CERCETARI PRIVIND ELABORAREA OTELURILOR ECOLOGICE
SINTERIZATE SLAB ALIATE PE BAZA DE PULBERI
NANOSTRUCTURATE

REZUMAT TEZA DE DOCTORAT

Rezultatele cercetarii cuprinse in lucrarea de doctorat sunt prezentate de-a
lungul a 7 capitole inclusiv concluziile finale, lucrarea contindind un numar
important de experimentari sintetizate Tn 59 tabele si prelucrate in 127 grafice,
corespunzator urmatoarelor obiectivelor de cercetare propuse:

o inlocuirea Ni si a Cu din compozitia chimicd a otelurilor sinterizate slab
aliate cu elemente cum sunt: Mn, Mo, Cr si B;

o eclaborarea prin aliere mecanicd a unor precursori nanostructurati din Mn,
Mo, Cr, B si grafit sub forma de pulbere nanometrica care in amestec cu pulberea
micronicd de Fe sd asigure obtinerea unor amestecuri omogene care mai departe sa
confere omogenitate chimica si structurala ridicata a otelurilor sinterizate slab
aliate;

o studiul compresibilitatii amestecurilor omogene de pulbere micrometrica de
Fe si pulberi nanometrice de precursori nanostructurati;

e abordarea unui procedeu nou de sinterizare i anume sinterizarea in doi pasi
aliate;

o analiza interdependentei dintre structura si proprietatile de utilizare ale
noilor oteluri ecologice sinterizate slab aliate;

 studiul comportarii tribologice ale noilor otelurilor elaborate.

Capitolul I cuprinde rezultatele cercetarilor bibliografice care a reprezentat
o activitate laborioasa, sursele bibliografice consultate fiind de data recenta.

Pe baza datelor din literatura de specialitat, sunt scoate in evidenta
importanta si efectele diferitelor elemente de aliere cum sunt: Mn, Cr, Mo, V, Ni,
Cu, W, B s.a asupra structurii si caracteristicilor de utilizare ale otelurilor slab

aliate elaborate prin tehnologii specifice metalurgiei pulberilor. In acest cadru sunt



facute o serie de referiri privind posibilitatile de inlocuire a Ni si Cu cu Mn, Mo si
Cr. Totodatd sunt abordate o serie de particularitati tehnologice referindu-se in
special la influenta prezentei B in amestecul de pulberi pentru elaborarea otelurilor
sinterizate slab aliate asupra parametrilor tehnologici ai operatiei de sinterizare,
subliniind faptul ca B in combinatiile cu Fe formeaza un eutectic care favorizeaza
tehnologic operatia de sinterizare prin prezenta fazei lichide.

Se fac o serie de considerente privind interdependenta dintre compozitia si
structura otelurilor sinterizate slab aliate si proprietatile mecanice ale acestor aliaje,
subliniind faptul ca Mn, Mo si Cr favorizeaza cresterea rezistentei mecanice si a
rezistentei la soc.

Pe baza datelor acumulate 1n cercetarea bibliografica cercetarile sunt
orientate in directia Tnlocuirii Cu si Ni cu Mn, Mo si Cr, adaugéand la acestea B in
proportie de 0.5 % pentru a facilita sinterizarea cu prezenta fazei lichide.

In acest cadru, in finalul capitolului I se prezinti cu claritate scopul si
obiectivele cercetarilor precum si itinerariul care se urmareste in cercetare.

Capitolul al doilea, intitulat ,,Cercetari privind elaborarea prin AM a
pulberilor nanostructurate de precursori si a amestecurilor cu pulberi micronice de
Fe pentru elaborarea otelurilor ecologice sinterizate slab aliate®, cuprinde
rezultatele cercetarilor privind elaborarea pulberilor nanostructurate care in
amestec cu Fe constituie materia prima pentru obtinerea otelurilor sinterizate slab
aliate. In acest cadru sunt scoase in evidentd importanta utilizarii precursorilor sub
formd de pulberi nanostructurate cu granule care au in compozitia chimica
elemente de aliere ale otelurilor si ca element de originalitate se axeaza pe
elaborarea acestor precursori prin aliere mecanicad in mori planetare de mare
energie.

Rezultatele cercetarilor cuprinse in acest capitol scot in evidenta faptul ca
dupa 20 de ore de aliere mecanica se obtin precursori nanostructurati sub forma de
nanopulberi cu granulatie in jurul a 700 nm. Totodatd se constatd un fenomen
interesant §i anume faptul ca prezenta B in amestecul de pulberi elementale

favorizeaza divizarea find a granulelor in timpul alierii mecanice, in sensul ca dupa



60 ore de aliere mecanicd amestecurile cu B ating o granulatie mult mai find, de
300 nm, fatd de amestecul fara B la care ajung la 600de nm.

Capitolul al IIl-lea se axeaza pe studiul problemelor tehnologice care
intervin la elaborarea otelurilor slab aliate din amestec de pulberi de Fe si
nanopulberi de precursor pe care l-a sintetizat prin aliere mecanica. In acest cadru
sunt intreprinse cercetari laborioase privind compactizarea si sinterizarea unui
numdr de 14 sorturi de amestecuri de pulberi. Sunt prezentati in acest context
parametrii probelor rezultate prin compactizarea acestor amestecuri la presiunea de
600 MPa si, in urma prelucrarii rezultatelor experimentale, se constata ca odata cu
cresterea timpului de aliere mecanica scade compresibilitatea nanopulberilor.

In acest capitol este de remarcat un element de originalitate notabil pe care
autoarea lucrarii il aduce in cercetare prin abordarea unui procedeu nou de
sinterizare si anume sinterizarea in doi pasi. Acest procedeu este folosit pentru a
asigura o granulatie cat mai fini a otelului sinterizat slab aliat. In functie de cum
este condusad din punct de vedere termic, sinterizarea in doi pasi poate influenta
granulatia, astfel ca pentru obtinerea unor granulatii fine sunt necesare conditii
termice prin care sa se asigure difuzia pentru consolidarea agregatului din
nanopulberi rezultat la compactizare.

Pe baza rezultatelor obtinute, se constatd cd acest procedeu de sinterizare
comparativ cu sinterizarea clasica este mult mai favorabil deoarece asigura un grad
mai ridicat de omogenitate chimica si structurald si totodatd duce la cresterea
densitatii materialului sinterizat.

in capitolul al IV-lea sunt cuprinse rezultatele cercetirilor asupra
caracteristicilor structurale ale otelurilor sinterizate slab aliate cu Mn, Mo si Cr, cu
B si fara B.

La inceputul capitolului se analizeaza structural otelurilor din punctul de
vedere al porozitatii si, avand in vedere si valorile masurate prezentate in capitolul
precedent, se constatd cd prezenta B in amestecul de pulberi conduce la reducerea
porozitatii, iar sinterizarea in doi pasi este favorabild din acest punctde vedere in

cazul pulberilor nanometrice. In schimb, in cazul pulberilor micronice, este



necesard cresterea timpului de mentinere la temperaturi de sinterizare peste 60
minute pentru a Inregistra valori comparabile de porozitate.

In ceea ce priveste structura microscopica a probelor de otel, se constata ca
acesta este ferito-perlitica si cd omogenitatea distributiei constituentilor structurali
creste odatd cu cresterea finetei pulberilor utilizate la elaborarea otelurilor
sinterizate. Un rol important in aceasta directie 1l are si procedeul de sinterizare, in
sensul ca sinterizarea in doi pasi conduce la o omogenitate structurala mai buna a
otelurilor.

Referitor la granulatia otelurilor sinterizate, este scos in evidenta faptul ca
aceasta este influentatd de timpul de mentinere la sinterizarea in doi pasi si anume
granulatia creste odatd cu cresterea timpului de mentinere la temperatura de
sinterizare.

In continuare se face legitura dintre structura si proprietitile mecanice ale
otelurilor sinterizate care au fost elaborate in diferite variante si in acest context se
analizeaza duritatea acestor oteluri, avand 1n vedere si faptul cad ulterior se
preocupa de comportarea lor tribologica.

In urma masuratorilor de duritate si a prelucrarii datelor, se ajunge la
concluzia ca duritatea otelurilor depinde de natura si granulatia pulberilor utilizate,
valorile optime obtindndu-se 1n cazul probelor rezultate din amestecurile cu pulberi
nanometrice de precursori nanostructurati cu adaos de pulbere de B.

in capitolul al V-lea sunt prezentate rezultatele misuritorilor privind
coeficientul de frecare a probelor de oteluri obtinute prin compactizare la presiuni
diferite de 600, 700, 800 MPa a amestecurilor de pulbere.

Pe baza rezultatelor masurdtorilor si a evolutiei grafice a acestor valori
pentru diferite tipuri de amestecuri de pulberi folosite la elaborarea otelurilor,
autoarea lucrdrii constata ca otelurile rezultate din pulberilor rezultate prin aliere
mecanica au coeficientul de frecare cel mai redus.

Totodata, analizdnd comparativ otelurile provenite din aceleasi sorturi de
pulberi dar sinterizate diferit, se constatd ca sinterizarea in doi pasi permite

elaborarea unor oteluri cu coeficient de frecare mult mai redus comparativ cu cele



obtinute prin sinterizarea clasica.

Capitolul al VI-lea se axeazd asupra optimizdrii proceselor de elaborare a
otelurilor sinterizate slab aliate, avand la baza rezultatele cercetarilor
experimentale pe care le-a intreprins pentru elaborarea lucrdrii de doctorat.

in capitolul al VII-lea al tezei de doctorat sunt prezentate concluziile finale
precum si elementele de originalitate ale cercetarilor. In aces cadru sunt de
subliniat urmatoarele contributii originale:

- elaborarea prin aliere mecanica a precursorilor de Mn-Mo-Cr-Grafit din
pulberi elementale de Mn, Cr, Mo cu B si fard B, destinati fabricarii otelurilor
sinterizate slab aliate;

- elaborarea prin aliere mecanica a pulberilor si nanopulberilor compozite
nanostructurate destinate fabricarii otelurilor sinterizate slab aliate;

- elaborarea otelurilor sinterizate slab aliate fara Ni si Cu In vederea
realizarii unor procese tehnologice ecologice si a reducerii costurilor otelurilor
sinterizate slab aliate;

- stabilirea interdependentei dintre natura si granulatia pulberilor de
precursori, respectiv compozite nanostructurate asupra caracteristicilor structurale
si de utilizare a otelurilor elaborate prin cercetare;

- determinarea influentei unor parametrii tehnologici ,in special a presiunii
de compactizarea pulberilor, asupra caracteristicilor structurale si de utilizare ale
otelurilor elaborate;

- abordarea unui procedeu nou de sinterizare §i anume sinterizarea in doi
pasi pentru elaborarea otelurilor sinterizate slab aliate;

- elaborarea unor oteluri sinterizate slab aliate cu caracteristici tribologice
remarcabile si care se incadreaza 1n clasa materialelor antifrictiune.

Ca urmare a deruldrii cercetarilor experimentale, s-au obtinut o serie de
rezultate experimentale, pe baza carora se pot trage urmatoarele concluzii:

o Timpul de aliere mecanica pentru obtinerea precursorilor nanostructurati se
situeaza in jurul a 20 de ore cand pulberea de precursori atinge valori mai

mici de 700 nm;



Omogenitatea distributiei elementelor de aliere in granulele de pulberi de
precursori nanostructurati creste odata cu cresterea timpului de AM;
Granulatia pulberilor obtinute prin alierea mecanica a Fe micronic cu pulberi
de precursor nanostructurati se reduce odata cu cresterea timpului de aliere
mecanica, iar omogenitatea granulelor de pulbere din punct de vedere al
distributiei precursorilor Tn amestec creste odatd cu cresterea timpului de
aliere mecanica;

In cazul pulberilor compozite cu continutul Fe-3Mn-1Mo-1.5CR-0.45 grafit
fara adaos de B, respectiv cu adaos de B, evolutia granulatiei este diferita, in
sensul cd Tn ambele cazuri granulatia scade odatd cu cresterea timpului de
aliere mecanica, dar s-a constatat cd prezenta pulberii de B in amestecul de
pulberi elementale favorizeaza divizarea find a granulelor de pulbere
compozite si anume se constatd ca la 60 ore de aliere mecanica pulberile
compozite cu continut de B ajung in jur de 300 nm, in timp ce pulberile
compozite fara B ating dimensiuni de circa 600 nm;

Densitatea probelor sinterizate creste odata cu cresterea timpilor de aliere
mecanica; astfel ca cele mai ridicate valori, de circa 7.4 g/cm3 , se obtin in
cazul pulberilor elaborate prin aliere mecanica timp de 60 ore, in timp ce
probele sinterizate clasic ajung la 7,2 g/cm’ pentru pulberile rezultate la
alierea mecanica timp de 20 h;

Utilizarea pulberilor aliate mecanic un timp cat mai indelungat pentru
elaborarea otelurilor sinterizate slab aliate este favorabila din punctul de
vedere al omogenitatii chimice si structurale si, in consecintd, din acest
punct de vedere sinterizarea in doi pasi este favorabila;

Comparativ cu sinterizarea clasicd, densitatea probelor sinterizate
inregistreaza valori continuu crescdtoare la cresterea timpului de aliere
mecanica 1n cazul sinterizarii in doi pasi;

O constatare interesanta este aceea ca la sinterizarea In doi pasi densitatea
probelor cu continut de B este mai mare comparativ cu aceleasi probe, dar

fard B, 1nsa la probele aliate mecanic 60 h, densitatile celor doua categorii de



probe se egalizeaza,

Privind omogenitatea chimica a distributiei elementelor de aliere, in cazul
otelurilor sinterizate elaborate din cele doua variante de pulberi, se constata
ca utilizarea amestecurilor de pulberi micronice de Fe cu pulberi
nanostructurate de precursori obtinute prin aliere mecanica timp de 20 ore
este favorabild in ceea ce priveste distributia Mn, celelalte elemente de aliere
avand aceeasi distributie indiferent de natura amestecului de pulberii;
Caracteristicile structurale si mecanice ale otelurilor sinterizate slab aliate
sunt dependente de natura si de granulatia pulberilor utilizate. In aceasta
directie porozititile cele mai mici le au otelurile din pulberi compozite
nanostructurate obtinute prin aliere mecanicp timp de 60 ore, deci cu
granulatia cea mai fina;

Compozitia chimica a pulberilor de fabricatie a otelurilor influenteaza
caracteristicile structurale si mecanice si Tn acest sens cercetarile au scos in
evidenta ca otelurile sinterizate provenite din pulberi cu continut de 0,5% B
au omogenitate mai ridicatd si duritati mai mari comparativ cu aceleasi
oteluri, dar elaborate din pulberi fara continut de B;

Procedeul de sinterizare adoptat la elaborarea otelurilor sinterizate slab aliate
influenteazd in cea mai mare masura caracteristicile structurale si de
rezistenta a acestora si in acest sens rezultatele cercetarilor experimentale au
scos in evidenta superioritatea otelurilor obtinute prin sinterizare in doi pasi,
comparativ cu a acelorasi oteluri dar realizate prin sinterizare clasica.

In ceea ce priveste porozitatea otelurilor sinterizate slab aliate, cea mai mica
porozitate, de 5.37%, o au otelurile elaborate din nanopulberi compozite cu
B (AM60+B), sinterizate in doi pasi, comparativ cu porozitatea de 8.72% a
acelorasi oteluri, dar sinterizate clasic;

Din punctul de vedere al omogenitatii structurale, structurile cele mai
omogene le au otelurile elaborate din nanopulberile AM60+B sinterizate in
doi pasi;

Din punct de vedere al duritatilor otelurilor sinterizate slab aliate, cele mai



mar,i atat la sinterizarea clasica cat si in doi pasi, le au otelurile provenite
din pulberi nanometrice AM60+B si anume 342HV in cazul sinterizarii
clasice si 417 HV in cazul sinterizarii in doi pasi. Aceste valori scot totodata
in evidentd influenta procedeului de sinterizare asupra caracteristicilor
otelurilor sinterizate;

Din punctul de vedere al naturii si granulatiei pulberilor, cele mai bune
valori ale coeficientului de frecare le au otelurile elaborate din nanopulberi
compozite cu B rezultate prin AM;

Din punctul de vedere al parametrilor tehnologici de elaborare, se constata
ca valorile coeficientului de frecare scad odatd cu cresterea presiunii de
compactizare indiferent de natura si granulatia pulberilor utilizate la
fabricarea acestora;

Din punctul de vedere al procedeelor de sinterizare adoptate, constatam ca la
sinterizarea in doi pasi coeficientul de frecare este mult mai mic, de 0,116
pentru otelul elaborat din nanopulbere compozitda cu B (AM60+B),
comparativ cu valoarea coeficientului de frecare de 0,158 a aceluiasi otel,
dar obtinut prin sinterizare clasica.

Din punct de vedere al continutului, pentru caracteristicile mecanice
determinate — duritatea, cele mai mari valori ale acestora, precum si un
coeficient de frecare foarte mic, sunt pentru otelurile din pulberi ce contin B;
Presiunea de compactizare influenteaza pozitiv aceste caracteristici
mecanice determinate. Odata cu cresterea ei si implicit a densitatii, duritatea
HB a otelurilor sinterizate slab aliate creste si atinge maximul la 800 MPa.
de asemenea, coeficientul de frecare in stare sinterizata atinge minimul tot la
presiunea de 800 MPa;

Temperatura de sinterizare influenteaza caracteristicile mecanice astfel: din
punct de vedere al duritatii si uzurii, aceasta este favorizatd de temperaturi
superioare de sinterizare;

Sinterizarea in doi pasi favorizeaza cresterea duritatii otelurilor sinterizate si

reducerea coeficientului de frecare comparativ cu sinterizarea clasica.



