru punere in solutie de la 930°C in apa urmata de imbatranire la 550°C
in comparatie cu starea recoapta datoritd existentei martensitei a”, care micsoreaza
duritatea si rezistenta la rupere. Viteza de eroziune MDER se stabilizeaza in jurul
valorii MDERs=0,526 pm/min.

In fig. 3.23-24 se prezintda morfologia suprafetei erodate a aliajului Ti-6Al-4V
dupa cdlirea pentru punere in solutie de la 930°C in apa urmata de imbatranire la
550°C. Din fig. 3.24 si 3.25 se observa o degradare prin oboseald a materialului cu
propagdarea ruperii atat prin fisuri intergranulare cat si linii de alunecare.

agineami a aliajului Ti-6A
solutie de la 930°C in apd urmata de imbatranire la 550°C dupéa atacul cavitational

BUPT



3.1. Cercetari efectuate pe aparatul vibrator magnetostrictiv cu tub de nichel 65

—y == ——|

Fig. 3.24. Imaginea micrograficd a suprafetei erodate a aliajului Ti-6Al-4V dupa célirea pentru
punere in solutie de la 930°C in apd urmata de imbéatrénire la 550°C, in sectiune longitudinala

Existenta fazei a” a condus la scaderea pronuntata a rezistentei la cavitatie
a aliajului Ti-6Al-4V dupad punerea in solutie la 930°C cu racire in aer urmata de
imbatranire la 550°C in comparatie cu starea recoapta (fig. 3.25). Viteza de
eroziune tinde sa se stabilizeze dupa minutul 105 si are o valoare apropiata de

MDER;=0,502 pm/min.
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Fig. 3.25. Compararea rezistentei la cavitatie a aliajului Ti-6Al-4V aflat in stare recoapta (1),
cu cea specifica tratamentului de punere in solutie la 930°C/ aer urmat de imbatrénire la
550°C (2)
a) - MDE; b) - MDER

Suprafata erodata a aliajului supus tratamentului de punere in solutie la
930°C/aer urmat de Tmbatranire la 550°C dupa testele de cavitatie prezinta
numeroase cavitati fine separate de fisuri intergranulare (asa cum se poate observa

in fig. 3.26, 3.27).
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[T

Reev 1w, 3 o, P o ot : :
inea microfractografica a aliajului Ti-6Al-4V testat cavitational dupad punerea in
solutie la 930°C/ aer urmata de imbatranire la 550°C

Fig. 3.2. Iag

Fig. 3.27. Imaginea micrografica a suprafetei erodate a aliajului Ti-6Al-4V dupa punerea in
solutie la 930°C/aer urmata de imbatrénire la 550°C, in sectiune longitudinald

Daca temperatura de incalzire este mai redusa, de 810°C, compozitia
fazei a va fi definitd de punctul (c) (fig. 3.2), iar a fazei B de punctul (d),( fig. 3.2).
Dupa cdlire in apa, faza B va da nastere unei faze martensitice w cu retea
hexagonald coerenta cu matricea, iar faza a ramane neschimbata (fig. 3.28a). In
schimb, racirea in aer nu provoaca modificdri structurale semnificative in privinta
compozitiei chimice a ambelor faze a si B (fig. 3.28b). In fig. 3.29 se exemplifica
microstructura probelor calite la 810°C in apa sau racite in aer si supuse ulterior
tratamentului de Tmbatranire la 550°C.

BUPT



3.1. Cercetari efectuate pe aparatul vibrator magnetostrictiv cu tub de nichel 67

- a- - b -
Fig. 3.28. Microstructura dezvoltata in urma racirii aliajului de la 810°C:
calire in apa; b- racire in aer

: _ !
Fig. 3.29. Microstructura aliajului Ti-6Al-4V dupéa calire de la 810°C in apa (a) sau aer (b)
urmata de imbéatrénire la 550°C/aer

Tabelul 3.9 sintetizeaza modificarile survenite suprafetelor erodate in timpul
testelor de eroziune cavitationald. Din Tabelul 3.10 se observd o micsorare a
concentratiei de aluminiu datorita expulzarii compusilor formati de acesta in timpul
testelor de eroziune cavitationala.
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Tabel 3.9. Evolutia in timp a eroziunii cavitationale a aliajului Ti-6Al-4V dupd cdlirea pentru

punere in solutie la 810°C urmata de imbatrénire la 550°C

Proba 0 min 30 min 90 min 120 min

165 min

cilire " 4
810°C/apa '
+
imbatranire
550°C/aer

7

calire
810°C/aer
+
imbatranire
550°C/aer

Tabel 3.10. Analiza EDX a aliajului Ti-6Al-4V dupa cadlirea pentru punere in solutie la 810°C

urmatd de imbatranire la 550°C

7

EDX EDX
Tratament Elemente Valori in mijlocul in afara XRF
termic chimice prescrise ariei ariei
cavitate cavitate
calire
o Al 5.5-6.75 5.74 6.68 6
o
ER R Ti Rest 90.07 89.59 91
550°C/aer \" 3.5-4.5 4.19 3.73 3
calire
Al 5.5-6.75 6.01 6.71 5
810/ aer + Ti Rest 89.96 89.52 86
550°C/aer Vv 3.5-4.5 4.03 3.77 3

Figura 3.30 arata cad la aplicarea acestui regim de tratament termic se
produce o crestere a fractiei de faza a, iar cantitatea de faza B este mica.
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Fig. 3.30. Difractograme ale aliajului Ti-6Al-4V dupé célirea pentru punere in solutie de la
810°C in apd urmatéa de imbéatrénire la 550°C (a), respectiv dupa racire in aer de la 810°C si
imbéatranire la 550°C (b)

In urma analizei graficelor din fig. 3.31 s-a constatat cd pierderile masice
pentru probele studiate se incadreaza in banda de dispersie.

Din Tabelul 3.11 se poate constata ca valorile erorilor estimate statistic
difera putin Tn comparatie cu valorile experimentale, obtindandu-se aceeasi
ierarhizare a materialelor, adica tratamentul termic de calire pentru punere in
solutie la 810°C in apa urmat de imbatréanire la 550°C prezintd cele mai mici
pierderi masice la finalul atacului cavitational.
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Interval de toleranta 99%
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Fig. 3.31. Banda de dispersie pentru aliajul Ti-6Al-4V dupa calirea pentru punere in solutie de
la 810°C in apa(a)sau aer(b) urmata de imbdatranire la 550°C

Tabel 3.11. Comparatie intre pierderile masice si eroarea maxima

calire 810°C/apa + calire 810°C/aer +
Tratament termic imbatranire imbatranire
550°C/aer 550°C/aer
Pierderi masice cumulate
experimental [mg] 30 22l
Valoarea lpamma a erorii de 9,96 10,91
estimare [mg]

in fig. 3.32, in care se compard curbele specifice de cavitatie, se observd o
distributie aproximativ uniforma a punctelor experimentale, atat pentru adéncimea
medie de patrundere a eroziunii cat si pentru viteza de eroziune, datoritd structurii
fine si omogene a materialului. Viteza de eroziune, MDER, tinde sa se stabilizeze la
valoarea MDER¢=0,270 pym/min.

52 0.500
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Fig. 3.32. Compararea rezistentei la cavitatie a aliajului Ti-6Al-4V aflat in stare recoapta (1),
cu cea dupa calirea pentru punere in solutie la 810°C in apad urmata de imbéatréanire la 550°C
(2)
a) - MDE; b) - MDER
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3.1. Cercetari efectuate pe aparatul vibrator magnetostrictiv cu tub de nichel 71

Degradarea prin cavitatie a suprafetei aliajului dupa tratamentul de calire
pentru punere in solutie de la 810°C in apa urmata de imbatranire la 550°C, are un
aspect intergranular si fragil (fig. 3.33, 3.34).

= A % b o T

Fig. 3.33. Imaginea microfractografica a suprafetei deteriorate dupa calirea bentru punere in
solutie de la 810°C in apd urmata de imbéatranire la 550°C

e R 5 , :.:.‘ ; GEmr ; -= 50 um
a suprafetei erodate dupa calirea pentru punere in solutie de
la 810°C in apd urmata de imbdatranire la 550°C, in sectiune longitudinala

in figura 3.35 sunt redate evolutiile curbelor specifice de cavitatie dup3
aplicarea tratamentului termic bazat pe o incalzire la 810°C cu rdcire in aer urmata
de Tmbatranire la 550°C.

Din fig. 3.35b se observa ca viteza de eroziune este neuniforma pe parcursul
atacului cavitational, Tnsa are tendinta de a se stabiliza dupa minutul 90 si are
valoarea MDER¢=0,253 pm/min. Valorile adancimii medii de patrundere a eroziunii
au un caracter uniform in timpul procesului cavitational.
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Fig. 3.35. Compararea rezistentei la cavitatie a aliajului Ti-6Al-4V aflat in stare recoapta (1),
cu cea obtinuta dupa punerea in solutie la 810°C/aer urmata de imbatrénire la 550°C (2)
a) - MDE; b) - MDER

Examinarea la microscopul electronic cu baleiaj a suprafetelor cavitate dupa
tratamentul de punere n solutie la 810°C cu racire in aer urmata de imbatranire la
550°C, evidentiaza o degradare uniforma a materialului, cu dimensiuni reduse ale
craterelor formate (fig. 3.36, 3.47).

; . x TR 2 g
Fig. 3.36. Imaginea microfractografica a suprafetei cavitate dupa tratamentul de pun
solutie la 810°C/ aer urmat de imbatranire la 550°C
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pib e 2 4 e L g SV &y

' Fig. 3.37. Imaginea microrﬁé unei sectiui longitudinale prin suprafa erodata dupa
tratamentul de punere in solutie la 810°C/aer urmat de imbatrénire la 550°C

In fig. 3.38 se prezintd variatia duritdtii aliajului Ti-6AI-4V cu temperatura.
Analizand graficul din fig. 3.38 se observa ca aliajul Ti-6Al-4V supus calirii de la
1050°C in apa urmata de imbatranire la 550°C prezinta duritatea cea mai ridicata.

600 -

330 1
E 500 1

M Cilire in apd+imbatrénire

- e
; 450 1 M Stare recoapta
.“g W Cilire in aer+imbitranire
2 a0 -

350 1

300

770 810 830 1050

Temperatura, T <"C>
Fig. 3.38. Variatia duritatii aliajului Ti-6Al-4V cu temperatura de tratament

In fig. 3.39 se prezintd o comparatie a starilor structurale de tratament
termic aplicat, dupa valoarea vitezei de eroziune MDER.
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Fig. 3.39. Variatia vitezei medii a addncimii de patrundere a eroziunii cu temperatura de
tratament

Analizand histograma din fig. 3.39 se remarca faptul ca la testarea pe
aparatul magnetostrictiv cu tub de nichel, din cele sapte regimuri de tratament
termic aplicat, probele supuse calirii de la 1050°C in apa urmata de imbatranire la
550°C au cea mai mica viteza a adancimii medii de patrundere a eroziunii, iar cele
supuse incalzirii pentru punere in solutie la 930°C urmata de o racire in aer si de o
mbatranire la 550°C au cea mai mare viteza adancimii medii de patrundere a
eroziunii cavitationale. De asemenea, se poate observa o evolutie buna si a aliajului
racit in aer de la 1050°C si imbatranit la 550°C precum si a aliajului supus calirii in
apa/aer de la 810°C urmata de imbatranire la 550°C.

Pentru a evidentia si a compara mai usor variatia adancimii de patrundere a
eroziunii si a vitezei de eroziune a materialelor testate pe aparatul magnetostrictiv
cu tub de nichel s-au construit diagramele din fig. 3.40.
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Fig. 3.40. Variatia adadncimii medii de patrundere a eroziunii (a) si a vitezei de eroziune (b) cu
timpul de atac al cavitatiei
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In fig. 3.40 notatiile au urmatoarea semnificatie:

1 - recoacere 770°C/cuptor;

2 - calire 1050°C/apa + imbatranire 550°C/aer;
3 - calire 1050°C/aer + imbatranire 550°C/aer;

180
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4 - calire 810°C/apa + imbatranire 550°C/aer;

5 - calire 810°C/aer + imbatranire 550°C/aer;

6 - calire 930°C/apa + imbatranire 550°C/aer;

7 - cdlire 930°C/aer + imbatranire 550°C/aer.

Din aceste diagrame se observa ca tratamentul termic care asigura cea mai
buna rezistenta la cavitatie consta dintr-o calire martensitica volumica de la 1050°C
cu racire in apa urmata de o imbatranire la 550°C, iar cea mai slaba rezistenta la
cavitatie se obtine prin tratamentul de punere in solutie la 930°C/ aer urmat de
imbatranire la 550°C.

3.2. Cercetari efectuate pe aparatul vibrator cu cristale
piezoceramice
Pentru testele efectuate pe aparatul vibrator cu cristale piezoceramice T2, s-
a folosit o alta sarja de material. Compozitia chimica a acestei sarje este prezentata
in Tabelul 3.12:

Tabel 3.12. Compozitia chimica a aliajului cercetat

Marca de Compozitia chimica, %
aliaj Observatii
Al A" C N H [o] Fe Ti
5,5- 3,5- <0,01 Valori
! ! <0,08 <0,05 ! <0,20 <0,30 Rest X
Ti-6Al-4V 6,75 4,1 S pr\j:aslcortl‘ise
6,27 3,98 0,009 0,008 0,004 0,138 0,098 Rest e

Barele laminate din care s-au executat probele pentru testarea pe aparatul
vibrator cu cristale piezoceramice T2 au fost supuse tratamentului termic preliminat
de recoacere la temperatura de 730°C. Pentru probele testate din aceasta sarja,
tratamentele termice volumice s-au efectuat respectand ciclograma din fig. 3.2.

Microstructura aliajului, in stare recoapta este formata dintr-o solutie
solida a si dintr-o solutie solida B (fig. 3.41).

LR T A D R
,{’:7,( Erer O

t’ ;‘“ ,.a} [ ‘n_'}

P EF Lt o [CANTS o
Fig. 3.41. Microstructura de recoa

cere (7309C/cuptor) a aliajului Ti-6AI-4V
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Pentru a pune in evidenta evolutia eroziunii cavitationale in timpul testelor
s-au efectuat poze dupa fiecare etapa de 15minute de testare (Tabel 3.13).

Tabel 3.13. Evolutia in timp a eroziunii cavitationale a aliajului Ti-6AI-4V in stare recoapta

Proba 0 min 30 min 90 min 120 min 165 min
Ti-6Al-4V
in stare
recoapta

In urma analizei cu raze X a suprafetei inainte si dupd efectuarea testelor de
cavitatie s-a constatat prezenta fazelor « si B (fig. 3.42).

cavitat
necavitat

(101)a

(100)

(102)

Intensitate (a.u)

- (Hope (103l

(202)ct
(104}

30 40 50 60 70 80 90 100
20 (%)
Fig. 3.42. Difractograma aliajului Ti-6Al-4V in stare recoapta

Analizand fig. 3.43 se poate observa ca pierderile masice pentru cele trei
probe testate cat si media lor se incadreaza in banda de dispersie. Pentru aceste
probe eroarea maxima este de 12,50mg pentru o pierdere cumulatd de 11,51mg.
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Masa erodatd, y <mg>

1] 45 20 135 120
Timp de atac, t <min>

Fig. 3.43. Banda de dispersie pentru aliajul Ti-6Al-4V in stare recoaptd

Comparatia cu otelul etalon OH12NDL, fig. 3.44, evidentiaza o foarte buna
rezistentd la cavitatie, net superioard otelului etalon. Viteza de stabilizare pentru
media celor trei probe tinde spre valoarea MDER;=0,074um/min.
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Fig. 3.44. Compararea rezistentei la cavitatie a aliajului Ti-6Al-4V aflat in stare recoapta (1),
OH12NDL (2)
a) - MDE; b) - MDER

Imaginile micrografice optice si microscopia electronica cu baleiaj (fig. 3.45

si fig. 3.46) pun in evidenta o degradare uniformd a suprafetei erodate,
desprinderea de material avand loc pe limitele dintre graunti.
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25 . Elk'\fé XS5.88K 6.88rm
Fig. 3.45 Imaginea microfractografica a aliajului Ti-6Al-4V in stare recoapta dupa atacul
cavitational

sectiune longitudinala

Incdlzirea materialului la temperatura de 1050°C urmatd de o cilire in
apa sau de o racire in aer a condus la formarea unei martensite a’, respectiv la
formarea unor germeni de cristalizare a intr-o matrice a fazei B (fig. 3.47).

Fig. 3.47. Microstructura dezvoltata in urma racirii aliajului din domeniul fazei B:
a- 1050°C/apa; b- 1050°C/aer
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Imb&tranirea ulterioard a materialului la 550°C a declansat descompunerea
structurii martensitice aciculare a’ (fig. 3.48a) si formarea unei structuri lamelare a
si B (fig. 3.48b).

- a_
Fig. 3.48. Microstructura aliajului Ti-6Al-4V dupa célire de la 1050°C in apa (a) sau aer (b)
urmata de imbatranire la 550°C/aer

In Tabelul 3.14 se prezinti evolutia eroziunii cavitationale pe parcursul
testelor de cavitatie.

Tabel 3.14. Evolutia in timp a eroziunii cavitationale a aliajului Ti-6Al-4V dupa calirea pentru
punere in solutie de la 1050°C urmata de imbatranire la 550°C

Proba

calire
1050°C/ap3i
+
imbatranire
550°C/aer

calire
1050°C/aer
+
imbatranire
550°C/aer

Analizand difractogramele din fig. 3.49 s-a constatat ca in cazul calirii in apa
sau in aer de la 1050°C urmata de imbatranire la 550°C sunt prezente in proportii
diferite ambele faze structurale a si B.
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3.2. Cercetari efectuate pe aparatul vibrator cu cristale piezoceramice 81

Intensitate (a.u)

Intensitate (a.u)

Fig. 3.4. Difractograma aliajului Ti-6Al-4V dupa célirea pentru punere in solutie la 1050°C in
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apa (a) sau aer (b)urmata de imbatrénire la 550°C
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Din fig. 3.50 se constantd ca materialele supuse tratamentului termic de
calire pentru punere in solutie la 1050°C cu racire in apa sau aer urmat de
fmbatranire la 550°C se incadreaza in banda de eroare. Valoarea maxima a erorii de
aproximare pentru racirea in apa este de 5,66mg, iar pentru racirea in aer este de
7,98mg (vezi Tabelul. 3.15).
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Fig. 3.50. Banda de dispersie pentru aliajul Ti-6Al-4V dupa calirea pentru punere in solutie la
1050°C in apa(a) sau aer (b) urmata de imbatrénire la 550°C

Tabel 3.15. Comparatie intre pierderile masice si eroarea maxima

cadlire 1050°C/apa | cadlire 1050°C/aer +
Tratament termic + imbatranire imbatranire
550°C/aer 550°C/aer
Pierderi masice cumulate
experimental [mg] HA P
Valoarea mamma a erorii de 5,66 7,98
estimare [mg]
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in fig. 3.51 se prezintd o comparatie intre curbele specifice de cavitatie ale
aliajului Ti-6Al-4V in stare recoapta si ale aliajului supus tratamentului termic de
calire pentru punere in solutie de la 1050°C cu racire in apa urmat de imbatranire la
550°C. Din fig. 3.50 se observa o crestere semnificativa a rezistentei la cavitatie
dupa aplicarea tratamentului termic. Viteza de stabilizare a procesului de eroziune
cavitationala tinde catre valoarea de MDER=0,044 pm/min (fig. 3.51b).
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- \
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G ! 0.00
150 0 45 135 180

20
Timp de atac (min)

Timp de g;)tac (min)
- a- - b -

Fig. 3.51. Compararea rezistentei la cavitatie a aliajului Ti-6Al-4V aflat in stare recoapta (1),

cu cea de dupa célirea pentru punere in solutie de la 1050°C in apa urmata de imbatrénire la
550°C (2)

a) - MDE; b) - MDER

Analizdnd suprafata erodata cu ajutorul microscopului electronic cu
baleiaj(fig. 3.52) si cu microscopul optic (fig. 3.53) s-a constatat o degradare
uniforma a suprafetei cu mici cratere, create datorita fisurilor aparute la limita de

graunte.

(R R T )

O
v 10.0um

Fig. 3.52. Imaginea microfractografica a aliajului Ti-6Al-4V dupa célirea pentru punere in
solutie de la 1050°C in apa urmata de imbatrénire la 550°C, dupa atacul cavitational
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J I Il

-~ r 1

50 ym

Fig. 3.53. Imaginea micrografica a suprafetei erodate a aliajului Ti-6Al-4V dupa célirea pentru
punere in solutie de la 1050°C in apa urmata de imbatrénire la 550°C, in sectiune longitudinala

Comparand curbele specifice ale aliajului Ti-6Al-4V in stare recoapta cu cele
ale aliajului dupd calirea pentru punere in solutie de la 1050°C in aer urmata de
imbatranire la 550°C (fig. 3.54), s-a constatat o crestere a rezistentei aliajului dupa
tratamentul termic secundar. Viteza de eroziune a aliajului tratat termic prezinta o
distributie neuniforma fata de curba de aproximare, tinzéand sa se stabilizeze la
valoarea MDER=0,056 pm/min (fig. 3.54b).

Imaginile microfractografice din fig. 3.55 si micrografice (fig.3.56) prezinta o
degradare mai accentuata a suprafetei in comparatie cu suprafata probelor supuse
calirii de la 1050°C cu racire in apa urmata de imbatranire la 550°C.
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Fig. 3.54. Compararea rezistentei la cavitatie a aliajului Ti-6Al-4V aflat in stare recoapta (1),
cu cea de dupd célirea pentru punere in solutie de la 1050°C in aer urmata de imbatranire la
550°C (2)
a) - MDE; b) - MDER
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\ m Vvl
Fig. 3.55. Imaginea microfractografica a aliajului Ti-6Al-4V dupéa célirea pentru punere
solutie de la 1050°C in aer urmata de imbatranire la 550°C dupa atacul cavitational

." 5 e, - _ ‘&'I
3 . - ‘ TR '—msu il = -
Fig. 3.56. Imaginea micrograficd a suprafetei erodate a aliajului Ti-6Al-4V dupa célirea pentru
punere in solutie de la 1050°C in aer urmata de imbdatrénire la 550°C, in sectiune longitudinala

Incdlzirea materialului la o temperaturd de 930°C favorizeazd obtinerea
unei microstructuri apropiata de cea de echilibru, formata din fazele a si B (fig.
3.57). Imbatrénirea ulterioara a aliajelor cdlite in apd de la 930°C a declansat
formarea unor germeni de cristalizare a care se dezvolta in graunti echiaxiali (fig.
3.58a), in timp ce la probele racite in aer, microstructura este formata din fazele a
si a’+B (fig. 3.58b).
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- a- . . - b _
Fig. 3.57. Microstructura dezvoltata in urma racirii aliajului din domeniul bifazic a+pB:
a- 930°C/apa; b- 930°C/aer

- a- C-b- o
Fig. 3.58. Microstructura aliajului Ti-6Al-4V dupé célire de la 930°C in apa (a) sau aer (b)
urmata de imbdatranire la 550°C/aer

Tabelul 3.16 ofera informatii despre evolutia suprafetei erodate pe parcursul
testelor de eroziune cavitationala.

Tabel 3.16. Evolutia in timp a eroziunii cavitationale a aliajului Ti-6Al-4V dupa calirea pentru
punere in solutie de la 930°C urmatd de imbatranire la 550°C

Proba 0 min 30 min 90 min 120 min 165 min
calire il N \ S
930°C/apa
+
imbatranire
550°C/aer

calire
930°C/aer
+
imbatranire
550°C/aer
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Analiza prin difractie cu raze X (fig. 3.59) atat a suprafetei netestate cat si a
suprafetei testate pune in evidenta prezenta fazelor a, a’ si B. Probele calite in aer si
apoi imbatranite la 550°C prezinta o cantitate mai mare de faza B.

(101)e

necavitat
—— cavitat

(100)cx

Intensitate (a.u)

(201)p

30 40 50 60 70 80 90 100
20 (°)
-a-
(10T —— cavitat
—— necavitat
£
]
~— (100)
-
=
m =
< 5
[] s
‘E (110)ew/cc”
T T T T T T T T T I T T T

30 40 50 80 90 100

60 20 (°) 70
-b-
Fig. 3.59. Difractograme ale aliajului Ti-6Al-4V dupa célirea pentru punere in solutie de la
930°C in apa (a) sau aer (b) urmata de imbéatranire la 550°C
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88 Rolul tratamentelor termice volumice in cresterea rezistentei la cavitatie - 3

Pierderile masice pentru probele studiate, atat pentru racirea in apa cat si
pentru racirea in aer se incadreaza in banda de eroare (fig. 3.60). Valoarea maxima
a erorii estimate pentru cele doua stari sunt 8,07mg si 11,54mg, conform Tabelului
3.17.

Masa erodata, y <mg>

0 45 " 50 . 135 180
Timp de atac, t <min>

-a-

Masa erodatd, y <mg>

0 B o0 135 180
Timp de atac, t <min>

_b_
Fig. 3.60. Banda de dispersie pentru aliajul Ti-6Al-4V dupé calirea pentru punere in solutie de
la 930°C in apé(a) sau aer (b) urmata de imbéatranire la 550°C

Tabel 3.17. Comparatie intre pierderile masice si eroarea maxima
calire 930°C/apa + calire 930°C/aer +

Tratament termic imbatranire imbatranire
550°C/aer 550°C/aer
Pierderi |?1as|ce cumulate 9,13 10,73
experimental [mg]
Valoarea maxima a erorii de 9,61 11,54

estimare [mg]
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3.2. Cercetari efectuate pe aparatul vibrator cu cristale piezoceramice 89

Curbele specifice din fig. 3.61 pun in evidenta o crestere a rezistentei la
cavitatie a probelor calite de la 930°C cu racire in apa, urmate de imbatranire la
550°C. Viteza de eroziune are o distributie neuniforma fata de curba de aproximare
(fig. 3.61b), tinzand spre stabilizare incepand cu minutul 150 si avand valoarea

MDER;=0,069 pm/min.
16

0.16

2 1 0124 i | __/

MDE (um)
MDER (um/min)

0 T
0 45

135 180 o 45 135 180

Timp de E;lulac (min)
- a- - b -

Fig. 3.61. Compararea rezistentei la cavitatie a aliajului Ti-6Al-4V aflat in stare recoapta (1),
cu cea dupda céalirea pentru punere in solutie de la 930°C in apd urmata de imbéatrénire la
550°C (2)

a) - MDE; b) - MDER

90
Timp de atac (min)

in fig. 3.62 si fig. 3.63 se observd o degradare accentuatd a suprafetei cu
expulzare de graunti datorita fisurarii ductile a suprafetei.

1.0 (M) Ou 50 (M)
Fig. 3.62 Imaginea microfractografica a aliajului Ti-6Al-4V dupa calirea pentru punere in
solutie de la 930°C in apd urmata de imbatrénire la 550°C, dupéa atacul cavitational
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i
Fig. 3.63. Imaginea micro

. - v ‘L. N E
graficd a suprafetei erodat

e a aliajului Ti-6Al-4

% ‘dupa” célirea pentru

punere in solutie de la 930°C in apa urmata de imbatrénire la 550°C, in sectiune longitudinald

Analizand curbele specifice din fig. 3.64 se observa ca rezistenta la cavitatie
a aliajului Ti-6Al-4V dupa calirea pentru punere in solutie de la 930°C in aer urmata
de Tmbatranire la 550°C a crescut dar nu foarte mult in comparatie cu starea
recoaptd. Viteza de stabilizare tinde spre valoarea MDER¢=0,104 pm/min (fig.

3.64b).
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Fig. 3.64. Compararea rezistentei la cavitatie a aliajului Ti-6Al-4V aflat in stare recoapta (1),
cu cea dupa calirea pentru punere in solutie de la 930°C in aer urmata de imbdatranire la

550°C (2)
a) - MDE; b) - MDER

Morfologia suprafetei erodate a aliajului Ti-6Al-4V dupd calirea pentru
punere in solutie de la 930°C in aer urmata de imbatranire la 550°C dupa testele de
cavitatie este prezentata in fig. 3.65 si fig. 3.66. Aceasta prezinta numeroase

cavitati intrepatrunse de fisuri intergranulare (fig. 3.65).
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Fig. 3.65. Imaginea microfractografica a aliajului Ti-6Al-4V dupa célirea pentru punere in
solutie de la 930°C in aer urmata de imbatrénire la 550°C, dupa atacul cavitational

50 ym

P | wmaemen x sy e ]

Fig. 3.66. Imaginea micrografica a suprafetei erodate a aliajului Ti-6Al-4V dupa calirea pentru
punere in solutie de la 930°C in aer urmatad de imbatrénire la 550°C, in sectiune longitudinald

in urma incdlzirii aliajelor la o temperaturd de 810°C, microstructura
probelor rdcite in aer sau in apa nu a suferit modificari majore asupra fazelor a si p
(fig. 3.67). In fig. 3.68 se prezinta microstructura aliajelor calite de la 810°C in apa
sau racite in aer si supuse ulterior tratamentului de imbatréanire la 550°C.
Microstructura acestora este formata din fazele a si B.
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- a- ) ' - b -
Fig. 3.67. Microstructura dezvoltata in urma racirii aliajului de la 810°C:
8109C/apa; b- 810°C/aer

T e, o
- a- - b -
Fig. 3.68. Microstructura aliajului Ti-6Al-4V dupé célire de la 810°C in apa (a) sau aer (b)
urmata de imbdatranire la 550°C/aer

Evolutia distrugerilor produse prin cavitatie, cu durata atacului este
prezentata in Tabelul 3.18.

Tabel 3.18. Evolutia in timp a eroziunii cavitationale a aliajului Ti-6Al-4V dupa calirea pentru
punere in solutie de la 810°C urmatd de imbatranire la 550°C

Proba 0 min 30 min 90 min 120 min 16!‘211in
calire . -
810°C/apa
+
imbatranire
550°C/aer

calire
810°C/aer
+
imbatranire
550°C/aer
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in urma difractiei cu raze X la inceputul si finalul testelor de cavitatie, fig.
3.69, a materialului cdlit s-a observat prezenta fazelor a si B, cu diferite intensitati.
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Fig. 3.69. Difractograme ale aliajului Ti-6Al-4V dupéa calirea pentru punere in solutie de la
810°C in apd (a) sau aer (b) urmata de imbatrénire la 550°C
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Pierderile masice ale probele testate cavitational se incadreaza in banda de
dispersie, conform fig. 3.70. Desi, media pierderilor masice cumulate pentru cele
doua stari este apropiata ca valoare, valoarea erorii estimate pentru racirea in aer
este mai mare, de 10,14mg (fig. 3.70 si Tabelul 3.19).

1

Masa erodata, y <mg>
o

o 45 a0 135 180
Timp de atac, t <min>

-a-

B

Masa erodatd, y <mg>

v

0 a5 ] 135 120
Timp de atac, t <min>

_b_
Fig. 3.70. Banda de dispersie pentru aliajul Ti-6Al-4V dupa calirea pentru punere in solutie de
la 930°C in apéd(a) sau aer (b) urmata de imbéatranire la 550°C

Tabel 3.19. Comparatie intre pierderile masice si eroarea maxima

calire 810°C/apa + calire 810°C/aer +

Tratament termic imbatranire imbatranire
550°C/aer 550°C/aer
Pierderi masice cumulate
experimental [mg] i 528
Valoarea maxima a erorii de 9,78 10,14

estimare [mg]
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in fig. 3.71 se prezintd curbele caracteristice de cavitatie. Astfel, dup3
calirea pentru punere in solutie de la 810°C in apa urmata de imbatranire la 550°C
se obtine o mai buna rezistentd la cavitatie in comparatie cu starea de livrarea a
materialului, adica cu starea de recoacere. Din fig. 3.71b se poate observa ca viteza
de eroziune are o distributie neuniforma fata de curba de aproximare si tinde spre
stabilizare la valoarea de MDER;=0,856um/min.

16 0,16
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; 0,00 . i
135 180 0
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Fig. 3.71. Compararea rezistentei la cavitatie a aliajului Ti-6Al-4V aflat in stare recoapta (1),
cu cea dupa cdlirea pentru punere in solutie de la 810°C in apd urmata de imbatranire la
550°C (2)

a) - MDE; b) - MDER

Sub atacul bulelor cavitationale, suprafata materialului (fig. 3.72, fig. 3.73)
prezinta numeroase microcavitati datorita ruperilor fragile intercristaline.

Fig. 3.72. Imaginea microfractografica a aliajului Ti-6Al-4V dupa célirea pentru punere in
solutie de la 810°C in apa urmata de imbatranire la 550°C, dupé atacul cavitational
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50 pm

ey LI - L E——
Fig. 3.73. Imaginea micrografica a suprafetei erodate a aliajului Ti-6Al-4V dupa célirea pentru
punere in solutie de la 810°C in apa urmata de imbéatrénire la 550°C, in sectiune longitudinald

Din analiza curbelor caracteristice din fig. 3.74 a rezultat ca aliajul de titan
supus calirii pentru punere in solutie de la 810°C in aer urmat de imbatranire la
550°C are o mai buna rezistenta la atacul bulelor cavitationale comparativ cu starea
recoaptd. Viteza de eroziune tinde sa se stabilizeze dupa minutul 90 si valoarea de

MDER¢=0,063pum/min.
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Fig. 3.74. Compararea rezistentei la cavitatie a aliajului Ti-6Al-4V aflat in stare recoapta (1),
cu cea dupd céalirea pentru punere in solutie de la 810°C in aer urmata de imbdatranire la
550°C (2)
a) - MDE; b) - MDER

indepartarea de material sub actiunea bulelor cavitationale a condus la
obtinerea unei suprafete cu microcavitati si microfisuri intergranulare (fig. 3.75, fig.

3.76).
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19.9mm x1
Fig. 3.75. Imaginea microfractografica a aliajului Ti-6Al-4V dupa célirea pentru punere in
solutie de la 810°C in aer urmata de imbatrénire la 550°C dupa atacul cavitational

Fig. 3.76. Imaginea micrografic a suprafetei erodate a aliajului Ti-6AI-4V dupé cilirea pentru
punere in solutie de la 810°C in aer urmata de imbatrénire la 550°C, in sectiune longitudinala

Analizand histograma din fig. 3.77 se poate observa ca aliajul Ti-6Al-4V
supus calirii pentru punere in solutie la 1050°C in apa si urmat de imbatranire la
550°C prezintd duritatea cea mai ridicata, facpt ce a condus in acelasi timp si la
cresterea rezistentei la cavitatie.

O comparatie a tratamentelor aplicate dupa valoarea vitezei de eroziune
MDER, functie de tratamentul aplicat este prezentata in fig. 3.78. Analizand
histograma din fig. 3.78 remarcam ca, dintre cele sapte stari structurale testate pe
aparatul vibrator cu cristale piezoceramice, aliajul calit de la 1050°C in apa urmat
de Tmbatranire la 550°C are viteza adancimii medii de patrundere a eroziunii cea
mai micd, in timp ce aliajul calit de la 930°C in aer urmat de imbatranire la 550°C
are cea mai mare viteza a adancimii de patrundere a eroziunii cavitationale. De
asemenea, se poate observa o evolutie buna si la aliajul calit in aer de la 1050°C
urmat de imbatranire la 550°C cat si la aliajul calit in apa de la 930°C si imbatranit
la 550°C.
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Fig. 3.77. Variatia duritatii aliajului Ti-6Al-4V cu temperatura de tratament
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Fig. 3.78. Variatia vitezei medii a addncimii de patrundere a eroziunii cu temperatura de
tratament

Pentru a realiza o clasificare a materialelor testate pe aparatul vibrator cu
cristale piezoceramice s-au realizat graficele din fig. 3.79.

In fig. 3.79 notatiile au urmatoarea semnificatie:

1 - recoacere 730°C/cuptor;

2 - calire 1050°C/apa + imbatranire 550°C/aer;
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3.2. Cercetari efectuate pe aparatul vibrator cu cristale piezoceramice 99

3 - calire 1050°C/aer + Tmbatranire 550°C/aer;

4 - calire 810°C/apa + imbatranire 550°C/aer;

5 - calire 810°C/aer + imbatranire 550°C/aer;

6 - calire 930°C/apa + imbatranire 550°C/aer;

7 - calire 930°C/aer + imbatranire 550°C/aer.

Analizand aceste grafice se constata ca cea mai buna rezistenta la cavitatie
o are aliajul calit in apa de la 1050°C si imbatranit la 550°C, iar cea mai slaba
rezistenta la cavitatie o prezinta aliajul supus calirii in aer de la 930°C urmata de
imbatranire la 550°C.
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Fig. 3.79. Variatia addncimii medii de patrundere a eroziunii (a) si a vitezei de eroziune (b) cu

timpul de atac al cavitatiei

3.3. Concluzii partiale

1.

Desi rezultatele obtinute pe cele doua tipuri de aparate de testare a
rezistentei la cavitatie sunt similare calitativ, aparatul vibrator
magnetostrictiv asigura conditii mai severe de incercare;

Aliajul de titan cercetat are in stare recoaptd o rezistentd mult mai
mare la eroziunea produsa prin cavitatie in comparatie cu cea a
otelului etalon OH12NDL, considerat ca material etalon pentru
asemenea teste;

Tratamentul termic de cdlire in apa de la 1050°C urmat de
imbatranire la 550°C conduce la cea mai micd adancime de
patrundere a eroziunii cavitationale, urmare a efectului de durificare
creat de faza martensitica o’;

Tratamentul termic de cdlire in apa de la 810°C urmata de
imbatranire la 550°C asigura o rezistenta la cavitatie apropiata sau
similara cu cea a starii structurale obtinute prin racire in aer de la
1050°C urmata de imbatranire la 550°C;

In fine, cea mai scazuta rezistenta la cavitatie se obtine in urma
aplicarii tratamentului termic de calire de la 930°C urmata de
imbatranire la 550°C, fenomen datorat prezentei fazei o”.

BUPT



4. Imbunatitirea rezistentei la cavitatie prin
tratamente mecanice si termochimice

4.1. Nitrurarea in gaz

4.1.1. Introducere

Pentru Tmbunatatirea proprietdtilor mecanice ale titanului si aliajelor sale,
se pot utiliza diferite tratamente termochimice. Aceste tratamente maresc rezistenta
la oboseala si coroziune, micsoreaza coeficientul de frecare si durifica suprafata
materialului. Cele mai eficiente tratamente termochimice aplicate acestor materiale
sunt: oxidarea, carburarea si nitrurarea [9].

Nitrurarea titanului si aliajelor sale a fost investigata multi ani si a fost
folosita ca si metoda de protectie impotriva uzurii.

4.1.2. Transformari de faza in timpul nitrurarii gazoase

Formarea straturilor nitrurate in aliajele de titan este un proces complicat si
implica cateva reactii ce au loc simultan la limita dintre gaz si metal si in substrat.
Un model simplificat de formare si crestere a straturilor nitrurate in timpul nitrurarii
in gaz este prezentat in fig. 4.1. Daca materialul se afla intr-un mediu bogat in azot
la temperatura inalta, are loc un transfer de masa de azot dinspre mediu spre solid.
Azotul adsorbit la suprafata difuzeaza in titan si formeaza o solutie interstitiala de
azot in faza H.C. a a-Ti (fig. 4.1 sus). Stratul format poarta denumirea de zona de
difuzie («(N)). Acest proces poate continua atata timp cat matricea de titan a poate
dizolva azot in mediul de azot sau in interfata solidului (unde concentratia de azot
este mare). Daca concentratia de azot din interfata gaz/metal devine superioara
fazei a, o reactie are loc in interfata conducand la formarea unei noi faze — Ti;N (fig.
4.1 mijloc). Cresterea bruscd a concentratiei de azot pe suprafata materialului are
ca rezultat formarea unui strat total nitrurat format din Ti,N in partea de sus urmat
de o zona de difuzie. Atunci cand concentratia de azot creste si mai mult are loc o
transformare de faza la suprafata materialului si Ti,N se transforma in TiN (fig. 4.1
partea inferioara). Reactia ce are loc se poate scrie astfel [9]:
a-Ti=> a-Ti(N) > Ti;N > TiN (4.1)
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Fig. 4.1 Reprezentarea schematica a cineticii de formare si crestere a straturilor in timpul
nitrurarii titanului [9]

Difuzia azotului in cazul aliajului Ti-6AI-4V nu a fost investigata sistematic.
D.J. Wang si altii [24] au observat ca elementele de aliere Al si V impiedica difuzia
azotului. A. Chen si altii /1] au incercat sa estimeze coeficientul de difuzie al azotului
in aliajul Ti-6Al-4V, iar rezultatele lor au aratat ca, coeficientul de difuzie este
inferior coeficientului de difuzie in titanul pur.

4.1.3. Materialul de cercetare. Procedura experimentala

Probele din Ti-6Al-4V au fost curatate cu etanol dupa ce s-a lustruit
suprafata de lucru. Nitrurarea in gaz s-a realizat in conditii industriale intr-un cuptor
cu vid, apartinand companiei Star Transmission Cugir. Gazele folosite in cadrul
procesului de nitrurare au fost azotul pur (5l/ord) si amoniacul (2l/ord). Probele au
fost mentinute in cuptor timp de 16 ore (fig. 4.2). O parte dintre probe au fost
introduse intr-un cuptor la 700°C timp de 4 ore.
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Fig. 4.2 Schema de nitrurare

Testele de cavitatie s-au realizat pe aparatul vibrator ultrasonic cu cristale
piezoceramice T2.

4.1.4. Rezultate si discutii

Suprafata probelor nitrurate si apoi tratate termic prezintd diferite culori.
Astfel, dupa nitrurarea in gaz probele (N5) prezinta o culoare albastra (Tabel 4.1),
insa dupa tratamentul termic (N6) efectuat dupa nitrurare, probele au o culoare gri
(Tabel 1).

Formarea stratului de nitrura rezultd din descresterea solubilitatii sau
difuziei azotului in solutia solidd. Stratul de nitrurd oferda o protectie impotriva
dizolvarii oxigenului in aliaj. De asemenea, oxidarea este controlatd de formarea
unui strat de rutil la suprafata stratului nitrurat. In plus, este cunoscuta
superioritatea rezistentei la oxidare a straturilor nitrurate pentru majoritatea
aliajelor de titan. In urma acestor rezultate, s-a stabilit ca o prenitrurare a aliajelor
de titan este indicata pentru a imbunatati rezistenta la oxidare. Cu toate acestea, o
crestere a rezistentei la oxidare se obtine in conditiile in care stratul nitrurat este
stabil in timpul procesului de oxidare. Desi nitrurarea titanului si aliajelor sale a fost
foarte mult studiata, influenta sa asupra comportamentului la oxidare nu este pe
deplin lamurita [144].

Testele de nanoindentare s-au efectuat folosind echipamentul CSM
Indentation Tester type NHTX S/N, echipat cu un indentor de tip Berkovich, ce
apartine Departamentului de mecanica al Universitatii Aveiro din Portugalia.

Efectul tratamentului termochimic si a tratamentului termic ulterior asupra
nanoduritatii este aratat in fig. 4.3a. Din aceasta figurd se poate observa ca
duritatea stratului nitrurat este superioara duritatii stratului nitrurat si apoi urmat de
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104 imbunétét_;irea rezistentei la cavitatie prin tratamente mecanice si termochimice - 4

tratament termic. Duritatea descreste odatd cu cresterea fortei aplicate. In fig. 4.3 b
se prezinta influenta tratamentului termochimic si apoi urmat de tratament termic
asupra modulului de elasticitate, E. Modulul de elasticitate E descreste rapid odata
cu cresterea fortei aplicate (fig. 4.3 b).
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Fig. 4.3. Influenta tratamentelor aplicate asupra: a- duritatii; b- modulului de elasticitate

in fig. 4.4 se prezintd difractogramele efectuate asupra straturilor obtinute
inainte si dupa testele de cavitatie. Stratul obtinut dupa nitrurarea in gaz prezinta in
urma difractiei cu raze X fazele a-Ti si TiNg 6, iar cel dupa tratamentul termic are in
compozitie fazele a-Ti si TiO,. Conform studiilor efectuate de P. Pérez [144] si Dong
Bol Lee si colaboratorii [28], pentru a mentine o cantitate mica de TiN dupa oxidare,
tratamentul de nitrurare in gaz trebuie sa aiba loc la temperaturi inalte, mai mari de
800°C si pentru o perioada mai mare de timp.
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Fig. 4.4 Difractogramele aliajului de Ti-6Al-4V dupa tratamente: a- N5(nitrurare in gaz); b-
N6(nitrurare in gaz +tratament termic)

Difractile cu raze X (fig. 4.4) efectuate dupa testele de eroziune
cavitationald au aratat ca straturile obtinute in urma tratamentelor termochimice au
fost eliminate ramanand doar substratul din aliaj de Ti-6Al-4V.

In Tabelul 4.1 s-a exemplificat evolutia suprafetelor de eroziune
cavitationala n timpul testelor. Conform imaginilor din Tabelul 4.1, straturile
obtinute Tn urma tratamentelor aplicate nu au rezistat la testele de eroziune
cavitationald. Stratul de nitrura de titan a fost eliminat complet dupa minutul 120, in
timp ce stratul de oxid de titan a fost eliminat dupa minutul 30.

Tabel 4.1. Evolutia in timp a eroziunii cavitationale a aliajului Ti-6Al-4V tratat termochimic

Proba 0 m_in 302in 902in 120_min 165_min

N5
(nitrurare
in gaz)

N6
(nitrurare
in gaz +
tratament
termic)
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Notatiile utilizate in graficele de evaluare statistica a rezultatelor
experimentale sunt:
-y - pierderi masice cumulate medii;
- YP - curba de regresie liniara;
- S - limita superioara a intervalului de toleranta;
- I - limita inferioara a intervalului de toleranta;
- C11, C12, C13 - pierderi masice pentru o serie de probe.

In fig. 4.5 se prezinta curbele ce evidentiaza benzile de eroare unde se
incadreaza cele trei probe studiate din fiecare material cat si media valorilor
pierderilor masice. In urma analizei graficelor din fig. 4.5 s-a constatat ca pierderile
masice se incadreaza in banda de eroare, lucru valabil pentru toate probele testate
cavitational. In Tabelul 4.2 se prezinta o comparatie intre valorile pierderilor masice
cumulate la finalul testelor si valorile estimate statistic. Analizand valorile din
Tabelul 4.2 se constatd ce desi valorile estimate difera usor de valorile
experimentale, ierarhizarea materialelor nu s-a schimbat, rezultdénd o buna
rezistenta la cavitatie pentru probele N5.
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0 4 [ 133 130
Timp de atac, t <min>
_a_

Masa erodata, y <mg>

o 45 a0 135 130
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_b_
Fig. 4.5 Banda de dispersie pentru aliajul Ti-6Al-4V supus tratamentului termochimic
a — N5 (nitrurare in gaz); b - N6 (nitrurare in gaz +tratament termic)
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4.1. Nitrurarea in gaz 107

Tabel 4.2. Comparatie intre pierderile masice si eroarea maxima

Tratament termic N5 N6
Pierderi masice cumulate 7,77 7,85
experimental [mg]
Valoarea maxima a erorii de 8,61 8,80
estimare [mg]

In fig.4.6 sunt comparate curbele specifice de cavitatie ale aliajului Ti-6Al-
4V (media celor trei probe testate, conform normelor ASTM G32), pentru cele doua
stari.
Compararea curbelor specifice probelor N5 si N6 (curbele de variatie a
adancimilor medii de patrundere, MDE si a vitezelor de eroziune, MDER, in functie
de durata de atac) cu cele ale substratului din aliaj de titan, Ti-6Al-4V in stare
recoapta a condus la urmatoarele concluzii:
1- cea mai buna rezistenta la cavitatie a fost obtinuta in cazul nitrurdrii in
gaz (fig. 4.7);

2- o0 buna rezistenta la cavitatie si in cazul oxidului de titan, dar mai slaba
in comparatie cu nitrura de titan (fig. 4.6);

3- in raport cu materialul din substrat, Ti-6Al-4V, straturile obtinute au
evidentiat, dupa valorile spre care tind sa se stabilizeze vitezele MDER la
165 minute (fig. 4.6b), o crestere a rezistentei la cavitatie de circa
1,37+1,77 ori, fatd de cea a aliajului de titan in stare recoapta (fig.

4.6).
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Fig. 4.6 Compararea rezistentei la cavitatie pe baza curbelor caracteristice
a) - addncimea medie de patrundere, MDE ; b) - viteza adédncimii medii de patrundere, MDER
(1- aliaj de titan Ti-6Al-4V in stare recoaptd; 2 - N5 (nitrurare in gaz); 3 - N6 (nitrurare in gaz
+tratament termic)

In fig. 4.7 se prezintd sectiunile transversale ale probelor N5 si N6 dupa
testare. Sectiunea transversala efectuata dupa testele cavitationale demonstreaza
ca propagarea fisurilor are loc doar in zona de suprafata.
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25.8kV X5.808K 656.88m 25.8kV

- a-
Fig. 4.7 Imaginea micrografica a suprafetei erodate a aliajului Ti-6Al-4V in sectiune
longitudinala: a- N5(nitrurare in gaz); b- N6 (nitrurare in gaz +tratament termic)

Morfologia suprafetelor erodate cavitational este prezentata in fig. 4.8.
Analizand aceste imagini, se poate observa ca suprafetele materialelor testate nu
sunt uniform erodate. Initierea fisurilor de oboseala are loc de-a lungul limitei de
graunte determinand, in acest fel, indepartarea de material.

M) m 7 5.0 5.4mr ; a)
Fig. 4.8 Imagini microfractografice ale suprafetei erodate cavitational
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4.2. Nitrurarea LASER

4.2.1. Introducere

Nitrurarea cu laser este una dintre cele mai eficiente tehnici de a imbundtati
proprietatile de suprafata ale aliajelor. In acest caz, azotul, este folosit in afara axei
sau coaxial cu raza laserului in timp ce laserul actioneaza pe suprafata materialului.
De asemenea, parametrii de proces ai laserului ca puterea, frecventa pulsului,
diametrul spotului razei pe suprafata piesei de prelucrat, viteza transversala a piesei
sau a radiatiei laser, presiunea gazului folosit, cat si puritatea gazului au un puternic
efect asupra procesului de nitrurare. Cu toate acestea, majoritatea parametrilor sunt
asociati cu intensitatea puterii impulsului laserului pe suprafata piesei, prin urmare
investigarea procesului de nitrurare laser cu gaz si influenta intensitatii impulsului
asupra calitatii suprafetei nitrurate devine esentiald. Continutul de azot din
suprafata poate fi uniform distribuit in timpul nitrurarii laser cu gaz, iar cresterea
cantitatii de azot in stratul topit conduce la cresterea duritatii substratului obtinut
[13]. Azotul, la randul lui, Tmbunatateste semnificativ rezistenta la uzurda a
suprafetei, iar adaugarea in timpul procesului de nitrurare a unei cantitati de heliu
minimizeaza reactiile de oxidare. De asemenea, solidificarea rapida dupa
tratamentul cu laser modifica microstructura la suprafata, influentdnd duritatea
acesteia. Odatd cu reducerea debitului de azot in zona topitd are loc formarea
structurii dendritice ce conduce la o scadere a duritatii in suprafata. Atunci cand
debitul de azot este mare, are loc formarea unei structuri columnare de TiN in
stratul superficial orientat perpendicular pe suprafata rezultatd. Concentratia de azot
in sectiune este influentata de debitul de azot, de energia pulsului laser si de profilul
pulsului [13].

Azotul are o solubilitate ridicatda in a-Ti durificand stratul de suprafata
semnificativ [9]. In timpul procesului de nitrurare are loc formarea de nitruri de
titan TiN, in matricea de solutie solida Ti(a)-N. Prin urmare, prin nitrurare se obtine
o crestere a rezistentei la uzura a aliajelor de titan. Imbunatatirea calitatii suprafetei
poate fi realizata prin consolidarea solutiei solide sau prin schimbari microstructurale
[156].

Nitrurarea cu laser este o tehnica atractivd deoarece imbunatateste
proprietatile tribologice si rezistenta la coroziune a diferitelor substraturi, datorita
simplitatii si posibilitatii de formare a unor straturi protectoare si cu o duritate
crescuta, afectdnd putin materialul de baza. La viteze transversale de 100 mm/s are
loc 0 ampla si rapida dizolvare a azotului in titanul topit si in acest mod se formeaza
nitrurile de titan sub forma de dendrite. O problema majora a straturilor nitrurate o
prezinta aparitia de fisuri in straturile nitrurare cu laser. Aceasta problema poate fi
controlata prin ajustarea parametrilor de proces ca: energia pulsului laser, viteza de
fnaintare, concentratia de azot [104, 167].

Suprafata exterioara a probelor nitrurate are o culoare galben - aurie.
Coloarea galbena se datoreaza formarii de nitrurii de titan [151]. Dupa nitrurarea cu
laser, structura dendriticd obtinutd poate fi impartita in trei zone: zona topitd cu
laserul (A), zona afectata termic (B) si materialul de baza, Ti-6Al-4V (C) (fig. 4.9).
Microstructura zonei topite cu laserul este formata dintr-un strat subtire de TiN, sub
care se afla o zona aciculara, similara cu martensita (fig. 4.9) [50, 151].
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diferitelor zone formate

4.2.2. Procesul de nitrurare cu laser

Standul experimental este prezentat in fig. 4.10 si este format dintr-o
microunitate laser cu o masa inertiala si un sistem de pozitionare a capului laser, un
laser pulsant Nd:YAG programabil, Trumpf HL 124P LCU, a carui putere medie este
de 150W si robotul YAMAHA FXYX-A1 in sistem cartezian xOy. Standul se afla in
dotarea Institutului National de Cercetare - Dezvoltare in Sudura si Incercari de
Materiale din Timisoara.
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Un proces cat mai stabil se obtine folosind un fascicul defocalizat si mentinut
astfel pe parcursul procesului de nitrurare a probelor din Ti-6Al-4V. Distanta de
focalizare a fost de 5,5 mm fata de suprafata, in timp de dimensiunea spotului laser
pe suprafata probelor a fost de 0,735 mm. Procesul de nitrurare s-a realizat prin
baleierea razei laser pe suprafata cu un pas de 0.32 mm, iar viteza de trecere a fost
constanta, 4.07 mm/s. Parametrii procesului de nitrurare au fost:

- puterea in puls P=800W;

- frecventa de repetitie a pulsului f=10Hz;

- durata impulsului: 10 ms ( proba N1), 8 ms ( proba N2), 6ms ( proba

N3), 4 ms ( proba N4);
- azot pur, al carui debit a fost de 33 I/min.

4.2.3. Rezultate si discutii

Culoarea straturilor nitrurate este galbend, specifica nitrurii de titan,
conform imaginilor din fig. 4.11. Intensitatea culorii variaza pentru cele patru
regimuri de tratament. De asemenea, pe suprafata probelor se poate observa o
usoara oxidare si este vizibila pentru regimuri energetice inalte datorita efectului de
margine, combinat cu o slaba optimizare a debitului de azot la finalul trecerii razei
laser. Intensitatea oxidarii scade cu descresterea duratei impulsului si a absorbtiei
de caldura. Valorile rugozitatii obtinute pentru cele patru probe, masurate cu
rugozimetrul Mitutoyo, prezintd o variatie redusa cuprinsad intre 3,92+5,47um,
datorita faptului ca in timpul procesului de nitrurare toti parametri s-au pastrat
constanti variind doar durata impulsului.
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Fig. 4.11 Vedere de sus a straturilor nitrurate obtinute: a- proba N1; b- proba N2; c- proba
N3;

d- proba N4

O analizd detaliata prin difractie cu raze X a fost realizatd pentru a
determina fazele obtinute in urma nitrurdrii cu laser cat si fazele prezente dupa
testele de eroziune cavitationala (fig. 4.12). In urma difractiei cu raze X s-au obtinut
doua faze principale: nitrura de titan, TiN, si a'-Ti (fig. 4.12a). Intensitatea peak-
urilor de TiN este mult mai puternica in comparatie cu a'-Ti, evidentiind formarea
unui strat subtire de TiN. Din fig. 4.12b se observa ca dupa testele de cavitatie,
stratul nitrurat nu s-a eliminat fiind prezent pe suprafata celor patru probe.
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Fig. 4.12 Difractograme ale aliajului Ti-6Al-4V supus nitrurdrii cu laser: a- inainte de testele

cavitationale; b- dupa testele cavitationale

Grosimea stratului nitrurat descreste odata cu scaderea duratei impulsului si
are valori cuprinse intre 78um (proba N4) si 110um (proba N1) (fig. 4.13).
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Fig. 4.13 Sectiunea transversald a probelor nitrurate cu laser (a,b- proba N1, c- proba N4)
(Zonele A, B, C reprezinta: zona topita cu laser, zona afectata termic si respectiv materialul de
baza, Ti-6Al-4V)

in fig. 4.14 se prezintd microstructura straturilor nitrurate obtinute. Din fig.
4.14 se poate observa ca in urma nitrurarii cu laser s-a obtinut un strat continuu si
fara fisuri de nitrurd de titan. Structura dendritica este prezenta indiferent de
parametrii aplicati. Structura dendritica de la suprafata este orientata perpendicular
pe suprafata, in timp ce in zona imediat urmatoare dendritele au orientare aleatorie
(fig. 4.14 b, d, f, h). In partea inferioara a stratului nitrurat se poate observa o
mixturd de dendrite si martensitd aciculard. Sub zona de difuzie se afla zona
afectata termic, o zona aciculara similara, martensitei (fig. 4.13 b,c). In zona C se
observa structura materialului de baza, format din fazele a si B.
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- g_ - h -
Fig. 4.14 Micrografii optice ale straturilor nitrurate cu laser in sectiune transversala: a,b- N1;
c,d- N2; e, f- N3; g,h- N4

in fig. 4.15 se prezintd variatia microdurittii in sectiune transversal3.
Valoarea duritatii descreste de la suprafata, spre zona afectata termic si atinge
valoarea duritatii materialului de baza, Ti-6Al-4V. Stratul nitrurat al probei N1
prezinta duritatea cu valoarea cea mai mare, 1045HV,,, in timp ce proba N4
prezinta duritatea cea mai scazuta, 900HV, ».
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Fig. 4.15 Microduritatea straturilor nitrurate in sectiune transversala

Testele de cavitatie s-au realizat pe aparatul vibrator ultrasonic cu cristale
piezoceramice T2.

In Tabelul 4.3 este prezentatda evolutia eroziunii cavitatiei in suprafata
expusa atacului.

Tabel 4.3. Evolutia in timp a eroziunii cavitationale a aliajului Ti-6Al-4V dupa nitrurarea cu
laser

Proba 0 min

90_min 120_min 165 min

T

N1

N2

N3
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N4

in fig. 4.16 se poate observa distributia valorilor pierderilor masice cumulate
pentru cele patru tipuri de straturi nitrurate. Conform fig. 4.16, pierderile masice
pentru fiecare material studiat, cat si valoarea medie a acestora, se incadreaza in
banda de eroare. Din Tabelul 4.4 se poate constata ca valorile erorilor estimate
statistic difera putin in comparatie cu valorile experimentale, obtinandu-se aceeasi
ierarhizare a materialelor, adica proba N4 prezinta cele mai mici pierderi masice la

finalul atacului cavitational.
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Fig. 4.16 Banda de dispersie pentru aliajul Ti-6Al-4V supus nitrurarii cu laser
a- N1, b- N2, c- N3, d- N4
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Tabel 4.4. Comparatie intre pierderile masice si eroarea maxima

Simbol proba N1 N2 N3 N4

Pierderi masice cumulate 8,46 7,34 6,15 3,05
experimental [mg]

Valoarea maxima a erorii 8,82 7,63 6,54 4,12
de estimare [mg]

in fig. 4.17 sunt comparate curbele specifice de cavitatie ale aliajului Ti-6Al-
4V in stare recoapta (media celor trei probe testate conform ASTM G32) cu cele ale
straturilor nitrurate. Din fig. 4.17b se observa ca vitezele de eroziune pentru probele
N1-N4 au o distributie uniforma. Cea mai buna rezistenta la cavitatie o prezinta
proba N4, iar cea mai slaba rezistenta proba N1. Chiar daca cea mai mare duritate a
avut-o proba N1, stratul nitrurat s-a dovedit a fi fragil, conducand la scaderea

rezistentei acestuia la atacul cavitational.
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Fig. 4.17 Compararea rezistentei la cavitatie pe baza curbelor caracteristice
a) - addncimea medie de patrundere, MDE ; b) - viteza adédncimii medii de patrundere, MDER
(1- aliaj de titan Ti-6Al-4V in stare recoaptd; 2 - N1; 3 - N2; 4- N3; 5- N4)

Pentru a observa propagarea deteriorarii in straturile obtinute, s-a realizat o
sectiune transversala a probelor erodate cavitational (fig. 4.18). Rezultatele obtinute
sugereaza faptul ca pierderea de material la probele din materialul de baza, Ti-6Al-
4V, are loc progresiv fara formare de microfisuri (fig. 4.18a). Probele nitrurate cu
laser prezinta fisuri in zona nitruratd, asa cum se poate observa in fig. 4.18c, ¢, g, i.
Unele dintre fisuri strabat stratul nitrurat, trec prin zona afectata termic si ajung la
materialul de bazd. Formarea acestor fisuri se datoreaza ductilitatii scazute a
straturilor nitrurate cat si prezentei unei tensiuni reziduale ridicate in zona afectata
de laser, la care se adauga efectele din timpul solidificarii topiturii. Cu toate acestea,
aceste fisuri par ca nu au o influenta puternica asupra comportamentului straturilor
nitrurate la eroziune, probabil datorita caracterului localizat al tensiunilor interne.
Diferentele de microstructura si proprietati ale materialului de baza si ale probelor
nitrurate, conduc la mecanisme diferite de eroziune. Probele din materialul de baz3,
Ti-6Al-4V, fiind mai ductile sufera o deformare plastica sub actiunea bulelor
cavitationale. Prejudiciul provocat de bulele cavitationale in fazele incipiente este de
formare a unor cratere superficiale datorita deformarii plastice. Expunerea
indelungata la atacul cavitational conduce la cresterea impactului asupra craterelor
si la o exfoliere a straturilor deformate plastic. Din contrd, o duritate ridicatd, o
ductilitate scazutd si tensiuni interne ridicate ale probelor nitrurate conduc la
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4.2. Nitrurarea LASER 119

cresterea sensibilitatii la fisurare, reducand in acest mod rezistenta la deformarea
plasticd. Sub intensitatea ridicata a impactului are loc o exfoliere puternica de
material in zonele casante cu fisuri (fig. 4.19).
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Fig. 4.18 Compararea modului de indepartare de material intre materialul de baza, Ti-6Al-4V,
si straturile nitrurate: a- material de baza; b,c - N1; d,e - N2; f, g - N3; h,i - N4
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Fig. 4.19 Mecanismul de eroziune in cazul straturilor nitrurate: a- N1, b- N2, c- N3, d- N4

in fig. 4.20 se poate observa topografia suprafetei erodate pentru cele patru
tipuri de straturi nitrurate cat si pentru materialul de baza, avand o structura
asemanatoare ,fagurelui de miere”. Probele din materialul de baza, Ti-6Al-4V,
prezinta semnificative deformari plastice ale suprafetei dupa testele de eroziune
cavitationala. Pierderea de material se datoreaza caracterului ductil al fazei a-Ti.
Eroziunea cavitationala este un fenomen tipic de oboseald, iar defectele din
suprafata materialului ca, incluziuni de natura nemetalica, interfata dintre faza dura
si matrice dar si limitele de separare dintre dendrite reprezinta puncte de initiere a
eroziunii cavitationale. Difractia cu raze X (fig. 4.12) a indicat prezenta unei mici
cantitati de a-Ti printre dendritele de TiN, faza care este preferential atacata in
timpul atacului cavitational datorita duritatii scdazute. De asemenea, s-a putut
observa ca fisurarea dendritelor de TiN prezente pe suprafata probelor nitrurate
provoaca o rupere fragild a materialului (fig. 4.18).
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SU-70 15.0kV 22.6mm x5.00k SE(M) ) SU-70 15.0kV 21.4mm x5.00k SE(M) i S 4o.0um

Fig. 4.20 Imagini microfractografice ale suprafetei deteriorate la atacul cavitational: a- stare
recoaptd, b- N1,c- N2, d- N3, e- N4

Pentru a realiza o clasificare a materialelor testate pe aparatul vibrator cu
cristale piezoceramice s-au realizat graficele din fig. 4.21.

In fig. 4.21 notatiile au urmatoarea semnificatie:

P - starea recoapta 730°C/cuptor;

N1- nitrurare cu laser, durata impuls 10ms;

N2- nitrurare cu laser, durata impuls 8ms;

N3- nitrurare cu laser, durata impuls 6ms;

N4- nitrurare cu laser, durata impuls 4ms;

N5- nitrurare in gaz;

N6- nitrurare in gaz+tratament termic.

Analizand rezultatele se poate observa ca, proba N4 prezinta cea mai buna
rezistenta la cavitatie.
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4.3. Sablarea cu alice

Sablarea este un tratament mecanic de suprafatd realizat de reguld cu
particule de oxizi. In urma acestuia se obtine o ecruisare mecanicd a stratului
superficial care favorizeaza o crestere a rezistentei la oboseald a materialului.

In cadrul programului experimental, sablarea probelor s-a realizat cu
electrocorindon, avand dimensiunea particulelor cuprinsa intre 0.8+2 mm. Presiunea
de antrenare a particulelor pentru sablare a fost de 5 bar, iar distanta de sablare a
fost de 50+60 mm. Dupa efectuarea tratamentului mecanic de sablare, probele au
fost spalate cu alcool tehnic.

Testele de cavitatie au fost realizate pe aparatul vibrator magnetostrictiv cu
tub de nichel T1.

In fig. 4.22 se prezinta topografia suprafetei aliajului Ti-6Al-4V dupa
efectuarea tratamentului de sablare cu electrocorindon. Materialul eliminat in timpul
procesului de sablare a condus la aparitia unor linii de alunecare la limita dintre
graunti si de mici caverne in suprafata.
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Fi.4.2 Imiea microfractoraficé a aliajului -6AI—V sablat inainte de atacul cavitational

In urma tratamentului mecanic de sablare s-a obtinut o crestere a duritdtii
suprafetei (fig. 4.23). Duritatea obtinuta este de 327HV ».
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Fig. 4.23 Microduritatea aliajului Ti-6Al-4V sablat cu electrocorindon in sectiune transversala

T

in Tabelul 4.5 este prezentatd evolutia eroziunii cavitatiei in suprafata
expusa.
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Tabel 4.5. Evolutia in timp a eroziunii cavitationale a aliajului Ti-6Al-4V sablat

Proba

0 ﬂin 90 min 120 min

30 min

Ti-6Al-4V
sablat

in Tabelul

4.6 se prezinta rezultatele analizei EDX a suprafetei erodate la

finalizarea testelor de cavitatie. Dupa cum se observa din Tabelul 4.6, cantitatea de
aluminiu aproape se injumatateste, datorita expulzarii compusilor acestuia prin

cavitatie.
Tabel 4.6 Analizd EDX a aliajului Ti-6Al-4V sablat cu alice
EDX EDX
Tratament Elemente Valori in mijlocul in afara
mecanic chimice prescrise ariei ariei
cavitate cavitate
Sablats cu A_I 5.5-6.75 5.68 10.21
electrocorindon Ti Rest 90.25 85.76
v 3.5-4.5 4.07 4.03

in urma difractiei cu raze X la finalul testelor de cavitatie, fig. 4.24, a zonei

cavitate s-a observat prezenta fazelor a si B, corespunzatoare aliajului Ti-6Al-4V.
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Fig. 4.24 Difractograma aliajului Ti-6Al-4V sablat cu electrocorindon
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in fig. 4.25 se prezintd banda de dispersie a punctelor experimentale pentru
aliajul Ti-6Al-4V sablat cu electrocorindon. Dupda cum se observa din fig. 4.25
valoarea erorii estimate este mare datorita pierderilor masice mari de la inceputul
procesul de atac cavitational si este de 24.81, net superioara pierderilor masice
cumulate medii, 18.87mg. Punctele experimentale se incadreaza in banda de

eroare.

Masa erodata, y <mg>

] 45 135 180

20
Timp de atac, t <min>

Fig. 4.25 Banda de dispersie pentru aliajul Ti-6Al-4V sablat cu electrocorindon

in fig. 4.26 se prezintda o comparare a curbelor specifice de cavitatie ale
aliajului Ti-6Al-4V sablat cu cele ale otelurilor etalon 41Cr4 si OH12NDL. De
asemenea, in fig. 4.27 sunt comparate curbele specifice ale aliajului Ti-6Al-4V, in
stare recoapta (material de baza), cu cele ale aliajului supus tratamentului mecanic

de sablare.

In urma analizei graficelor din fig. 4.26 si fig. 4.27 s-a constatat:

desi prin sablare se creste duritatea suprafetei, aceasta devine rugoasa
si se inregistreaza pierderi mari de material chiar de la primele minute
de atac cavitational; dupa minutul 90 al atacului cavitatiei, pierderile pe
fiecare perioada de atac tind sa devina aproximativ constante (fig. 4.26a
si fig. 4.27a);

in comparatie cu otelurile etalon, fig. 4.26, aliajul Ti-6Al-4V sablat cu
electrocorindon, se comporta ceva mai bine la atacurile cavitatiei;

in comparatie cu materialul de baza (fig. 4.27), aliajul Ti-6Al-4V sablat
cu electrocorindon prezinta o slaba rezistentda la cavitatie datorita
faptului ca tratamentul mecanic de sablare a condus la formarea unor
amorse de fisuri, care sub atacul cavitational provoacd o erodare
accentuatd a suprafetei, adancind fisurile deja create prin sablare.
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Fig. 4.26 Compararea rezistentei la cavitatie a aliajului Ti-6Al-4V sablat cu electrocorindon, cu
a otelurilor etalon (1-aliaj Ti-6Al-4V sablat; P2 -otelul etalon 41Cr4, P3 - otelul etalon
OH12NDL)
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Fig. 4.27 Compararea rezistentei la cavitatie pe baza curbelor caracteristice
a)- adancimea medie de patrundere ; b) - viteza addncimii medii de patrundere
(1- aliaj de titan Ti-6Al-4V in stare recoaptd; 2 - aliaj Ti-6Al-4V sablat)

in fig. 4.28 - 4.29 sunt redate imagini microfractografice si micrografice ale
aliajului studiat, care ofera date despre evolutia distrugerii in structura sa. In fig.
4.28, realizata la finalul atacului cavitatiei, se observa o erodare uniforma a
suprafetei cu microcavitati, eliminarea de material realizandu-se predominat prin

ruperea varfurilor asperitatilor.
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Fig.4.28 Im

aginea microfratogracé a aliajului Ti-6AI- sablat dupa atacul cavit;ionl

Fig. 4.29 Imaginea micrografica a suprafetei erodate a aliajului Ti-6Al-4V sablat, in sectiune
transversala

4.4. Concluzii partiale

in urma tratamentului termochimic de nitrurare in gaz cu sau fard tratament
termic ulterior, s-a constat o crestere a rezistentei la cavitatie, desi filmul format la
suprafata materialului a fost eliminat in timpul atacului cavitational. Pentru a creste
durata de viata a straturilor formate se recomanda ca tratamentul de nitrurare in
gaz sa se realizeze la temperaturi mai inalte, peste 850°C, si timp lung de
mentinere [28].

Nitrurarea cu laser in gaz a condus la modificarea structurii bifazice a
aliajului Ti-6Al-4V intr-o structurd dendritica de TiN intr-o matrice de a-Ti.
Mecanismul de distrugere cavitationala s-a modificat dintr-o ecruisare a suprafetei si
o exfoliere a acesteia in cazul materialului in stare recoaptd, la o fisurare cu
desprinderi localizate de material, in cazul straturilor nitrurate.

Cresterea duritatii suprafetei in urma nitrurarii cu laser in mediu gazos a
condus la o crestere semnificativa a rezistentei la atacul cavitational al acestui aliaj.

Desi tratamentul mecanic de sablare a condus la cresterea duritatii stratului
marginal, urmare a rugozitatii mai ridicate a suprafetei, pierderile masice la
inceputul atacului cavitational au fost ceva mai mari, procesul uniformizdndu-se
fncepand cu minutul 90.
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5. Rezistenta la cavitatie a aliajelor de titan
acoperite cu pulberi oxidice prin pulverizare
in plasma si retopire cu fascicul laser si de
electroni

5.1. Introducere

Datorita unei densitati relative scazuta, unei bune rezistente la coroziune si
bune proprietati de fluaj, titanul si aliajele sale au fost intens folosite incepand cu
anul 1950 in industria aerospatiald, chimica, militara, in constructia componentelor
navale si maritime, in aplicatii medicale etc.[177]

Unul dintre factorii majori care limiteaza viata aliajelor de titan este
degradarea in medii gazoase in timpul functionadrii la temperaturi diferite. Prin
incalzirea acestor aliaje la temperaturi de aproximativ 800°C, elemente ca oxigenul,
hidrogenul, azotul sunt adsorbite si difuzeaza in stratul de suprafatad. Acest fenomen
este nedorit deoarece provoaca o crestere a duritatii si fragilitatii materialului [26].

Anterior s-a precizat ca Ti si aliajele sale au slabe proprietati tribologice, ce
reduc performantele pieselor care lucreaza in conditii de uzura. Din acest motiv, ele
sunt supuse unor tratamente de suprafatd care vizeaza in principal marirea
rezistentei la uzare abraziva in conditiile unor solicitari inalte in exploatare [82, 129,
135].

In prezentul capitol se prezintd alte solutii alternative de crestere a
rezistentei la coroziune prin eroziune cavitationala, bazate pe tehnici de acoperire a
suprafetei.

Dintre acestea, acoperirile cu materiale pulverulente se considera a fi cele
mai eficiente si mai economice metode de crestere a rezistentei la eroziune la
diferite temperaturi fara a distruge proprietatile mecanice ale substratului. Aceste
straturi dure se depun fie prin pulverizare cu vaporizare cu fascicul de electroni -
EB-PVD (Electron Beam Physical Vapour Deposition), fie prin pulverizare termica cu
jet de plasma [27, 122, 162].

Metoda pulverizarii cu jet de plasma (Plasma Spraying) este un procedeu de
pulverizare termica, ce permite acoperirea unui substrat cu un strat protector la
temperaturi inalte, care poate fi de naturda ceramica sau metalica. Gazul purtator,
adesea Ar, transportd materialul de pulverizat spre zona unde se afla fasciculul de
plasma format, unde are loc topirea partiald sau totalda a particulelor. Particulele
aflate Tn aceasta stare se vor proiecta pe suprafata aliajelor de titan ce urmeaza a fi
acoperita. Racirea pe suprafata substratului are loc foarte rapid astfel incat picaturile
de topitura se solidifica cu viteze foarte mari, iar incalzirea substratului este limitata
[88]. Principalul inconvenient al straturilor depuse cu aceastda metoda este
porozitatea ridicatda, sensibilitatea mare la aparitia unor microfisuri si lipsa unei
legaturi intre microzonele lamelare prezente in invelis, ce reduc izolarea termica si
rezistenta la coroziune. Pentru a reduce porozitatea stratului depus, respectiv pentru
obtinerea unui strat cu o omogenitate chimicd mai bund, combinat cu cresterea
proprietatilor protectoare este necesar ca stratul depus sa fie retopit [98]. Straturile
retopite oferda obisnuit o mai mare izotropie a proprietatilor de suprafatd si sunt
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lipsite de arhitectura lamelara, care este responsabila de sensibilitatea
marita la fisurare si exfoliere.

Materialele ceramice depuse pe substraturi metalice sau polimerice ofera
multe avantaje datoritd duritdtii mari, unei bune rezistente in conditii termice si
corozive si datorita densitatii relative mici. Ceramicele oxidice precum Al,Os, ZrO,,
TiO,, SiO; si Y,05 sunt utilizate frecvent ca materiale de acoperire pentru a mari
rezistenta la uzura, eroziune, cavitatie, oboseala si pentru a asigura o lubrifiere si o
izolare termicd. Acestea sunt, de asemenea, folosite in aplicatii unde rezistenta la
obosealad si coroziune sunt necesare simultan/162].

Oxidul de zirconiu (ZrO,) este cel mai utilizat material in aplicatiile
industriale datoritda combinatiei excelente a rezistentei inalte la incovoiere (~1 GPa),
a rezistentei la rupere (~10 MPa mY?) si datorit stabilitdtii la temperaturi inalte. In
plus, ZrO, este cunoscut ca fiind materialul cu cele mai inalte caracteristici de
rezistenta mecanica. Transformarea oxidului de zirconiu (ZrO,) din faza tetragonala
in faza stabilda monoclinicd cu modificare de volum are loc atunci cand se modifica
temperatura [122]. Aceastd transformare nu este dorita in timpul depunerii si de
aceea pentru a stabiliza faza polimorfa se adauga compusi oxidici ca Y,0s, MgO,
Ca0, CeO, etc. ce conduc la aparitia fazei cubice a oxidului de zirconiu si previn
fisurarea. Cel mai utilizat stabilizator al fazei tetragonale este Y,03; deoarece acesta
conduce la cresterea duritatii si a rezistentei materialului la temperatura camerei
facand posibila utilizarea sa in diferite aplicatii [27]. Oxidul de magneziu este folosit
atunci cand se doreste ca stratul depus sa fie folosit acolo unde temperatura este
mai scazuta. Adaosul de oxid de calciu stabilizeaza faza cubica a oxidului de zirconiu
si de asemenea face ca amestecul obtinut sa fie utilizat ca un excelent izolator
termic cu o buna rezistenta la socurile termice.

5.2. Materialul de cercetare.Procedura experimentala

5.2.1. Pulberi utilizate

Compozitia chimica a aliajului folosit ca substrat si din care s-au executat
probe pentru testarea pe aparatul magnetostrictiv cu tub de nichel, este redata in
Tabelul 5.1.

Tabelul 5.1. Compozitia chimica a aliajului cercetat

Marca de Compozitia chimica, %
aliaj Observatii
Al Vv C N H o Fe Ti
5,5- 3,5- <0,01 Valori
! ! <0,08 <0,05 ! <0,20 <0,30 Rest .
Ti-6Al-av 272 2.1 Z pr\faslc(:;ise
6,05 | 4.08 0,08 0,05 0,01 0,13 | 0,025 | Rest efective

O parte din aceste probe au fost acoperite prin pulverizare in plasma cu
urmatoarele materiale ceramice oxidice:
- 100% Al,O3, avand o granulatie de -62+11um;
- 95% ZrO,+ 5% CaO, avand o granulatie de -45+15um;
- 76% ZrO,+ 24% MgO, avand o granulatie de -75+11um;
- 94% ZrO,+ 8% Y,03, avand o granulatie de -75+45um;
- 92% Cr;03 + 5% SiO, + 3% TiO,, avand o granulatie de -45+15um.
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5.2.2. Instalatia de pulverizare in plasma

Instalatia de pulverizare termica in plasma folosita la realizarea depunerilor
de straturi de materiale ceramice este formatad din: sursa de curent, modulul de
comanda, dozator de pulbere, instalatia de racire, pistol de pulverizare, exhaustor.
Pulverizarea pulberilor ceramice s-a realizat cu ajutorul pistolului de pulverizat
Sulzer Metco 3MBM Spray Gun (fig. 5.1), iar ca si gaz plasmagen s-a folosit
amestecul de Ar + 6% H,. Dozarea pulberilor s-a realizat cu ajutorul instalatiei din
fig. 5.2.

k.
Fig. 5.1 Pistolul de pulverizare 3MBM Fig. 5.2 Dozatorul de pulbere

Parametrii procesului de pulverizare termica in plasma folositi pentru
pulverizarea materialelor ceramice sunt:
- intensitatea plasmei, I,=320-330 A;
- tensiunea arcului, U;=90-100 V;
- debit gaz plasmagen, Q,=40-45 |/min;
- debit gaz transport, Q,=6-7 I/min;
- distanta de pulverizare, d,=150+5 mm.
Grosimea straturilor depuse prin aceasta tehnica a variat intre 200 si 300
pm.

5.2.3. Instalatia laser

Straturile depuse au fost retopite cu fascicul laser. Acest proces a fost
condus pe o instalatie, Laser HL 124P LCU, (fig. 5.3) ai cdrei parametri de regim
sunt:

- durata puls, dp=0.6 ms;

- frecventa, f=34Hz;

- puterea in puls, P,=5000W;
- puterea medie, P,=102W;
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- presiunea de lucru, p=1.5 bar.

D

Fig. 5.

5.2.4. Instalatia cu fascicul de electroni

Pentru cresterea performantelor stratului depus, dupa pulverizare, s-a
efectuat o retopire integrala a acestuia si a unei mici portiuni din substrat,
realizandu-se practic un nou aliaj metalic pe suprafata acoperitad. Acest proces a fost
condus pe o instalatie cu fascicul de electroni de tip ESW 700/3-60 (fig. 5.4),
metoda aleasa fiind cea a baleierii fasciculului focusat de electroni cu o amplitudine
de 12 mm, tensiunea de accelerare, curentul si viteza de deplasare a probelor
variind in anumite limite. Deflexia fasciculului de electroni s-a realizat la o frecventa
de 1 kHz, dupa o functie triunghiulara sinus.
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Fig. 5.4 Instalatia cu fascicul de electroni de tip ESW 700/3-60

5.3. Pulverizarea in plasma si retopirea cu fascicul laser

Dupa efectuarea acoperirii prin pulverizare in plasma, grosimea straturilor
depuse prin aceasta tehnica a variat intre 200 si 300 um.

Pentru a evidentia calitatile anticavitationale ale noilor materiale, obtinute
prin depunere termica in plasma si ulterior retopite cu fascicul laser, s-a recurs la
compararea curbelor specifice (curbele de variatie a adancimilor medii de
patrundere, MDE si a vitezelor de eroziune, MDER, in functie de durata de atac) cu
cele ale substratului din aliaj de titan, Ti-6Al-4V aflat in stare recoapta (vezi
capitolul 3). Totodatd, curbele specifice ale celor patru straturi depuse si retopite, au
fost comparate si cu cele ale otelului aliat 41Cr4, considerat ca etalon in Laboratorul
de Cavitatie din Universitatea Politehnica din Timisoara si cu cele ale otelului
inoxidabil OH12NDL, material etalon pentru executia paletelor si rotoarele turbinelor
hidraulice din Romania [70, 73, 81] (fig. 5.5, 5.6, 5.7, 5.8).

Valorile experimentale aproximate prin curbele prezentate in figurile 5.5,
5.6, 5.7, 5.8 reprezinta media a trei masuratori.

Analiza acestor rezultate permite urmatoarele observatii:

1) cea mai bund rezistenta la cavitatie este oferita de materialul rezultat in

urma depunerii si retopirii amestecului de oxizi format din 76% ZrO, + 24%

MgO (fig. 5.9); fenomenul se explica pe de o parte prin tipul de retea

cristalind a acestora, care poseda un numar mare de sisteme de alunecare si

deci sunt mai putin fragile, iar pe de alta parte, printr-o porozitate scazuta a

stratului depus;

2) amestecul de oxizi constituit din 92% ZrO, +8% Y,05; conduce la obtinerea

unui strat de suprafatd cu o comportare la cavitatie similard cu cea a
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3)

4)

5)

materialului utilizat ca substrat (fig. 5.9); in consecintd, el poate constitui o
solutie avantajoasa numai pentru alte proprietati de suprafata impuse in
exploatare;
cea mai slaba rezistenta la cavitatie o prezinta stratul rezultat in urma
depunerii si retopirii pulberilor de Al,Os; porozitatea relativ ridicata, alaturi
de duritatea si fragilitatea mare a acestui tip de oxid, caracteristica retelei
hexagonale cu impachetare compacta, justifica acest comportament la
cavitatie;
in raport cu otelurile etalon (41Cr4 si OH12NDL), materialele ceramice (95%
ZrO, + 5% Ca0, 76% ZrO, + 24% MgO, 92% ZrO, + 8% Y,03), depuse prin
pulverizare urmata de retopire, au evidentiat, dupa valorile spre care tind sa
se stabilizeze vitezele MDER la 165 minute, o crestere de circa 3,7+5,6 ori a
rezistentei la cavitatie (fig. 5.6b, 5.7b, 5.8b);
stratul depus si retopit cu 100% Al,O3 are o rezistenta la cavitatie apropiata
de cea a otelului 41Cr4 si superioara otelului OH12NDL, fig. 5.5.
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Fig. 5.5 Compararea rezistentei la cavitatie a titanului acoperit cu 100% Al>Os prin pulverizare,
urmata de retopire, cu cea a otelurilor etalon (1- titan acoperit cu 100% Al,Os prin
pulverizare, urmata de retopire; 2 -otelul etalon 41Cr4; 3 - otelul etalon OH12NDL)
a) - MDE; b) - MDER
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Fig. 5.6 Compararea rezistentei la cavitatie a titanului acoperit cu 95% ZrO,+ 5% CaO prin

pulverizare, urmata de retopire, cu cea a otelurilor etalon (1- titan acoperit cu 95% ZrO,+
5% CaO prin pulverizare, urmata de retopire; 2 —otelul etalon 41Cr4; 3 - otelul etalon

OH12NDL)
a) - MDE; b) - MDER
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Fig. 5.7 Compararea rezistentei la cavitatie a titanului acoperit cu 76% ZrO,+ 24% MgO prin
pulverizare, urmata de retopire, cu cea a otelurilor etalon (1- titan acoperit cu 76% ZrO,+
24% MgO prin pulverizare, urmata de retopire; 2 —otelul etalon 41Cr4; 3 - otelul etalon
OH12NDL)
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v
v

135 180

180 2.0
@] 1 7 Q o1 v
A— A2 N\ 2
v— V3 L L v— V3
135 7 1.5 .
> 3
> ? ) / 2
g v |k vl ||
2904 S 1.0 S7—t A 7
w A v X
(=] I 14 i = -
= 1 H A 5
Y 5 PN h
45 : B £ = 054X \A7 ! /
e £) /O
e /\_\4' 7 s - B " L
— o = o e O o O [,
O oY
0 % - T T 0.0 T T T T
0 45 90 135 180 0 45 90 135 180
Timp de atac (min) Timp de atac (min)

- a- - b -
Fig. 5.8 Compararea rezistentei la cavitatie a titanului acoperit cu 92% ZrO,+ 8% Y,0s3 prin
pulverizare, urmata de retopire, cu cea a otelurilor etalon (1- titan acoperit cu 92% ZrO,+ 8%
Y03 prin pulverizare, urmata de retopire; 2 —otelul etalon 41Cr4; 3 - otelul etalon OH12NDL)
a) - MDE; b) - MDER
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Fig. 5.9 Compararea rezistentei la cavitatie pe baza curbelor caracteristice
a) - addncimea medie de patrundere ; b) - viteza adancimii medii de patrundere
(1- aliaj de titan Ti-6Al-4V in stare recoapta,; 2 - titan acoperit cu Al,Os prin pulverizare,
urmata de retopire; 3 - titan acoperit cu 95% ZrO, + 5% CaO prin pulverizare, urmata de
retopire; 4 - titan acoperit cu 76% ZrO,+ 24% MgO prin pulverizare, urmata de retopire; 5
- titan acoperit cu 92% ZrO, + 8% Y,0sprin pulverizare, urmata de retopire)

BUPT



5.3. Pulverizarea in plasma si retopirea cu fascicul laser 137

Investigarea la microscopul electronic cu baleiaj a suprafetelor deteriorate
prin atacul bulelor cavitationale (fig. 5.10, 5.11 ) confirma rezultatele macroscopice
prezentate anterior. Ele reliefeaza o degradare pronuntata a suprafetei acoperite cu
Al,O3, craterele formate avand dimensiuni mari (fig. 5.10) si o erodare uniforma, cu
cratere fine, a suprafetei pe care s-a depus si retopit un strat alcatuit din 76% ZrO,
+ 24% MgO (fig. 5.11).

.
Fig. 5.10 Imaginea microfractografica a stratului depus si retopit din Al,Osdupa atacul
cavitational

&2 ¥ 1ess
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—
Fig. 5.11 Imaginea microfractografica a stratului depus si retopit din 76% ZrO,+ 24% MgO
dupa atacul cavitational
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5.4. Pulverizarea in plasma si retopirea cu fascicul de
electroni

in fig. 5.12 si 5.13 sunt comparate curbele specifice de cavitatie ale
aliajului de titan cercetat acoperit prin pulverizare in plasma, urmata de retopire cu
cele ale otelurilor etalon 41Cr4 si OH12NDL. Aceasta comparatie ofera informatii
legate de rezistenta la eroziunea cavitatiei a straturilor de amestecuri ceramice,
raportata la cea oferitd de otelurile etalon.

In fig. 5.14 sunt comparate curbele specifice ale aliajului de titan cercetat
Ti-6Al-4V, in stare recoaptd, cu cele ale aceluiasi aliaj acoperit prin pulverizare in
plasma, urmata de retopire. Scopul acestei comparatii il constituie evidentierea
comportamentului cavitational al celor doua straturi depuse, comparativ cu aliajul de
baza.

Si aceste valori experimentale aproximate prin curbele prezentate in figurile
5.12 si 5.13 reprezinta media a trei masuratori.

Analiza acestor rezultate permite urmatoarele observatii:

- evolutia curbelor din fig. 5.14a arata ca in prima parte a atacului (pana la
minutul 60) aliajul de titan Ti-6Al-4V, in stare recoaptd, rezistd ceva mai
bine solicitdrilor cavitatiei, datorita structurii mai omogene a suprafetei.
Insa, in ultima parte a atacului pulberile ceramice de oxizi, depuse pe
suprafetele solicitate, oferd o rezistenta ceva mai mare, dar nesemnificativa,
decat a aliajului de titan de baza. Apreciem ca acest comportament diferit
este cauzat de tehnologia de depunere a pulberilor ceramice de oxizi si de
neuniformitatile suprafetelor cu pulberi, care sunt distruse in primele minute
ale atacului. Intrucat in evaluarile de rezistenta la cavitatie, ca indicator de
referinta se ia zona de stabilizare a curbelor de viteza de eroziune (dupa
minutul 60) [73], evolutiile din fig. 5.14b arata, insa, ca aliajul de titan, in
stare recoapta rezista ceva mai bine solicitarilor cavitationale decat straturile
de pulberi ceramice de oxizi; deoarece in eroziunea cavitationald, ecartul de
viteze de eroziune si de pierderi masice, in zonele de stabilizare [82], au o
banda destul de larga, apreciem ca aliajul de titan in stare recoapta Ti-6Al-
4V si cele douda amestecuri de pulberi de oxizi, au rezistente cavitationale
comparabile.

- straturile de pulberi ceramice, fig.5.12 si 5.13, se comportd foarte bine la
atacurile cavitatiei, comparativ cu otelul etalon OH12NDL, folosit la turnarea
paletelor rotorilor turbinelor hidraulice si cu otelul 41Cr4, etalon pentru
Laboratorul de cavitatie al Universitatii Politehnica din Timisoara.
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Fig. 5.12 Compararea rezistentei la cavitatie a titanului acoperit cu 92% Cr;03 + 5% SiO; + 3%
TiO, prin pulverizare, urmata de retopire, cu cea a otelurilor etalon (1- titan acoperit cu 92%
Cr,03 + 5% SiO; + 3% TiO; prin pulverizare, urmata de retopire; 2 -otelul etalon 41Cr4, 3 -
otelul etalon OH12NDL)
a) - MDE; b) - MDER
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Fig. 5.13 Compararea rezistentei la cavitatie titanului acoperit cu 95% ZrO, + 5% CaO prin
pulverizare, urmata de retopire, cu cea a otelurilor etalon (P1- titan acoperit cu 95% ZrO, +
5% CaO prin pulverizare, urmata de retopire; P2 -otelul etalon 41Cr4, P3 - otelul etalon
OH12NDL)

a) - MDE; b) - MDER
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Fig. 5.14 Compararea rezistentei la cavitatie pe baza curbelor caracteristice
a)- adédncimea medie de padtrundere ; b) - viteza addncimii medii de patrundere
(1- aliaj de titan Ti-6Al-4V in stare recoaptad; 2 - titan acoperit cu 92% Cr;03+ 5% SiO; +

3% TiO; prin pulverizare, urmata de retopire; 3 - titan acoperit cu 95% ZrO, + 5% CaO prin
pulverizare, urmata de retopire)

Suprafetele de atac cavitational sunt caracterizate de “ciupituri” extrem de
fine si de uniforme ale particulelor de material, fenomen explicabil prin
microstructura omogena rezultata in urma retopirii stratului cu fascicul de electroni.

Acoperirea prin pulverizare in plasma se diferentiaza de celelalte procedee
de pulverizare termica (cu flacara, cu arc electric) prin temperaturile atinse. Starea
de plasma se obtine prin ionizarea unui gaz, ca argonul sau hidrogenul si asigura
temperaturi de cca. 20 000°C. Ca urmare, acest procedeu este oportun pentru
prelucrarea materialelor cu punct de topire foarte ridicat. Pulberile ceramice pot fi
topite numai in fascicul de plasma pentru a se obtine un strat dens si aderent la
substrat. Prin retopire cu fascicul de electroni se favorizeaza eliminarea oricarui
defect de continuitate metalica, in paralel cu o aliere a stratului cu o portiune din
substrat. Imaginea macro- si micrografica a structurii stratului marginal in urma
retopirii sale este redata in fig. 5.15.
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- b- -c-
Fig. 5.15 Macrostructura (a) si microstructura (b,c) stratului pulverizat si retopit

Data fiind grosimea redusa a acestuia si viteza mare de racire de la
temperaturi fnalte, sunt facilitate conditiile de producere a unei transformari
martensitice, B>a+B,. Faza a este o solutie suprasaturatd de elemente de aliere
dizolvate in forma polimorfa Ti, . Ea are o retea cristalina hexagonala usor
perturbatd si o microstructura aciculara caracteristica martensitei din oteluri.
Duritatea si rezistenta mecanicd a fazei a sunt cu atdt mai ridicate cu cét
concentratia in elemente de aliere este mai mare.

Examinarea la microscopul electronic cu baleiaj a suprafetelor acoperite cu
cele doua tipuri de amestecuri ceramice oxidice si ulterior retopite cu fascicul de
electroni si testate cavitational, pune in evidenta o degradare uniforma a
materialului, cu dimensiuni reduse ale craterelor formate (fig. 5.16, 5.17).
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Fig. 5.6 Imagnea

crofactograficé a stratului depus si retopit din 92% Cr,0s + 5% SiO, +
3% TiO;
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Totusi, pe suprafata acoperitda cu primul amestec de pulberi oxidice (fig.

5.16a) se poate remarca existenta unor microzone mai accidentate, cu o distributie
aleatorie, care, probabil au fost sediul unor precipitdri de compusi cu duritate
ridicatd si implicit o fragilitate pronuntatd. Din aceste motive, pe ansamblu,
rugozitatea suprafetei acestor probe este mai slaba decat cea a suprafetei acoperite
cu oxid de zirconiu dopat cu oxid de calciu.

5.5. Concluzii partiale

1)

2)

3)

4)

5)

Rezistenta la eroziune cavitationald a straturilor depuse cu pulberi de oxizi si
retopite cu fascicul laser depinde in principal de tipul de retea cristalind a
acestora si de gradul de porozitate.

Pentru conditiile experimentale folosite, cea mai bund comportare la
cavitatie o prezinta stratul obtinut in urma depunerii si retopirii cu fascicul
laser a unui amestec de 76% ZrO, + 24% MgO.

Examinarea microfractograficd a suprafetei acestui strat in urma atacului
cavitational atesta o degradare uniformd, cu cratere de dimensiuni mici,
specifice materialelor cu proprietati izotrope.

Utilizarea  tehnologiilor de pulverizare in plasma a amestecurilor de
ceramice oxidice pulverulente 92% Cr,03 + 5% SiO, + 3% TiO, si 95%
ZrO, + 5% CaO urmata de retopire cu fascicul de electroni constituie o
solutie moderna de tratare a suprafetelor supuse avariilor prin eroziunea
produsa prin cavitatie.

Conform fig. 5.18 amestecul de oxizi 76% ZrO, + 24% MgO depus si retopit
cu fascicul laser asigura cea mai buna rezistenta la cavitatie (viteza
adancimii medii de eroziune are cea mai mica valoare).
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Fig. 5.18 Variatia vitezei medii a adancimii de patrundere a eroziunii
(V- aliaj de titan Ti-6Al-4V in stare recoapta; M1 - titan acoperit cu Al,Os prin pulverizare,
urmata de retopire cu laser; M2 - titan acoperit cu 95% ZrO, + 5% CaO prin pulverizare,
urmatéa de retopire cu laser; M3 - titan acoperit cu 76% ZrO, + 24% MgO prin pulverizare,
urmata de retopire cu laser; M4 - titan acoperit cu 92% ZrO, + 8% Y.Osprin pulverizare,
urmata de retopire cu laser; M5 - titan acoperit cu 92% Cr;03 + 5% SiO, + 3% TiO; prin
pulverizare, urmata de retopire cu fascicul de electroni; M6 - titan acoperit cu 95% ZrO; +
5% CaO prin pulverizare, urmatéa de retopire cu fascicul de electroni)
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6. Corelarea rezistentei la cavitatie cu
proprietatile de material obtinute prin
nanoindentare

6.1. Introducere

In momentul actual, desi au fost publicate numeroase lucrdri cu rezultate
impresionante in intelegerea mecanismelor de degradare prin eroziune cavitationala
a materialelor folosite deja in industrie cat si a noilor materiale sau straturi obtinute
prin diferite metode, nu se poate stabili o0 metoda clara de evaluare si prezicere a
comportarii materialelor la eroziunea cavitationala. De asemenea nu se poate stabili
o lege care sa realizeze o corelare intre proprietatile mecanice ale materialelor si
parametrii functionali ai masinii industriale sau ai statiunii de laborator, asupra
gradului de distrugere prin cavitatie. Prin aceste metode empirice se doreste de o
anticipare a rezistentei la cavitatie in functie de proprietatile fizico-mecanice si
constitutia chimica si microstructurala ale materialelor, cat si de intensitatea atacului
cavitational /4, 31, 32, 71, 91, 92, 100, 101, 111- 114].

Metodele empirice dezvoltate de-a lungul anilor tin cont de urmatoarele:

- clasificarea materialelor dupa rezistenta la cavitatie se face in functie de

instalatia de laborator utilizata cat si in functie de lichid;

- corelarea dintre rezistenta la cavitatie si proprietdtile mecanice ale
materialelor este limitata de viteza lichidului, parametrii de cavitatie
precum si de tipul de material;

- transformarea din model in prototip nu este complet definita./92]

Pentru ierarhizarea materialelor testate metoda cea mai utilizatd este cea a
comparatiei curbelor specifice, de pierdere masica/volumica/gravimetrica si a
vitezelor de eroziune (conform normelor internationale ASTM [161]), rezultate in
urma cercetarilor. Pentru estimarea comportamentului la eroziunea cavitationala s-
au realizat numeroase cercetari pe diferite statiuni de incercare, insa rezultatele nu
au condus la o satisfactie deplind datorita dependentei procesului de eroziune
cavitationala de foarte multi factori hidrodinamici si specifici materialului. Datorita
acestor motive se continud intens studiile de corelare a parametrilor de cavitatie cu
propriet:él;ile fizice, chimice si mecanice ale materialului.

In continuare se vor prezenta principalele modele folosite pentru
aproximarea rezistentei la cavitatie.

In 1960, Garcia s.a [149] au propus relatii de corelare intre parametrii
procesului de cavitatie si diferite proprietati de material. Incercarile s-au realizat in
diverse medii de lichide, precum plumb-bismut, mercur si apa pe aparatul vibrator
de la Universitatea din Michigan. Relatiile de mai jos permit determinarea adancimii
medii de patrundere pentru testele realizate in apa, deoarece cercetarile din cadrul
acestei teze s-au realizat in acest mediu lichid:

a) corelarea cu o singurd proprietate:

MDE = -6.023 +1.30 - 10% . (HB)™1/3 —6.17 102 - (HB)™ - 8.00 - 10% - (HB)™3

(6.1)
b) corelarea cu mai multe proprietdti
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MDE = -0.068 + 3.07 - 108(TS)2 -8.32-10~7 (RA)? - 2.03 - 103 (HB)™3 +
+1.49.10%(15)"1/2

unde: TS - energia de deformatie

RA - reducerea suprafetei neerodate (in procente)

HB - duritatea Brinell

Autorii au recunoscut in lucrare ca aceste relatii nu ofera rezultate precise
deoarece nu au fot luati in calcul si alti factori, precum coroziunea chimica.

Modelele oferite de Hammitt s.a /30, 31] sunt corelatii dintre rezistenta
la cavitatie, exprimata prin parametrul 1/MDER, cu una sau mai multe dintre
proprietatile mecanice ale materialului. Cele mai semnificative sunt:

1

(6.2)

=0,998 - (UR)9/811 6.3
VDER (UR) (6.3)
1
= 0,811 (UR 6.4
VDER (UR) (6.4)
1 _0,798 - (UR - HB)?720 (6.5)
MDER
1
0,716 - (UR - HB 6.6
MDER ( ) (6.6)
1 _ 0,744 (UR-E2)0,659 (6.7)
MDER
1 1,788
= 0,734 - (HB)Y 6.8
MDER (HB) (6.8)
1 0,738
0,517 - (SE)% 6.9
MDER (SE) (6.9)

Pentru aplicatii practice Hammitt recomanda relatiile (6.4) si (6.8). Cum
duritatea Brinell se mdsoara foarte usor, relatia (6.8) este cea mai utilizata.

Totusi se observa ca, in functie de proprietatea materialului si forma relatiei
de corelare, valorile coeficientilor si exponentilor difera. Acest aspect aratd ca
eroziunea cavitationala depinde si de alti factori, a caror influenta nu poate fi
acoperita de proprietatea considerata in relatie (duritatea Brinell HB, rezilienta finala
UR, energia de deformatie SE, modulul de elasticitate longitudinal E) [73].

Insa in ultima vreme, cercetatorii incearca sa gaseasca metode nedistructive
pentru a determina proprietdtile materialelor si in acest fel folosesc rezultatele
obtinute prin nanoindentare [35, 180]. Nanoindentarea a fost aleasa din doua
motive:

1) este similara eroziunii cavitationale si in consecinta va simula mai bine

campul de tensiune decat un test de tractiune sau incovoiere;

2) este un test simplu si nedistructiv.

F.T. Cheng s.a [35] au stabilit o relatie empirica intre rezistenta la cavitatje
si proprietatile obtinute prin nanoindentare pentru aliajul cu memoria formei NiTi. In
urma cercetarilor au constat ca nu pot corela duritatea Vickers (HV), duritatea
Rockwell si nici nanoduritatea cu rezistenta la cavitatie (R, (h/um)), insa au stabilit
o relatie intre rezistenta la cavitatie si raportul cantitativ W/d,. W (uJ) reprezinta
lucrul mecanic total, iar 5,(3/m) reprezintda deformatia plastica ireversibila. Relatia
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146 Corelarea rezistentei la cavitatie cu proprietatile de material - 6

(6.10) obtinuta evidentiaza faptul cd@ atdt pseudoelasticitatea cat si
pseudoplasticitatea materialului influenteaza rezistenta la eroziunea cavitationala a
aliajului NiTi.

Re = 201;; (6.10)
(0.196 — /- )0-66
5U

Zaiyou Wang si Jinhua Zhu [180] au studiat efectul distrugerii prin cavitatie
a aliajelor cu memoria formei Fe-Mn-Si-Cr. Acestia au efectuat teste de indentare
pentru a determina proprietdtile elastice, proprietati ce le-au corelat cu pierderile
masice cumulate (Am) dupa 48h. Variatia pierderilor masice cumulate Am in functie
de deformatia elastica reversibila, h. este data de relatia 6.11:

Am = 2.6985 + 1371.94 (6.11)

4(he - 46.83)% +12.751

6.2. Metoda propusa

In majoritatea cercetdrilor efectuate, ierarhizarea materialelor dup3
rezistenta la eroziunea cavitationala se face utilizand una dintre metodele:

1. prin compararea pantei curbelor de pierdere masica m(t) sau
volumica V(t);

2. prin compararea vitezelor de stabilizare a eroziunii (finale de palier)
Vs ;

3. prin compararea vitezelor maxime a eroziunii Vimay ;

4. prin compararea adancimilor maxime de patrundere, MDE, sau a
vitezelor adancimii medii sau maxime de patrundere a eroziunii,
MDER respectiv MDER,.x, Sau inversul acestora, 1/MDER respectiv
1/MDER jax-

Cu toate acestea, o relatie intre rezistenta la cavitatie si proprietatile
mecanice ale titanului si aliajelor sale (in particular pentru aliajul Ti-6Al-4V), nu se
gaseste in literatura de specialitate. Astfel, in cadrul acestui capitol, mi-am propus
sa dezvolt o asemenea relatie folosindu-ma de proprietatile de material obtinute
prin nanoindentare.

Testele de nanoindentare s-au efectuat folosind echipamentul CSM
Indentation Tester type NHTX S/N, echipat cu un indentor de tip Berkovich, ce
apartine Departamentului de Mecanica al Universitatii Aveiro din Portugalia.

_ Forta maxima utilizata este de 250mN, iar timpul de mentinere a fost de
10s. In fig. 6.1(a) se prezintd curba P-h (forta-adancime de patrundere a
indentorului) pentru un material elasto-plastic, unde Wp reprezinta lucrul mecanic
datorat comportarii plastice si We - lucrul mecanic datorat comportarii elastice.
Lucrul mecanic total (Wt) este dat de suma dintre We si Wp. Fig. 6.1 (b) prezinta
adancimea maxima de patrundere, hmax, adancimea reziduald, hp, si deformatia
elastica reversibila, he. Utilizadnd informatiile din fig. 6.1 si proprietatile geometrice
si de material ale indentorului, se pot calcula nanoduritatea Hy si modulul de
elasticitate [171]. Valorile Hy, E, Wp, We si Wt au fost calculate folosind programul
CSM Indentation Tester.

Materialele utilizate pentru crearea relatiei empirice de estimare a rezistentei
la cavitatie sunt cele supuse calirii pentru punere in solutie urmata de imbatranire si
testate pe aparatul cu cristale piezoceramice T2. Notarea acestor materiale dupa
cadlirea pentru punere in solutie urmata de imbatranire s-a realizat astfel: Ti6Al4V-
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X°C (temperatura la care s-a realizat calirea+mediul de racire), iar materialul in
stare recoapta Ti6Al4V-SR.

P
max
L .
Kﬁ
/i
F
v / P
o /o
o - incircare - / ! profilul suprafatei initiale & profilul suprafatei dupa descarcare
9] / !
c L i
| [ _\ __é , | Z
wp /-— Descarcare T x“
, o1 | ©
f We = £
T / ; - . , £
e T A Ny, | | ( _ _
— @ filul indentorului
h - hmax = ~ hpro
P elastic N ¥
Adancimea de patrundere a indentorului, h |
- a- - b -

Fig. 6.1. Curba de incdrcare-descércare in testele de nanoindentare (a) si schema de principiu
a profilului indentorului (b)

6.2.1. Corelarea cu duritatea

In Tabelul 6.1 se prezintd valorile utilizate pentru model, unde R.=1/MDER.
Curbele de incarcare-descarcare rezultate in urma testelor de nanoindentare sunt
prezentate in fig. 6.2. Valorile Hy si E ce rezultd din curbele din fig. 6.2 sunt
prezentate tot in Tabelul 6.2.

Tabel 6.1. Rezistenta la cavitatie si parametrii rezultati dupa nanoindentare

Proba wmsn) | (hum) | (cpe) | capay | HWE
Ti6Al4V-SR 4.733 0.2113 3.02 74.548 0.0405
Ti6Al4V-1050apa 2.246 0.4452 3.25 62.92 0.0517
Ti6Al4V-1050aer 3.077 0.3250 3.03 61.91 0.0489
Ti6Al4V-930apa 3.754 0.2664 3.48 66.009 0.0527
Ti6Al4V-930aer 4.412 0.2267 2.99 68.007 0.0440
Ti6Al4V-810apa 3.834 0.2608 3.15 73.453 0.0429
Ti6Al4V-810aer 3.821 0.2617 2.853 62.381 0.0457
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Fig. 6.2. Curbele de incdrcare-descércare in testele de nanoindentare pentru probele din Ti-
6Al-4V

Duritatea Hy este calculatd la incdrcarea maxima de 250mN si aceasta
include atat deformarea elastica cat si deformarea plastica. Dupa cum se observa
din fig. 6.3(a), dispersia punctelor experimentale este dificil a se aproxima printr-o
relatie analitica/curba care sa sugereze o tendintda clara a evolutiei rezistentei la
cavitatie cu duritatea, asa cum a reusit sa stabileasca Hammit [30, 31] pentru
oteluri. Pentru a Timbunatatii proprietatile cavitationale ale materialelor, este
important sa se controleze anumite proprietati ale materialelor, cum ar fi modulul de
elasticitate E si duritatea Hy, aspect sesizat si de Sakai-Shima [87]. Reducéand
modulul de elasticitate si crescand duritatea, pentru a obtine un raport superior
Hn/E, se obtin proprietati tribologice superioare. In fig. 6.3(b) se poate observa ca
se poate realiza o buna corelare intre parametrii R, si Hy/E. Relatia de corelare este:

Re = 0.029.e48:32Hn / E (6.12)
05 0.3
2
2 | |
0.4 4 0.4
3 E 3 /
£ a el T
= 03 = 0.3
= £ 6 5 L~
P | | | 4H S u
- 7 mi 2 1 n
02 >Tm X | ‘w7 %7
0.1 ! ; I . 0.1 - . -
% A 35 =" n (E 0.0422 0.0465 0.0508 0.053
Hy (GPa) Hy/E
-a- _b_

Fig. 6.3. Corelarea dintre rezistenta la cavitatie R. $i nanoduritatea Hy(a) si reportul Hy/E (b)
Ti6Al4V-SR, 2- Ti6Al4V-150apa, 3- Ti6Al4V-1050aer, 4- Ti6Al4V-930apa,
5- Ti6Al4V-930aer, 6- Ti6Al4V-810apa, 7- Ti6Al4V-810aer
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6.2.2. Corelarea cu lucrul mecanic si cu deformatia elastica
reversibila

Lucrul mecanic total, Wt, lucrul mecanic datorat comportarii plastice,Wp, si
raportul acestora sunt prezentate in Tabelul 6.2.

Tabel 6.2. Rezistenta la cavitatie si parametrii rezultati dupa nanoindentare

MDER Re Wt Wp he
Proba Wp /Wt
m/h) | (hpm) | @) | u3) P/ (um)
Ti6Al4V-SR 4.733 0.2113 0.1844 0.1412 0.765727 | 0.395

Ti6Al4V-1050apa 2.246 0.4452 0.1811 0.1277 | 0.705135 | 0.485

Ti6Al4V-1050aer 3.077 0.3250 0.1931 0.1416 | 0.733299 | 0.461

Ti6Al4V-930apa 3.754 0.2664 0.1728 0.1204 | 0.696759 | 0.477

Ti6Al4V-930aer 4.412 0.2267 0.1865 0.1401 | 0.751206 | 0.415

Ti6Al4V-810apa 3.834 0.2608 0.1791 0.1328 | 0.741485 | 0.427

Ti6Al4V-810aer 3.821 0.2617 0.1886 0.1394 0.73913 | 0.441

Deformarea obtinutd prin actiunea indentorului se imparte in trei categorii:

1- deformarea elastica ce include elasticitatea si superelasticitatea sau
pseudoelasticitatea rezultate din tensiunea indusd de transformarea
martensitica;

2- deformarea superplastica sau pseudoplastica rezultata din reorientarea

diferitelor tipuri de martensita;

3- deformarea plastica ireversibila rezultata datoritd defectelor

permanente, precum dislocatiile. [35]

Pentru metalele ce nu prezinta efectul de memorie a formei, defectele sunt
cauzate de plasticitate si de raportul (lucrul mecanic datorat comportarii
plastice/lucrul mecanic total) care este corelat cu efectul de plasticitate/elasticitate
ce poate fi folosit pentru masurarea susceptibilitatii defectului produs de indentare
[35].

Rezistenta la cavitatie functie de raportul Wp/Wt este prezenta in fig. 6.4. si
este in concordantad cu comportamentul cavitational al materialelor. Corelarea dintre
cei doi parametrii este data de relatia:

Re = 0.038 - (Wp / Wt )~6:46 (6.13)
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Fig. 6.4. Corelarea dintre rezistenta la cavitatie R. si reportul Wp/Wt
Ti6Al4V-SR, 2- Ti6Al4V-150apa, 3- Ti6Al4V-1050aer, 4- Ti6Al4V-930apa,
5- Ti6Al4V-930aer, 6- Ti6AI4V-810apa, 7- Ti6AI4V-810aer

in fig. 6.5 s-a corelat rezistenta la cavitatie cu deformatia elasticd
reversibild, he. Variatia rezistentei la cavitatie R, functie de he poate fi exprimata
prin relatia (6.14) cu un factor de corelatie (caracteristic preciziei de aproximare-
acceptabil pentru procesul distrugerilor prin cavitatie, datorita complexitatii sale [73,
87]) de 0,683:

Re = 2.593 - he2-737 (6.14)

Evolutia curbei din fig. 6.5 sugereazda cd cu cat materialul prezintd o
elasticitate mai ridicata cu atat rezistenta sa la cavitatie este mai buna.
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Fig. 6.5. Corelarea dintre rezistenta la cavitatie Re si he
Ti6Al4V-SR, 2- Ti6Al4V-150apd, 3- Ti6Al4V-1050aer, 4- Ti6Al4V-930apa,
5- Ti6Al4V-930aer, 6- Ti6AI4V-810apa, 7- Ti6AI4V-810aer

buna.

in concluzie, relatiile empirice create in cadrul acestui capitol, pe baza
rezultatelor obtinute prin cercetarea la cavitatie a aliajelor de titan, supuse unor
tratamente termice specifice, sunt o continuare a studiilor si modelelor propuse de
Cheng (pentru acest tip de aliaje) si a ideilor lui Hammit, modificate si adaptate
pentru prima data, la aceste tipuri de aliaje, de subsemnata, in aceasta teza.
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7. Concluzii si contributii originale

Teza de doctorat cu titlul ,,Cercetari asupra rezistentei la cavitatie a aliajelor
de titan cu structurd bifazica” se inscrie in tendinta actuala a cercetarilor din
domeniul Stiintei si ingineriei materialelor de a gasi solutii eficiente de imbunatatire
a rezistentei la eroziune cavitationald a materialelor de varf pentru secolul XXI si de
a aprofunda mecanismul de degradare a suprafetei acestora in urma imploziei
bulelor cavitationale.

Principalele concluzii si contributii originale ale lucrarii pot fi sintetizate
astfel:

1. aliajul de titan, Ti-6Al-4V, aflat in stare recoaptda are o foarte buna
rezistentd la eroziunea produsa prin cavitatie in comparatie cu cea a
otelurilor etalon 41Cr 4 si OH12NDL, considerate ca materiale cu buna
rezistenta la eroziunea cavitatiei si poate fi folosit in fabricarea elementelor
de masini, care functioneaza in conditii de cavitatie intensa;

2. dintre variantele de tratament termic volumic, cea mai mica adancime de
patrundere a eroziunii cavitationale, respectiv cea mai micda viteza de
eroziune o prezinta aliajul supus calirii in apa de la 1050°C urmata de
imbatranire la 550°C cu racire in aer;

3. microstructura martensitica a’ obtinuta in urma calirii pentru punere in
solutie din domeniul monofazic B, provoaca o durificare pronuntatd a
aliajului, cu atadt mai intensa cu céat viteza de racire a fost mai mare;

4. cea mai slaba rezistenta la cavitatie se obtine prin aplicarea tratamentului
bazat pe o racire in aer din domeniul bifazic a + B (de la 930°C) urmata de
imbatranire la 550°C, fenomen cauzat de prezenta in microstructura a unei
proportii de faza a” care provoaca o inrautdtire a caracteristicilor de
rezistenta mecanica si implicit o degradare prin eroziune a materialului;

5. tratamentul termic de calire in apa de la 810°C urmatda de imbatranire la
550°C prezinta o rezistenta la cavitatie apropiatd sau similara cu cea
obtinuta dupa racirea in aer de la 1050°C si imbatranire la 550°C;

6. analizele EDX efectuate asupra probelor care au suferit tratamente termice
volumice au reliefat o scadere a concentratiei in aluminiu in centrul ariei
cavitate comparativ cu zonele din afara acesteia, probabil ca urmare a
expulzarii unor compusi intermetalici in cursul testului de cavitatie;

7. difractia razelor X a pus in evidenta prezenta martensitei de calire a’, a
fazelor a si B si a unor compusi intermetalici cu retea cristalina c.f.c. la
aplicarea diferitelor cicluri de tratament termic volumic;

8. prelucrarea statistica a datelor obtinute la testele de cavitatie atesta ca in
general distributia punctelor experimentale fata de curbele de aproximatie
este uniforma atat pentru adancimea de patrundere cat si pentru viteza de
eroziune;

9. desi tratamentul mecanic de ecruisare prin sablare cu eletrocorindon a
condus la cresterea duritatii suprafetei, efectul de marire a rezistentei la
cavitatie se produce intarziat, respectiv perioada de “stabilizare” se
declanseaza dupa indepartarea varfurilor de rugozitate a suprafetei;

10. in urma tratamentelor de nitrurare in gaz la care au fost supuse probele, s-a
constatat o crestere a rezistentei la cavitatie, desi filmul format la suprafata
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11.

12.

13.

14.

15.

16.

17.

materialului a fost eliminat in timpul atacului cavitational. Pentru a creste
durata de viata a straturilor formate se recomanda ca tratamentul de
nitrurare in gaz sa se realizeze la temperaturi mai inalte, peste 850°C, cu
durate lungi de mentinere.

nitrurarea cu laser in gaz a condus la modificarea structurii bifazice a
aliajului intr-o structura dendriticd de nitruri de titan,TiN, dispuse intr-o
matrice de a-Ti. Mecanismul de distrugere cavitationald nu se mai bazeaza
pe o ecruisare a suprafetei si o exfoliere a acesteia ca in cazul materialului
aflat in stare recoapta, ci pe o fisurare transcristalind si cu desprinderi
localizate de material, in cazul straturilor nitrurate. Cresterea duritatii
suprafetei in urma nitrurarii cu laser in mediu gazos a condus la o marire
semnificativa a rezistentei la atacul cavitational;

rezistenta la eroziunea cavitationald a straturilor depuse cu pulberi de oxizi
si retopite cu fascicul laser depinde in principal de tipul de retea cristalina a
acestora si de gradul de porozitate a stratului;

pentru conditiile experimentale folosite, cea mai buna comportare Ia
cavitatie o prezinta stratul obtinut in urma depunerii prin pulverizare in
plasma si retopire cu fascicul laser a unui amestec de 76% ZrO, + 24%
MgO;

examinarea microfractografica a suprafetei acestui strat in urma atacului
cavitational atesta o degradare uniformd, cu cratere de dimensiuni mici,
specifice materialelor cu proprietati izotrope;

utilizarea tehnologiilor de pulverizare in plasma a amestecurilor de ceramice
oxidice pulverulente 92% Cr,03 + 5% SiO, + 3% TiO;, si 95% ZrO, + 5%
CaO urmata de retopire cu fascicul de electroni se manifesta printr-o
imbunatatire a caracteristicilor anticavitationale, sistemul compus strat -
substrat fiind lipsit de defecte de continuitate a materialului;

relatiile empirice dezvoltate pe baza rezultatelor obtinute prin cercetarea la
cavitatie a aliajelor de titan, supuse unor tratamente termice volumice, sunt
o continuare a studiilor si modelelor propuse de Cheng (pentru acest tip de
aliaje) si a ideilor lui Hammit, modificate si adaptate pentru prima data, la
aceste tipuri de aliaje

Directii viitoare de cercetare

1.

Oportunitdti de Tmbunatatire a rezistentei la cavitatie a aliajelor de titan prin
aplicarea nitrurarii in gaz la temperaturi inalte (850 - 950°C) si a
tratamentului termochimic de carburare in vid.

Studiul corelatiei dintre marimile de influenta oferite de analiza fractala si
datele testelor de eroziune cavitationala.
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