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INTRODUCERE

Teza de doctorat intitulati ,CONTRIBUTII PRIVIND CRESTEREA DURABILITATII
SAPELOR DE FORAJ PRIN INCARCAREA PRIN SUDARE CU ALIAJE CU ENTROPIE
INALTA,, se incadreazi in domeniul ingineriei industriale si are la bazi o tema de actualitate
legata de reconditionarea unor elemente de foraj puternic solicitate utilizand aliaje cu noi, cu
proprietati speciale, denumite aliaje cu entropie inaltd. Exploatarea rezervelor de gaze si
carburanti fosili este o prioritate in contextul noilor conditii de achizitie si consum a produselor
petroliere, generate de criza economica a resurselor energetice la nivel european sau mondial. De
aceea, tematica tezei de doctorat este foarte actuala si importantd in acest context. Teza de
doctorat prezinta elementele de proiectare si realizare a unor aliaje cu entropie inaltd din
sistemele de aliere AlICoCrFeNi si AICrFeNiMn care sa fie utilizate ca materiale de adaos pentru
incarcarea prin sudare a zonelor de uzura ale sapelor de foraj.

Tn primul capitol se prezint3 stadiul actual privind conditiile de functionare si solicitarile
din exploatare specifice sapelor de foraj. Sunt prezentate principalele tipuri de sape utilizate n
operatiile de foraj, materialele care se utilizeaza in prezent pentru fabricarea sapelor de foraj,
solicitarile la care acestea sunt supuse in timpul lucrului, zonele in care apar efecte de uzura si
metodele utilizate pentru reconditionarea lor, operatiile specifice de mentenata si cateva
concluzii care definesc aspectele de baza legate de notiunile prezentate.

n capitolul al doilea, intitulat “Metode si materiale pentru reconditionarea elementelor
supuse la uzura severa din componenta sapelor de foraj” se prezintd in detaliu principalele
tipuri de materiale de adaos care se utilizeaza frecvent la incarcarea prin sudare a sapelor de
foraj, electrozi, sarme si baghete cu compozitii chimice care asigurda valori fnalte ale
caracteristicilor de rezistenta la uzura. Totodata se prezinta principalele metode utilizate pentru
efectuarea operatiilor de reconditionare si zonele specifice unde apar efecte de uzura intensa.
n partea a doua a capitolului se prezintd principiile de proiectare ale aliajelor cu entropie inalts,
caracteristici specifice ale acestora, principalele metode de obtinere si domeniile de utilizare
recomandate.

Tn capitolul al treilea se prezint3 obiectivele si structurta tezei de doctorat, metodele si
aparatura de cercetare utilizata pentru derularea programului esperimental.

Capitolul al patrulea contine cercetari experimentale efectuate privind obtinerea la scara
de laborator a aliajelor cu entropie Tnalta pentru incarcarea prin sudare a sapelor de foraj. Se
prezinta tehnicile de obtinere si datele referitoare la compozitia chimica si proprietatile
materialelor realizate. Capitolul al cincilea, intitulat ”Cercetari experimentale privind
reconditionarea prin sudare a zonelor uzate ale sapelor de foraj”, contine rezultatele obtinute
prin incarcarea prin sudare a zonelor de uzura ale sapelor de foraj. Capitolul al saselea, intitulat
"Testarea probelor incarcate prin sudare” contine testele si analizele de microstructura, uzura,
duritate si rezistenta la coroziune efectuate pe probele prelevate din zonele incdrcate prin
sudare. Tn capitolul intitulat ”Concluzii si contributii, directii ulterioare de cercetare” se prezinta
cele mai relevante concluzii si contributii originale rezultate din activitatea de cercetare, precum
si directiile pe care se vor orienta viitoarele cercetari, dupa finalizarea tezei de doctorat.
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CAPITOLUL I. STADIUL ACTUAL PRIVIND CONDITIILE DE
FUNCTIONARE SI SOLICITARILE DIN EXPLOATARE SPECIFICE
SAPELOR DE FORAJ

1.1. FORME CONSTRUCTIVE ALE SAPELOR DE FORAJ

Sapele de foraj sunt cele mai importante componente ale sculelor de foraj. Acestea vin in
contact direct cu materialul excavat, fapt pentru care sunt cele mai expuse elemente ale
ansamblului de foraj, mai ales la solicitarile de uzura si coroziune ce apar in procesul de realizare
a canalului de sonda si de indepartare a materialului mineral dislocat. [1-5].

Sapele cu role sunt dispozitive
specializate echipat cu elemente mobile, care
sunt utilizate pentru realizarea canalelor de
sonda. [1-5].

Sapele cu trei role (fig. 1.4.) sunt
instrumente de dislocare compuse dintr-un
corp central, care prin intermediul unui cep
asigurd legdtura la garnitura de prajini (2).
Are si trei falci masive (1), pe axele carora
sunt fixate rolele (3) prin intermediul
rulmentilor si lagarelor de alunecare. La
exteriorul rolelor sunt amplasate conurile din
materiale dure (4) care realizeaza spargerea si
indepartarea rocilor excavate [10]. Rolele
sunt impiedicate sa se deplaseze de-a lungul
axului de catre rulmentul cu bile (6). Bilele

Fig.1.3. Sapa de foraj cu spalare exterioara ce
contine 3 CONUri §i role din carbura de wolfram:

rulmentului sunt introduse printr-un canal 1- corpul sapei; 2 — con de rulare; 3 — pin de

practicat Tn falca, dupa care se obtureaza zona excavare; 4 —contracon; 5 — lagare;

de alimentare cu un dop metalic (7) care se 6 — canale pentru vehicularea lichidului de
forare;

Sudeaza. [8-10]. Ds — diametrul exterior; Hs — indaltimea totala;

D, — diametrul de asasmblare [8].

1.2. MATERIALE UTILIZATE PENTRU FABRICAREA ELEMENTELOR SAPELOR DE
FORAJ

Elementele constructive ale sapelor de foraj sunt, de reguld, fabricate din materiale
diferite, alese pe principiul rezistentei maxime la solicitdrile din exploatare sau pe criterii
economice (durabilitate versus cost). [8-10]. Otelurile utilizate pentru fabricarea conurilor
rotative (falcilor) trebuie sa aiba o buna sudabilitate, de aceea solutia actuald adoptatd este de
utilizare a otelurilor pentru cementare aliate, la care procentul de carbon este limitat (max.
0,2%C) pentru asigurarea sudabilitatii corespunzatoare.

8
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CAPITOLUL Il. METODE SI MATERIALE PENTRU
RECONDITIONAREA ELEMENTELOR SUPUSE LA UZURA SEVERA
DIN COMPONENTA SAPELOR DE FORAJ

2.1. ASPECTE GENERALE PRIVIND NECESITATEA RECONDITIONARII SAPELOR
DE FORAJ

Sapele de foraj cu trei conuri utilizate pentru executia canalelor de sonda lucreaza in
conditii severe de uzura abraziva si coroziune, ceea ce determind rapid instalarea unor tipuri de
uzuri la nivelul principalelor elemente active

Pentru a reface geometria zonelor
active ale sapelor de foraj au fost
dezvoltate o serie de aliaje de sudare care / ® )
se pot incarca, prin diferite metode, pe ™ by
zona uzata. In situatiile in care uzura este

foarte mare, se recomanda aplicarea unor ¢ 1

straturi  de  reconstructie,  aceasta g E

procedura fiind limitata la circa 3 straturi ees E-
dure suprapuse. Materialele de adaos kil _

utilizate trebuie sd acopere diverse de  Fig.2.2. Exemple de zone intens solicitate la abraziune

tipuri de solicitare la  abraziune,  care necesiti operatii de reconditionare prin incircare
coroziune sau oboseala (fig. 2.2) [25-30]. prin sudare [27].

2.2. TIPURI DE MATERIALE UTILIZATE PENTRU RECONDITIONAREA SAPELOR DE
FORAJ

Materiale care se folosesc pentru armarea sau incarcarea durd a sapelor pot fi clasificate
astfel:

Oteluri aliate cu un continut in elemente de aliere mai mic de 20% (Cr, Mn, Ni, V, W, B

etc.);

Oteluri aliate cu un continut in elemente de aliere mai mare de 20%, care sunt mult mai

scumpe, dar poseda o rezistenta la uzura superioara fatd de prima clasa de oteluri.

Matrici metalice care apartin diverselor sisteme de aliere: Cr, W, Co, Ni, V, Si, Zr, cu diferite

continuturi de carbon. [39-44].

Carburi metalice inglobate Tn matrici metalice, ce pot fi utilizate cu succes la armarea sau

reconditionarea zonelor uzate. Cele mai utilizate sunt carburile de wolfram, dar si cele ale

altor elemente, precum Cr, Ti, Ta, Mo, Va, Zr, Nb, care sunt inglobate in lianti metalici pe
bazd de Co, Ni, Cu, Mo, Ti, Ta [45-48]. Pentru armarea dintilor sapelor cu role, cel mai
folosit material dur este aliajul Relit T-3 (carbura de wolfram turnata, méacinata sub forma de

granule) [50-55].

» Aliaje cu entropie inalta, care poseda caracteristici mecanice mult mai mari fata de elementele
chimice din care sunt alcatuite, cum ar fi: rezistenta mecanica, rezistenta la uzura si oboseala,
duritate, tenacitate, care sunt atribuite in special capacitatii de formare a unor solutii solide
complexe si concentrate, rezultate prin suprimarea tendintei de formare a compusilor
intermetalici fragili. Aceste aliaje se caracterizeaza prin participarea a cel putin 5 elemente
chimice diferite, introduse in proportii echi-molare. [204].

9
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2.2.1. Electrozi inveliti

Electrozii inveliti se utilizeaza pentru refacerea
formei tehnologice a zonelor puternic uzate,

asigurand o bund accesibilitate la zonele falcilor si =

ale corpului sapelor de foraj (Fig.2.3.). Asa cum se o / h\\-ﬁas

poate observa din Fig. 2.3, mai intai se depun A ‘w//‘

cordoanele 1, 2, 3 si 4, pe zonele diametral opuse, 2 *

apoi se incarcd, tot diametral opus, pe zonele Fig. 2.3. Exemplificarea modului de
alaturate 5, 6, 7 si 8. depunere alternantd a cordoanelor de sudurd

pe componentele sapelor de foraj [5].

2.2.2. Baghete pentru sudarea WIG

Bagheta din otel inoxidabil 312 pentru sudarea WIG in mediu de argon este utilizatd in
foarte multe aplicatii, pentru iImbindri eterogene, ale otelurilor manganoase sau pentru scule.
Aceste baghete se utilizeaza pentru refacerea formei uzate ale pieselor.

2.3. METODE DE INCARCARE CU MATERIALE DURE PE ZONELE ACTIVE ALE
SAPELOR DE FORAJ CU ROLE

2.3.1. [Incdrcarea prin sudare a dintilor rolelor sapelor de foraj

Pentru a mari durabilitatea suprafetei de lucru a conurilor sapelor cu role se poate realiza
incdrcarea dintilor cu material dur. Depunerea prin sudare a unor straturi de aliaje dure se poate
realiza cu flacard oxiacetilenica, cu arc electric, cu plasma sau cu laser.

Dintii din zona centrala a rolelor se '

incarcd partial sau total, pe ambele fete. In
general, dintii sapelor se armeaza in functie
de destinatia lor. La sapele destinate
prelucrarii de canale in roci tari se armeaza
ambele muchii ale dintilor, pe intreaga lor
indltime, depunerii fiind efectuate pe coroana
periferica, la toate cele trei muchii ale

dintelui (fig. 2.9). Fig. 2.9. Imagine a zonei centrale a unei
sape de foraj cu trei role, cu grad avansat de uzare
a inserturilor din carburi de wolfram [11].

2.3.2. Incarcarea prin sudare a corpului filcilor sapelor de foraj

Corpul félcilor este zona care interactioneaza cu peretii canalului de sonda, fiind supus
mai ales la uzura de abraziune. La sapele cu 3 role, pozitionarea si fixarea falcilor se realizeaza
prin sudare (fig. 2.10). Pentru protejarea cusaturilor sudate, suprafata corpului se poate incarca
cu material dur, pe o Tnaltime cuprinsa intre 85-100 mm, pe zonele din partea frontala a sapei.

10
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c) d)
Fig. 2.10. Zone sudate unde s-a depus metal dur prin sudare la sapele de foraj.
a) vedere de ansamblu a zonei de incarcare laterald; b) detaliu pe zona de incarcare
laterald;c) zona de incarcare durd peste sudura de asamblare a falcilor sapei;
d) zona de incarcare dura pe flancurile laterale ale falcilor sapei de foraj.

Cercetarile din aceastd teza de doctorat au vizat efectuarea sudurilor de prindere ale
falcilor sapelor de foraj, pentru calibrarea geometrica a falcilor, in cazul aparitiei unor uzuri care
determina scoaterea din uz a acestora. Solutia prezentata poate fi utilizatd si pentru alte zone de
interes, inclusiv pentru refacerea zonelor de varf sau de sustinere a rolelor.

2.4.  PROIECTAREA ALIAJELOR CU ENTROPIE INALTA PENTRU INCARCAREA
PRIN SUDARE A SAPELOR DE FORAJ

Aligjele HEA au provocat 0 revolutie in domeniul stiintei materialelor datorita
potentialului lor mare de utilizare ca materiale functionale si structurale. HEA au in acelasi timp
proprietdti mecanice foarte bune, cum ar fi duritatea ridicata, dar si capacitatea de a-si mentine
rezistenta mecanicd la temperaturi ridicate, ceea ce este extrem de important in industria
aerospatiald. Experimentele efectuate au aratat ca anumite HEA au o rezistentd excelenta la
oxidare, la uzurad si la coroziune.

Echilibrul sistemului metalurgic al aliajelor poate fi obtinut pentru valori minime ale
energiei libere (G), conform relatiei propuse de Gibbs (2.1):

G=H-TS, sau AGmix=AHmix-TASmix (2.1)

in care G este energia libera (sau entalpia Gibbs), H - entalpia, T - temperatura iar S -
entropia.

11
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Conform ipotezei propuse de Boltzmann, se poate calcula entropia de amestec a unui
aliaj care are proportii complet echiatomice de n-—elemente, la trecerea din solutia solida
elementara la stadiul de solutie aleatorie (ideald), cu ajutorul ecuatiei 2.3:

ASmix=R-In(n) (2.3)
in care R este constanta gazului ideal, egala cu 8,314Jxmol™ x K™.
Pentru numirul elementelor ™

. o , Aliaje cu entropie 1nalta AS_
participante cuprins intre n=5 si n=13, ) P conf>1,5R

se obtin valori ale entropiei intre 1.61R
si 2.56R, fiind situate Tn asa numitul
domeniu al aliajelor cu entropie Aliaje cu entropie joasd AS_

ridicata. JJ
/

Astfel, se poate evidentia diferenta la  \_

nivel energetic intre aceste aliaje (Fig. Fig. 2.11. Domeniile de valori ale entropiei pentru
2.11). aliaje (Conform Murty B. S. si colab.) [19].

Aliaje cu entropie medie 1,5R>AS |~ p

2.4.1. Aspecte specifice ale aliajelor cu entropie inalti

Cercetatorul J. W. Yeh a formulat patru ,,efecte de baza” care apar in aliajele cu inalta
entropie ce contin atomi diferiti, ceea ce afecteazd semnificativ proprietatile materialelor.
Acestea se numesc entropie ridicata, deformarea liniilor de dislocatii, difuzia lenta si efectele de
tip cocktail.

2.4.2. Metode de fabricare a aliajelor cu entropie inalta

a. Topirea cu arc electric in vid
Obtinerea aliajelor cu entropie Tnaltd prin topirea materiilor prime de Inaltd puritate in

cuptoare, echipate fie cu rezistenta electrica fie cu sisteme de inductie este o practica deja
dezvoltatd la scard de laborator. Nivelul vidului Tnaintat ((102+10™ torr) pe perioada de topire,
asigurd conditii optime de evacuare a gazelor, dar usureaza evaporarea elementelor usor fuzibile,
care nu se pot utiliza in aceste agregate metalurgice (fig. 2.15). Lingourile sau mini-lingourile
obtinute cu aceste cuptoare au structura dendriticd, cu graunti columnari care se formeaza si
cresc echiaxial pe directia fluxului termic (fig. 2.16).

Bara de woifram
Metalie I

Esantion in form&
rotunds

Ezantion in forma
columnars

Fig. 2.16. Granulatie echiaxiald intr-un lingou din

Fig. 2.15. Schema de principiu a procedeului de
aliaj cu entropie inalta AICrFeMnNi [16].

retopire cu arc in vid

12



UPB Teza de doctorat Contributii privind cresterea durabilitatii Violeta-Elena L.

sapelor de foraj prin incarcarea prin sudare cu STEFANESCU

aliaje cu entropie nalta (PAVELIU)

b. Topire in cuptor electric cu inductie

Cuptorul cu inductie este un agregat metalurgic in care se obtin aliaje metalice feroase
si/sau neferoase din materiale si aliaje de puritate comerciala, cu continuturi scazute de fosfor si
sulf, prin topire sub actiunea curentilor de inductie, prin efect Joule — Lenz (fig. 2.17). Topirea
materialelor metalice se efectueaza intr-un creuzet ceramic (cu caracter bazic sau acid).

2.4.5. Proprietati mecanice ale aliajelor cu entropie ridicata

% Comportarea la tractiune/compresiune si duritatea

In 20 1 4’ Wu §i Colab. au Studiat 1400 S icocrcurs G AICoCrreNiTi 11 AICrFeMol 16 CoCrreniV

2 AICOCrCuFeNiV 7 AICOCrCuFeNiTIVA2 CoCrCuFe 17 CoCrFeNiTi
1200 [3 AICoCrFeMoNi 8 AICrCuF¢ 13 CoCrFeMnNi 18 CoCrFoMo

proprietatile mecanice ale familiei de aliaje 4AICGCIEoNoN, 9 AIGICUFGNTTI 14 CoGrratiniV 19 ol

cuaternare, ternare si binare echiatomice cu
compozitii ce contin Fe, Co, Ni, Cr si Mn. in
figura 2.23 sunt prezentate comparativ unele
valori ale duritatii determinate prin studii

. . : 111
efectuate pe aliaje de tip HEA, comparativ FRETIRIESY
cu aliaje clasice. Zhang si colab. [130] au Fig. 2.23. Valori de duritate ale unor aliaje HEA
ardtat ca solidificarea rapidid dupid topirea comparativ cu aliaje conventionale [12].

superficiala cu laser a produs o duritate
relativ. mare de 1152 HV in aliajul
FeCoNiCrCuTiMoAISIBgs.
% Rezistenta la uzurd a
aliajelor cu entropie ridicata
Figura 2.26. prezinta o analiza a valorilor de
rezistenta la uzare in cazul aliajului cu
entropie 1inaltd AlosBxCoCrCuFeNi, prin
comparatie cu aliaje traditionale.
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Fig. 2.26. Efectul continutului de bor in aliajul Al0.5BXxCoCrCuFeNi asupra rezistentei la uzare si
a duritarii [125].

2.4.6. Proprietdti fizice si chimice ale aliajelor cu entropie ridicata

% Proprietati magnetice
Studiile privind proprietdtile magnetice ale HEA sunt concentrate in principal pe
aliajele derivate din sistemele Al-Mn-Cr-Cu-Co-Fe-Ni-Ti. Aceste aliaje contin mai mult de 50%
elemente magnetice (Fe, Co si Ni). Ele sunt fie paramagnetice, fie feromagnetice cu o saturatie
de magnetizare (Ms) de obicei in jur de 10-50 emu/g (daca este convertitd la densitatea medie
ponderata, aproximativ in intervalul 70-350 emu/cc). [146-150].

% Proprietari termice
Conductivitatea/difuzivitatea termica a fost determinata pentru aliajele AlxCoCrFeNi si
AlxCrFe; sMnNigsMoy, stabilindu-se ca valoarea conductivitatii termice a AIXCoCrFeNi se
incadreaza in intervalul 102" W/m-K. [153].

13



UPB Teza de doctorat Contributii privind cresterea durabilitatii Violeta-Elena L.

sapelor de foraj prin incarcarea prin sudare cu STEFANESCU

aliaje cu entropie nalta (PAVELIU)

% Rezistenta la oxidare a aliajelor HEA
Rezistenta la oxidare a aliajelor poate fi crescutd prin adaugarea unor elemente precum
Al, Cr, si Si, ce au capacitatea de a forma la suprafata aliajului a unui strat de oxid impenetrabil,
dens, aderent si stabil care il protejeaza de actiunea oxigenului la temperaturi ridicate. [131-138].

% Modificarea duritdtii cu temperatura

Multe aliaje HEA au rezistentd mecanica si el SN b

duritate exceptionale la temperaturi Tnalte, care e T N s - ¥ W o e
asigura comportarea lor excelentd la solicitari j"’g —g =1 N e S
termice.  Aliajele  AICOCr,FeMogsNi  si 5o e | i
Alp,Co15CrFeNiysTi au o duritate foarte mare fwp Tt e

la temperatura camerei, dar valoarea acesteia T . ’

scade lent odata cu cresterea temperaturii (Fig.

Fig. 2.28. Duritatea diferitelor HEA si aliajelor
conventionale in functie de temperatura [106].

2.28.)

% Rezistenta la coroziune a HEA

Rezistenta la coroziune a metalelor si a aliajelor depinde de mai multi factori, cum ar fi
compozitia chimica, temperatura, mediul de lucru si microstructura. FeTa0.5Nb0.5Ti1.5Zr0.5
prezinta o rezistentd mai buna la coroziune decat Ti-6Al-4V, care poate fi atribuita in principal
adaugarii de elemente Nb, Ta si Zr in aliaj, ducand la formarea unui mai stabil si inert Strat de
oxid (compus in principal din TiOz, NbyOs, NbO,, Ta,Os si ZrO;) pe suprafata aliajului
FeTagsNbgsTipsZrps. Adaosul de Ta poate imbunatati rezistenta aliajelor de Ti in solutiile de
clor, deoarece Ta pur este rezistent la clor, ca urmare a stabilitatii relative a solutiei de oxid de
Tay0s.

2.5.  COMPORTAREA LA SUDARE A ALIAJELOR CU ENTROPIE INALTA

2.5.1. Sudarea cu arc electric a HEA

Sudarea cu arc electric este una dintre cele mai comune metode de sudare, in care
energia dezvoltata prin arderea acestuia topeste simultan suprafata pieselor si a unui material de
adaos consumabil (electrod invelit, sdrme sau baghete), cu sau fara atmosfera de protectie. Exista
mai multe procedee de sudare aplicabile la Tmbinarea HEA, cele mai cunoscute fiind: sudarea
manuala cu electrod invelit (SMAW), sudarea WIG in mediu de gaz inert si electrod nefuzibil
din wolfram (GTAW) (cunoscutd si sub numele de TIG -Tungsten inert gaz), sudarea cu electrod
fuzibil in mediu de protectie gazos (GMAW), sudarea cu arc electric sub flux (FCAW sau FCA),
sudarea cu arc submersibil (SAW).[216, 217].

2.6. CONCLUZII PRIVIND COMPORTAREA LA SUDAREA A ALIAJELOR CU
ENTROPIE INALTA

<> Aliajele cu entropie inalta posedd proprietati superioare aliajelor clasice, cum ar fi
rezistenta mecanicad foarte mare, duritatea considerabild, rezistenta la uzura mare si tenacitatea
deosebita la temperaturi inalte sau foarte scazute. Prin definitie, HEA cu structura c.f.c. sunt mai
ductile, fiind caracterizate printr-o deformare a retelei cristaline relativ scazuta. Ca urmare,
aceste aliaje nu sunt predispuse la fisurare si la un comportament de difuzie anormal.
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CAPITOLUL I1l. OBIECTIVELE SI STRUCTURA TEZEI DE
DOCTORAT. APARATURA DE CERCETARE

3.1. OBIECTIVELE TEZEI DE DOCTORAT

Alegerea temei tezei de doctorat este legata de importanta domeniului noilor materiale
utilizate pentru reconditionarea prin sudare a sapelor de foraj, care permit cresterea duratei de
viata a unei astfel de piese. Aliajele din clasa AICrFeMnNi se caracterizeaza prin rezistentd la
uzare foarte mare pani la temperaturi de 800°C, ca urmare a valorilor de duritate de pani la 800-
900 HV, obtinute prin tratamente termice de recoacere pentru omogenizare si célire in apa. Pe
baza studiilor bibliografice anterioare, au fost stabilite limitele compozitiilor chimice pentru
aliaje cu entropie inalta din sistemele AICrFeMnNi si AlCoCrFeNi care au fost utilizate pentru
incarcare prin sudare a sapelor de foraj, in vederea cresterii duratei de utilizare. Cercetarile
teoretice au fost axate, pe atingerea urmatoarele obiective majore:

- Studiul notiunilor de baza privind sapele de foraj, incluzand tipodimensiuni, conditii de
solicitare, materiale utilizate pentru fabricarea acestora, operatii de mentenantd si probleme
specifice.

- Cunoasterea principalelor tehnici si a materialelor utilizate pentru reconditionarea
elementelor supuse la uzura severa din componenta sapelor de foraj.

Cercetdrile experimentale au vizat atingerea urmatoarelor obiective:

- Dezvoltarea unor materiale noi pentru incarcarea prin sudare a sapelor de foraj, care sa
posede simultan valori ridicate ale duritatii, rezistentei la uzurd si la coroziune, pentru a putea
rezista solicitarilor complexe din timpul procesului de excavare a solurilor;

- Efectuarea de cercetdri experimentale de reconditionare prin sudare a zonelor uzate ale
unei sape de foraj utilizand noile materiale de adaos obtinute;

- Caracterizarea si testarea probelor incdrcate prin sudare prelevate din sapa de foraj;

- Valorificarea rezultatelor prin publicarea si sustinerea de articole stiintifice la manifestari
din domeniul ingineriei industriale;

- Dobandirea de abilitati de cercetare si interpretare a rezultatelor, formarea prin studiu,
cercetare aplicativa si experimentala a doctorandei.

3.2. STRUCTURA TEZEI DE DOCTORAT

Pentru atingerea obiectivelor propuse in cadrul activitatii de perfectionare prin doctorat,
s-a intocmit un plan de derulare a tuturor activitdtilor de studiu, documentare, experimentare si
testare, valorificare a rezultatelor prin publicare de lucrdri sau participarea la conferinte de
comunicdri stiintifice. Acest plan este redat schematic in fig. 3.1.

Asa cum se poate vedea in fig. 3.1, prima etapa a planului de cercetare a constat in
pregdtirea teoreticd, prin studierea si aprofundarea notiunilor de baza privind elementele avute in
vedere pentru reconditionare, respectiv sapele de foraj, incluzind tipodimensiuni, conditii de
solicitare, materiale utilizate pentru fabricarea acestora, operatii de mentenantd si probleme
specifice.

Pregatirea teoreticd a continuat prin studierea principalelor tehnici de reconditionare a
sapelor de foraj utilizate la nivel industrial, pentru a putea rezista la solicitarile specifice din
exploatare.
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Capitolul VII. Contributii originale
privind aliajele cu entropie Tnalta
pentru reconditionarea prin sudare.

l

Concluzii privind proprietatile noilor aliaje cu entropie inalta
destinate reconditiondrii prin sudare a sapelor de foraj, posibilitatile
de utilizare ca materiale de adaos la sudare, optimizarea regimului
tehnologic de sudare, regimul termic aplicat dupa sudare.
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3.3. APARATURA DE CERCETARE UTILIZATA PENTRU DESFASURAREA
PROGRAMULUI EXPERIMENTAL

Au fost efectuate cercetari experimentale pentru obtinerea la scard de laborator a aliajelor
cu entropie nalta din sistemul de aliere AICrFeMnNi si din sistemul de aliere AICoCrFeNi, din
care s-au realizat vergele pentru incarcarea prin sudare. Determinarea compozitiei chimice a
sarjelor din aliaj cu entropie 1naltd s-a realizat cu ajutorul spectrometrului de emisie optica cu
scanteie si prin analize EDAX. Noile materiale de adaos obtinute au fost apoi utilizate pentru
Incarcarea prin sudare direct pe suprafetele de uzura ale unei sape de foraj, precum si pe zone
prelevate din aceasta.

3.3.1. Aparatura de cercetare utilizatd pentru realizarea noilor aliaje cu entropie
inalta

Noile aliaje cu entropie nalta s-au proiectat si realizat in cadrul laboratorului ERAMET
din facultatea SIM, UPB, utilizand: Instalatia RAV — MRF ABJ 900 si Balanta analitica KERN
ABJ, cu precizie de masurare e = 1mg.

3.3.2. Aparatura utilizatd pentru efectuarea probelor sudate si tratamente termice
Probele sudate s-au realizat in cadrul laboratorului de Sudare din Departamentul de

Ingineria Calitatii si Tehnologii Industriale, Facultatea IR, UPB utilizand sursa pentru sudare
WIG PRESTOTIG 210 si Cuptor Nabertherm.

3.3.3. Aparatura de cercetare utilizati pentru efectuarea de analize de microscopie si
caracteristici ale suprafetelor

Analizele microstructurilor suprafetelor metalice s-au efectuat in cadrul laboratorului
LAMET, din UPB, Departamentul de Ingineria Calitatii si Tehnologii industriale, Facultatea IIR,
Universitatea Politehnica din Bucuresti, Sala CK106 utilizdnd microscopul electronic de baleiaj
(SEM) Quanta Inspect S, FEI Olanda, Tip FP201711, echipat cu analizor EDAX AMETEC Z2e,
microscopul optic OLYMPUS GX51, echipat cu sistem de prelucrare imagine AnalySIS,
microdurimetrul Shimadzu HMV2T, Japonia, masina pentru prelevarea cu precizie a probelor
metalografice - ISOMET 4000 Buehler, masina pentru slefuire si lustruire automata a probelor
metalografice - Vector si Alpha Beta polisher Buehler, sistemul de curatire ultrasonic UCI 50.

3.3.4. Aparatura de cercetare utilizati pentru efectuarea testelor de rezistentd la
coroziune
Rezistenta la coroziune a fost determinata in Laboratorul de Electrochimie si
Functionalizarea Suprafetelor - ElectroSurF, JK209, SIM, UPB, prin tehnica polarizarii liniare
(Potentiostat/ Galvanostat (tip PARSTAT 4000, AMETEK, USA).

3.3.5. Aparatura de cercetare utilizatd pentru efectuarea testelor de uzura
Proprietatile tribologice au fost determinate prin abraziune umeda, pe suprafetele
incarcate prin sudare (prelucrate mecanic si slefuite cu hartie abraziva fina), in cadrul
laboratorului de Metrologie, din facultatea de Mecanica, UPB. Pentru fiecare tip de proba au fost
efectuate cinci teste tribologice succesive (Aparat pentru determinarea rezistentei la uzura Plint
66).
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CAPITOLUL IV. CERCETARI EXPERIMENTALE PRIVIND
OBTINEREA LA SCARA DE LABORATOR A ALIAJELOR CU
ENTROPIE INALTA PENTRU INCARCAREA PRIN SUDARE A
SAPELOR DE FORAJ

4.1. OBTINEREA ALIAJELOR HEA

Proprietatile mecanice deosebite ale aliajelor din sistemele de aliere AICrFeMnNi si
AlCoCrFeNi, se pot ajusta prin proiectarea adecvatd a compozitiei chimice, mai ales prin
modificarea continutului de aluminiu [147-150]. Elementele chimice din aliajele apartinand
sistemelor de aliere AICoCrFeMnNi, precum Cr, Ni si Al influenteaza in mare masura si
comportarea la coroziune, ceea ce poate fi luat in considerare la stabilirea retelelor de material, in
functie de aplicatiile posibile ale acestora pentru fabricarea materialelor de adaos destinate
incarcarii dure a sapelor de foraj [151-162]. Suprafetele care urmeaza a fi incarcate prin sudare
cu materiale de adaos din aliaje cu entropie inaltd necesitd o mai atentd pregatire mecanica, astfel
incat sa se evite contaminarea sudurii cu elemente de tip C, S, P care pot proveni din reziduurile
din crustele de oxizi sau contaminanti organici [168,169].

Pe baza studiilor bibliografice anterioare, in acest capitol au fost stabilite limitele
compozitiilor chimice pentru aliaje cu entropie inalta din sistemele AICrFeMnNi si AICoCrFeNi
care vor fi utilizate pentru incarcarea prin sudare a sapelor de foraj, In vederea cresterii duratei de
utilizeaza in prezent. Testele preliminare privind obtinerea de aliajele cu entropie ridicata din
sistemele de aliere AlCrFeMnNi si AlCoCrFeNi au fost efectuate in cadrul laboratorului
ERAMET (www.eramet.ro) din Facultatea SIM a Universitatii Politehnica din Bucuresti,
utilizand instalatia de retopire cu arc in vid, tip MRF ABJ 900 (Fig. 4.1).

Fig. 4.1. Instalatia RAV — MRF ABJ 900 cu ajutorul careia au
fost obtinute aliajele cu entropie inalta experimentale.
Laboratorul ERAMET, UPB.
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Materiile prime utilizate pentru obtinerea acestor aliaje au avut puritate avansatd si au
fost selectate pe baza compozitiei chimice si a granulatiei, pentru a putea fi asezate cu usurinta in
locasurile pentru topire (alveole calibrate executate in placa de cupru racitd cu apa a instalatiei).
Pregatirea materiilor prime si repartizarea elementelor incarcaturii metalice pe placa de topire a
instalatiei RAV este prezentata in fig. 4.2.

Fig. 4.2. Pregatirea materiilor prime (a) si distributia elementelor incarcaturii metalice pe placa
de topire din instalatia RAV (b).

Topirea s-a realizat cu ajutorul arcului electric amorsat intre un electrod din wolfram aliat
cu 2% Th si incarcatura metalica. Aceasta a fost sub forma de granule sau placi cu dimensiuni de
maxim 10mm si a fost incarcata in locasurile speciale ale plécii din cupru a instalatiei, care este
racita fortat cu apa, pentru evitarea topirii comune si formarii de aliaje cu elementele incarcaturii
in timpul elaborarii acestora. Pentru asigurarea unei omogenitati ridicate a aliajelor, incarcatura a
fost retopita de mai multe ori, pe fiecare parte (minimum 5 - 7 ori). Exemplu de aliaj
AlCrFeMnNi obtinut in urma procesului de elaborare si solidificare este prezentat in fig. 4.3. Se
observa suprafata neuniforma a barei obtinute, care a copiat forma locasului in care s-au topit
materiile prime solide. De aceea, dupa racire, acest mini-lingou a fost supus operatiilor de
prelucrare mecanica, prin care s-a realizat indepartarea crustelor superficiale de oxizi si s-a
obtinut dimensiunea necesara realizarii depunerii prin sudare.

Fig. 4.3. Mini-lingou din aliaj S2 HT3 — AICrFeMnNi.
Calculul incarcaturii aliajelor cu entropie inalta din sistemul AICrFeMnNi a fost efectuat
pentru a se realiza proportii echiatomice de participare pentru fiecare element chimic, valorile
obtinute prin calcul fiind redate in Tab. 4.1.
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Tabelul 4.1. Calculul de incarcatura corespunzator aliajului S2 HT 3 - AlgsCrFeMnNi
Aliaj AlysCrFeMnNi (Masa molara= 235,5 g)

Greutate Eﬁc“fflta
Element ‘s sarja,
sarji, g ;
Szrzja Al Cr Fe | Mn | Ni
HT 3 Greutate, % 571 22,02 23,76 | 23,34 | 25,02 90 881
Greutate, ¢ 5,16 19,87 | 21,40 | 21,01 | 22,56 ’

Dupa cum se poate observa din valoarea eficientei pentru sarja de aliaj cu entropie inalta
numit HT, s-a inregistrat o pierdere de masa de circa 1,9 g, cel mai probabil datorat evaporarii
elementelor chimice Al, Mn, Fe, Cr, care au valori specifice mai mari ale ratei de evaporare
comparativ cu Ni.

Dupa obtinerea noilor aliaje in instalatia RAV, s-a realizat obtinerea aliajului cu ajutorul
cuptorului cu inductie in vid Balzers tip HU-40-25-40-04, din Laboratorul ERAMET al
Facultatii SIM, UPB.

Pentru elaborarea si turnarea sarjelor din aliajul HT 3 s-au utilizat creuzete fabricate din
MgO si masa refractara uscata tip Rodacor Mix 016, care este un material neutru din punct de
vedere chimic, ce permite formarea de spineli neutrii la temperaturi cuprinse fntre 1650 - 1700 C.
A urmat pregatirea pentru elaborare a creuzetului (stampare), iar sinterizarea s-a realizat cu o
viteza de circa 200 C/h.

Ordinea de incarcare in cuptorul cu inductie a fost urmatoarea: fier tip ARMCO, nichel,
crom, mangan si la sfarsit aluminiu. Al se adaugd in topiturd nainte de turnarea acesteia in
formele de turnare, care sunt in prealabil preincalzite. Dupa turnarea aliajului HT 3, s-a lasat o
perioada de circa 2 ore pentru solidificarea si racirea aliajelor turnate, apoi s-a realizat extragerea
baghetelor, curatarea suprafetelor si desprinderea de retelele de alimentare (fig. 4.5).

Pentru determinarea compozitiei chimice a sarjelor din aliaj cu entropie nalta s-a utilizat
spectrometrul de emisie optica cu scanteie — SPECTROMAXx M, in cadrul laboratorului
LISEOFRX (www.liseofrx.ro), din Facultatea SIM, UPB. O parte dintre analize s-a realizat prin
comparatie cu analizor AMETEC Z2e, din dotarea microscopului electronic SEM Quanta
Inspect S, din laboratorul LAMET, UPB. Analiza de compozitie chimica a fost efectuata
utilizdnd doua programe specifice aliajelor baza nichel (Ni-01) si otelurilor (Fe-01), rezultatele
fiind aproximative. Compozitia chimica simplificatd determinata pentru sarja de aliaj HT3 a fost
urmatoarea: Al = 5,2 %; Cr = 23,29%; Fe = 23,36%; Mn = 23,8 %; Ni ~ 23,50 %; Alte elemente
= 0,85%.

Pentru a putea fi utilizate in bune conditii la topirea si
depunerea prin sudare, s-a realizat prelucrarea mecanica prin
strunjire a baghetelor turnate din aliajele experimentale, fiind
obtinute tije cu lungime de 160mm si diametru de 4 mm (fig.
4.6).

Fig. 4.6. Tije din aliaj S2 HT 3 rezultate in urma prelucrarii mecanice
prin strunjire.
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A urmat obtinerea aliajelor cu entropie inalta din sistemul AlxCoCrFeNi, urmand o
procedura similard. Aceste aliaje se caracterizeaza prin rezistentd mare la compresiune (2004
MPa), valori ridicate ale rezistentelor de curgere si de rupere (1250 MPa), valori bune ale
energiei de rupere la 20°C (60-62 J) si durititi mari (350 — 650 HV0,2), care depind de nivelul de
aliere si starea de livrare [177].

Masele atomice ale elementelor utilizate la obtinerea aliajelor cu entropie inalta au fost
urmatoarele: Al=27 g/mol; Cr = 52 g/mol; Fe = 56 g/mol; Co = 59 g/mol; Ni = 59 g/mol.
Compozitiile chimice ale sarjelor realizate din aliaje HEA din sistemul AlCoCrFeNi sunt
prezentate in tabelul 4.2 iar aspectul mini-lingourilor obtinute in fig. 4.7.

Tabelul 4.2. Compozitia chimica a aliajelor experimentale din sistemul AICoCrFeNi

Element masa sarja, g
Aliaj Al Cr Fe Co Ni
HEAL Masa 1067 | 2055 | 2213 | 2332 | 2333
AICoCrFeNi procentuala, % 200.82
Masa molara masa, g 22 41,04 44,24 46,64 46,9 '
Mo = 253 3,9
ol. g Masa rsz)lara, % 20 20 20 20 20
Element masa sarja, g
Al Cr Fe Co Ni
Aligj Masa
HEAS procentuald, % | 8,72 21 2261 | 23,82 | 2385
AlysCoCrFeNi
Masa molard masa, g 457 | 1101 | 1185 | 125 | 126 52,53
Mo =247,6 9 < 0
Masa molara, % 20 20 20 20 20
at.
Element masa sarja, g
Aliaj Al Cr Fe Co Ni
HEA 6 Masa
. , 21,47 23,12 24, 24,
AlysCoCrFeNi | procentuald, % 6,68 3 36 36 79.9
Masa molara masa, g 534 17,17 18,5 19,49 19,4 '
Mo = 242,2 3, ¢
ol. g | Masa rI;)lara, % 20 20 20 20 20

o

i T o e Lo ARl L AU

Fig. 4.7. Aspectul mini-lingourilor obtinute din aliaje AICoCrFeNi.
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Pentru caracterizarea aliajelor experimentale au fost prelevate probe din micro-lingourile
obtinute, utilizind masina pentru debitare de mare precizie IsoMet 4000 (Laborator LAMET,
UPB). Parametrii de debitare utilizati au fost: turatia: 2050 rot/min; viteza de avans la taiere:
5,5mm/min; tipul discului: materiale extradure (R/AlI203).

Din fiecare mini-lingou de aliaj cu entropie inalta au fost debitate mici portiuni de capat,
cu grosimi de circa 10mm. Apoi, mostrele de aliaj au fost inglobate la cald, utilizdnd rasina
fenolicd (PhenoCure) (fig. 4.10), la temperatura de 195 °C. Suprafetele aliajelor au fost slefuite
cu hartii abrazive cu granulatii progresive (600 — 2500) apoi au fost lustruite cu pulbere abraziva
de alumina (cu granulatie 10 — 0,1um).

Fig. 4.10. Aspectul probelor din aliaj AICrFeMnNi dupd inglobarea in rasind.

Dupa pregatirea metalografica, probele au fost spalate cu etanol in cuva cu ultrasunete, au
fost uscate si apoi au fost atacate chimic cu acid oxalic 10%, in vederea analizei cu microscopul
optic si electronic.

4.2. ANALIZA MICROSTRUCTURII ALIAJELOR CU ENTROPIE INALTA

4.2.1. Analiza aliajelor din sistemul AICrFeNiMn

Analizele microstructurii au fost realizate prin microscopie electronica de baleiaj SEM,
cu microscopul electronic Inspect S, FEI Olanda, echipat cu sistem de analizd EDAX, AMETEC
Z2e, pentru vizualizarea suprafetelor de rupere (fig. 4.11 — 4.13).

Fig. 4.11. Aspectul suprafetei de rupere la aliajul HT 3.Microscopie SEM. Laborator LAMET.
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Fig. 4.12. Analiza SEM pe zona centrala a mini- lmgoulul dm alzaj HT 3. Dendrite solidificate si
Suprafete de rupere fraglla Laborator LAME T

Fig. 4.13. Detaliu pe o zond de rupere din aliajul HT 3. Se observa grauntii aliajului cu diametre
cuprinse intre 164nm si 1,49um. Laborator LAMET.
Microstructura in stare de turnare a aliajelor din sistemul AICrFeNiMn a fost analizatd si
prin microscopie optica, utilizind microscopul Olympus GX51, evidentiindu-se aspectul acicular
al fazelor din grauntii cnstahnl (ﬁg 4. 14)

Fig. 4.14. Microstructura dendrztzca a alzajuluz HT 3. Mzcroscopze optzca Laborator LAMET.
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Au fost efectuate si tratamente termice pentru evaluarea efectelor de durificare/inmuiere
ce pot aparea in timpul sudarii. Dupa tratamentele termice, probele au fost din nou pregatite
metalografic si s-au efectuat analize ale microduritatii si microstructurii. Tratamentele termice au
fost efectuate in cuptor Nabertherm, dotat cu regulator de temperaturé electronic cu rata minima
intrerupere temperatura/program, timp pornire programabll, Interfata RS 422 pentru conectarea
software Nabertherm MV pentru control si arhivare date. Dupd tratamentul termic probele au
fost retdiate si inglobate in rasind pentru masurarea duritatii (tab. 3 si 4). Regimurile de tratament
termic aplicate au fost:

e TT1 —1incélzire lenta cu cuptorul si mentinere timp de 4 ore la 700°C, urmati de racire in

aer linistit (fig. 4.16);

e TT2 — incilzire lentd cu cuptorul si mentinere timp de 4 ore la 700°C, cresterea

temperaturii la 1100°C si mentinere 2 ore urmata de racire in aer linistit (fig. 4.17-4.18).
In urma efectuarii tratamentului termic TT1, s-a constatat ca formatiunile aciculare din

microstructura incep sa se rotunjeasca (fig. 4.16).

Fig. 4.16. Microstructura aliajului HT 3 dupda aplicarea tratamentului TT1. Laborator LAMET

In urma efectudrii tratamentului termic TT2 s-a constatat ci formatiunile aciculare din
microstructura aliajelor AICrFeNiMn tind sd se rotunjeascd mai mult, iar din solutia solida
suprasaturata incep sa se premplte compu31 1nter-meta||C| (flg 4 17).

Fig. 4.17. Microstructura alza]ulul HT 3 dupa apllcarea tratamenluluz TT2.Laborator LAMET.
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Totodata, in urma tratamentului termic, la nivelul suprafetelor s-a format un strat subtire

de oxid bogat in Cr si Al, care protejeaza restul materialului de efectele oxidative si corozive
(fig. 4.18).

Se observa formarea unui strat oxidat cu grosime de circal Qum. Laborator LAMET.
Duritatea aliajelor in diferite stadii de procesare a fost determinata cu aparatul Shimadzu
HMV 2T din laboratorul LAMET (fig. 4.19). Conditiile de masurare au fost: Temperatura 25 C,
Umiditatea 55%, forta de apasare 1N, timp de apasare 10 secunde.

800 - 730
- 600 -
> W Turnat
L 400 - 330
S =TT1
L
S 200 - TT2
5
(@] 0 - .

Probe din aliaj HT 3

Fig. 4.19. Evolutia duritatii aliajului experimental in functie de starea de procesare.

Se constata ca in stare de turnare aliajul HT3 are o duritate mare, de circa 433 HV1, dar
dupa aplicarea tratamentului termic TT1 duritatea creste la 730HV1. Prin aplicarea ulterioara a
tratamentului TT2, duritatea scade la 330HV1. Aceasta evolutie a dus la concluzia ca aliajul HT3
se poate durifica dupa sudare, daca se aplica un tratament termic in conditiile TT1.

4.2.2. Analiza aliajelor cu entropie inalta din sistemul AICoCrFeNi

Analiza microstructurii aliajelor din sistemul de aliere AlyCoCrFeNi a fost efectuata prin
microscopie opticd si electronicda SEM. Aliajul HEA 1 are o fractie molara a aluminiului x=1.
Valoarea determinata in laboratorul LAMET pentru duritatea aliajelor experimentale este
prezentata in tabelul 4.6.
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Tabelul 4.6. Valorile microduritatii HV: ale esantioanelor din aliaje HEA in stare de turnare

Tip aliaj Valori punctuale, HV; Valoare medie
AICoCrFeNi —HEA 1 483, 512, 509, 508, 517 500.6
AlysCoCrFeNi —HEA 5 405, 402, 398, 415, 415 407
AlosCoCrFeNi — HEA 6 219, 236, 214, 220, 231 224

Microstructura aliajului HEA 1 prezintd formatiuni dendritice, marginite de limite de

graunte clar definite (fig. 4.20).

N

Analiza hartilor de distributie elementala realizate cu metoda EDAX aratd modul in care
se distribuie si se asociaza elementele chimice din matricea metalica a aliajului HEA 6 pentru
micro-zona analizata in fig. 4.26 (fig. 4.27).

AIK_ROI (11) Crk_ROI (13)

FeK_ROI (10)
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NiK_ROI (11)
EDS Spectrum: map202008041430426740.spc

747K " c
664K
581K
498K
415K
33
249

166K

0.83K]

104 17 130

0Cnts 0000keV  Det: Element-C28 Lock Map/Line Elements

Fig. 4.27. Harti de distributie elementala si spectrul elementelor chimice pentru aliajul HEA 6.

In cele ce urmeazi sunt prezentate efectele tratamentelor termice asupra aliajelor cu
entropie inaltd din sistemul de aliere AICoCrFeNi. Calirea este tratamentul de racire rapida a
aliajului metalic de la temperaturi aflate Th domeniile in care se produc transformari de faza.
Racirea rapida inhiba de multe ori transformadrile cu difuzie, ducand la formarea unor
microstructuri cu duritate mai mare fata de aliajul racit lent.

Pentru Tmbunatétirea proprietdtilor mecanice si cresterea omogenitatii microstructurale,

aliajele cu entropie ridicatda HEA 6 au fost supuse unor cicluri de tratament termic, dupa cum
urmeaza:

- TT1, efectuat timp de 4 ore, la 700 °C;

- TT2, efectuat timp de 4 ore, la 700 °C dupa care s-a efectuat mentinere 2 ore la 1100
°C si ricire in aer (fig. 4.28).

Temp, 0C

0C-2h

1100 \

1000
900| ifcalzire 30 min \\

800 _7000C-4h \

700 \ A

600 | 1

500 racirein aer ratjrein aer

400/incalfire 52 min : A

300

200 | \

100 X

\ \
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 timp, h

\

\
‘\

Fig. 4.28. Diagrama de tratament aplicata aliajelor cu entropie inalta de tip HEA.

4.3. CONCLUZII PRIVIND OBTINEREA SI CARACTERIZAREA NOILOR ALIAJE CU
ENTROPIE INALTA

Din experimentele de tratament termic s-a retinut concluzia ca, la aliajele cu entropie
inaltd, aplicarea unor tratamente termice succesive determind o reducere a duritatii, prin faptul ca
se dizolva sau se pun in solutie acei compusi duri formati la racirea rapida la turnare, care
asigurau valorile mai mari ale durititii. In unele cazuri insa, (de ex. aliajul HEA 6 si HT 3),
aplicarea unui singur tratament termic este suficient pentru obtinerea unor valori ale duritatii la
nivel corespunzitor. In urma tratamentului termic TT1, duritatea medie a aliajului HEA 6 a
crescut la 500 HV1 de la 224 HV1 in stare de turnare. Efectuarea celui de-al doilea tratament
termic TT2 a determinat insad reducerea duritatii, la 387 HV 1.
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CAPITOLUL V. CERCETARI EXPERIMENTALE PRIVIND
RECONDITIONAREA PRIN SUDARE A ZONELOR UZATE ALE
SAPELOR DE FORAJ

5.2. PROIECTAREA TEHNOLOGIEI DE RECONDITIONARE PRIN SUDARE A SAPELOR
DE FORAJ

Pentru reconditionarea prin sudare a zonelor uzate ale sapelor de foraj s-a ales procedeul
WIG (wolfram inert gaz). Acest procedeu se recomanda pentru aliaje feroase (oteluri carbon,
slab aliate, mediu aliate, Tnalt aliate inoxidabile), aliaje neferoase de Cr, Ni, Al, Cu, Ni, Ti, n
orice pozitie de sudare, componente subtiri sau primul strat (rdddcind) la suduri importante si
intens solicitate din aliaje speciale [218].

5.2.1. Analiza suprafetelor uzate in vederea incdrcarii prin sudare
Dupa examinarea starii sapei S-a decis reconditionarea prin sudare a acesteia, prin
refacerea geometriei suprafetelor de prindere a conurilor.

Fig.5.1. Examinarea vizuald a sapei de foraj cu 3 conuri §i evidentierea nivelului de uzare a elementelor
ceramice si ale zonelor cu suduri de prindere a conurilor.

5.2.2. Stabilirea parametrilor regimului de sudare

a) Alegerea materialului de adaos

Materialele de adaos utilizate pentru efectuarea sudurilor pe corpul sapei de foraj au fost
de tip aliaje cu entropie ridicata, respectiv AICoCrFeNi si AICrFeNiMn. Aceste materiale de
adaos au fost produse in laboratorul ERAMET din UPB, sub forma de vergele turnate, care au
fost apoi prelucrate mecanic prin strunjire sau rectificare, procesul de obtinere fiind prezentat in

capitolul IV.
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5.3. CERCETARI PRIVIND DEPUNEREA PRIN SUDARE WIG CU MATERIALE DE
ADAOS DIN ALIAJE CU ENTROPIE INALTA PE OTEL PRELEVAT DIN SAPA DE
FORAJ

In prima etapa, au fost efectuate depuneri prin sudare cu procedeul WIG, direct pe corpul
unei sape de foraj scoase din uz. S-a depus mai intéi un strat tampon (intermediar), peste care s-a
incarcat cu aliaje cu entropie 1naltd din doua sisteme de aliere: AICoCrFeNi si AlICrFeMnNi.

Principalele tipuri de materiale de adaos utilizate in etapa I de experimentari sunt sumarizate in
Tabelul 5.2.
Tabelul 5.2. Tipuri de materiale de adaos pentru fiecare zona din sapa de foraj

Zona sudata Strat intermediar Depunere prin sudare pentru
incircare cu aliaj dur
Zonal Electrod sarma din aliaj baza Ni-Fe HEA g3
Zona 2 Electrod sarma din aliaj baza Ni-Fe HT o3
Zona 3 Bohler FOX CN 22/9 N HEA o
Zona 4 Bohler FOX CN 22/9 N HT o3
Zonabs Electrod sarma din aliaj baza Ni-Fe HEA (3
Bohler FOX CN 22/9 N HEA o
Zona 6 Electrod sarma din aliaj baza Ni-Fe HT o3
Bohler FOX CN 22/9 N HT o3

e e —
——

Bagheta din aliaj Ni-Fe

BOHLER FOX CN 22/9 N

Fig. 5.3. Electrozi pentru sudarea stratului tampon (intermediar).
a) Materiale de adaos pentru incircarea dura

Pentru incarcarea dura s-au utilizat doua aliaje cu entropie inaltd, respectiv HEA0.8 si HT3 (fig.
5.4). Probele s-au sudat la temperatura camerei, fara preincalzire.
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a) HEA 0.8 - AlCoCrFeNi

Fig. 5.4. Materiale de adaos pentru incarcare durd prin sudare.

b) HT3 - AICrFeNiMn

Compozitia chimica a aliajelor experimentale utilizate pentru Incarcarea durd prin sudare
este prezentata in tabelul 5.3.
Tabelul 5.3. Compozitia chimica a materialelor dure pentru sudare

Aligj Elemente chimice, % greutate
HT3 Al Cr Fe Mn Ni
5,73 22,08 23,78 23,35 25,06
HEA Al Cr Fe Co Ni
0.8 8,72 21 22,61 23,82 23,85

Dupa sudare, probele au fost mai Intdi examinate prin metode nedistructive, apoi s-au
prelevat sectiuni transversale pentru teste destructive, respectiv analize metalografice, masurari
de duritate, teste de rezistenta la coroziune si teste de uzura.

5.4. EXAMINAREA NEDISTRUCTIVA A PROBELOR SUDATE

Tn cadrul programului experimental s-au efectuat depuneri prin sudare cu procedeul WIG
si material de adaos din aliaje cu entropie inaltd. Depunerile s-au efectuat pe diferite zone ale
sapei de foraj apoi s-au prelevat probe pentru analize de microstructurd, uzura, duritate. Dupa
racirea completd a depunerilor, s-a trecut la prelevarea de esantioane din zonele incarcate prin
sudare, utilizand discuri metalice placate cu pulberi diamantate, sub lichid de racire. Probele
obtinute au fost apoi supuse operatiilor de prelucrare cu disc abraziv metalografic sub lichid de
racire, pentru indepartarea oricaror zone afectate termic in urma taierii. Analiza sudurilor si
testarea probelor depuse a fost efectuatd prin metode distructive — microstructura, microduritate,
rezistenta la uzura. Pentru desfasurarea experimentelor s-au realizat o serie de probe, care au fost
ulterior examinate nedistructiv si distructiv. Deoarece depunerile realizate prin sudare pe corpul
sapei de foraj au dimensiuni reduse, numarul metodelor de examinare nedistructivd a fost
restrans, fiind utilizate urmatoarele metode: examinare vizualda si examinare cu lichide
penetrante.

5.4.2. Examinare cu lichide penetrante
Examinarea cu lichide penetrante este o metodd simpla si usor de aplicat in cazul

depunerilor prin sudare la sapele de foraj.
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55. TESTAREA DISTRUCTIVA

5.5.1. Masurarea duritatii
Pentru fiecare proba realizata in cadrul programului experimental au fost executate

masurari de microduritate, cu amprentare in 5 zone diferite, dupa care s-a calculat media
aritmetica a valorilor acestora. Microduritatea a fost determinatd cu microdurimetrul Shimadzu
HMV 2T, in Laboratorul LAMET. In studiu s-a masurat duritatea de-a lungul unei linii care a
traversat linia de fuziune, apoi s-au efectuat minim 5 masurari pe fiecare zona a Tmbinarii,
respectiv depunere sudata, linie de fuziune, ZIT, material de baza.

Analiza comparativa a rezultatelor obtinute prin masurarea duritdtii este prezentata in
Fig. 5.25.

400
300

20
0

Probal Proba2 Proba3 Proba4 Proba5.1 Proba5.2 Proba6.1 Proba 6.2

o O

M Duritate MB M Duritate Sudura

a)
400
~ 336
5 291 301 309 by 291
; 300 249
g 20
E 200 18 W material de baza
3 mzIT
o
S 100
=
0
b)

Fig. 5.25. Evolutia duritatii in diferite zone ale depunerilor sudate.

In zona de influenta termica din materialul de baza s-au masurat valori ale duritatii
cuprinse ntre 249 -308 HV. Cresterea duritatii in aceasta zona s-a datorat atat efectului de calire
la racirea rapidd dupa sudare cat si Tmbogatirii cu elemente de aliere difuzate din depunerea
sudata.

Din Fig. 5.25a se observa ca cea mai mare valoare a duritatii s-a obtinut Tn cazul probei
5.2 si a probei 6.1, la care s-a utilizat ca strat tampon un electrod inalt aliat inoxidabil austenitic.

La probele 1, 3, 4 duritatea a fost mai mare pe materialul de baza. Acest lucru s-a datorat
faptului cd stratul tampon, realizat cu un aliaj moale de nichel, a determinat o dilutie a metalului
depus prin sudare cu aliaj HEA. Tn concluzie, s-a stabilit ca material optim de incarcare
combinatia intre aliajul dur HEAO.8 cu strat tampon depus cu electrodul inoxidabil Bohler FOX
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CN 22/9 N (proba 5), respectiv aliajul dur HT 3 cu strat tampon tot din electrodul inoxidabil
Bohler FOX CN 22/9 N (proba 6).

Din Fig. 5.25b se observa ca in toate cazurile duritatea in zona influentata termo-mecanic
(ZIT) este mai mare fatd de materialul de baza, cea mai mare diferenta fiind inregistratd in cazul
probei 6.2. Durificarea in ZIT se produce ca urmare a racirii rapide dupa incarcarea prin sudare
si formarii in microstructurd a fazelor dure, de tip martensitd. Pe linia de fuziune au fost
inregistrate valori de duritate intre 199-296 HV, comparabile cu cele din ZIT. Aceste valori
corespund unui otel feritic-austenitic care contine suplimentar Al si Co.

Pentru analiza aspectului zonelor sudate si determinarea compozitiilor chimice pe
microzone (analize SEM si EDX) a fost utilizat microscopul electronic de baleiaj SEM/EDAX
Quanta Inspect S, Q47 (fig. 5.26).

Fig. 5.26. Microscopul electronic de baleiaj SEM Inspect S, Q 47, echipat cu analizor EDAX Ametec 2E,
Laborator LAMET.

Pentru estimarea efectelor de difuzie a elementelor chimice intre depunerea sudatd si
sustratul din otel manganos (din care este realizat corpul sapei de foraj) s-a efectuat o analiza
EDAX pe lungimea unei linii ce a strabatut linia de separatie intresudurd si materialul de baza
(Fig. 5.27).
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Liniile de distributie ale compozitiilor chimice pentru principalele elemente chimice din imbinarea sudata
corespunzatoare probei 5.2.
Masurarea cantitativa a compozitiei chimice s-a efectuat in diferite zone ale sectiunii

transversale ale probei 5.2 (Fig. 5.28), astfel:

e Punctele 7 si 8 — localizate in sudura

e Punctele 5si 6 - pe interfata de separare a sudurii fata de materialul de baza

e Punctele 3si 4 -1n ZIT, aproape de interfata sudurii

e Punctele 1si2 -1n ZIT la distanta de circa 20 microni fatd de interfata sudurii

LD
3 .
L
05 soot ¥
- i o)
603 200t S

——
a) Localizarea zonelor de masurare a compozitiei chimice

Tabelul 5.14. Valorile efective ale compozitiei chimice n punctul 7

Element Greutate % | Atomic % Net Eroare

C 0.79 3.38 3.96 18.33
Al 5.75 10.90 117.35 9.38
Si 0.61 1,11 17.42 13.12
Cr 14.73 14.48 469.31 2.27
Mn 0.49 0.46 14.07 18.41
Fe 47.55 43.54 1154.70 1.90
Co 15.38 13.34 326.26 2.43
Ni 14.69 12.79 273.32 3.15

Dupéd cum rezultd din valorile compozitiei chimice prezentate Tn tabelul 5.14, la o
distantda de aproximativ 60um fata de linia de fuziune, concentratia principalelor elemente
chimice din depunerea sudata contine, pe langa Fe, atat elemente din electrodul utilizat pentru
realizarea stratului tampon (14,7% Cr, 14,69 % Ni) cat si din bara de aliaj cu entropie ridicata
(5,75% Al, 15,38% Co). Se poate spune ca, in timpul sudarii, a fost creat ”in-situ” un nou aliaj
cu entropie inalta, rezultat din amestecarea rapida a celor doua metale de adaos.

Hartile de distributie elementald pentru microzona analizatd din imbinarea sudatd in cazul
probei 5.2. sunt prezentate n Fig. 5.36.
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Fig. 5.36. Harti de distributie elementala pentru proba 5. Laborator LAMET.
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Din distributia elementelor chimice prezentata in Fig. 5.36 se poate observa ca principalele
elemente de aliere (Cr, Co, Al, Ni) sunt uniform distribuite in depunerea sudatid. Totodatd, se poate
observa cd 1n depunerea sudata predomina elemente precum Cr, Ni, Al, Co, in timp ce Fe este elementul
majoritar In materialul de baza, situat la baza figurilor.
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Fig. 5.37. Spectrul global al elementelor chimice din microzona analizatd in fig. 5.34.

Pentru evidentierea aspectelor microstructurale prin examinarea cu microscop optic,
probele au fost supuse unui atac cu reactiv chimic Nital 2%, dupa care au fost spalate cu apa si
uscate cu aer cald. Analizele s-au efectuat pe sectiuni transversale prelevate din probele incarcate
prin sudare pe sapa de foraj.

Toate examindrile de microscopie s-au realizat la temperatura 24 °C si umiditatea de 54
%, conform Procedurii de masurare din laboratorul LAMET (UPB - PO - 05.03.02, SR EN ISO
17639: 2014 si SR CR 12361 + AC: 1999) (Fig. 5.38).

Imagini ale microstructurilor optice ale probelor sudate pe sapa de foraj si interpretari ale
acestora sunt prezentate in Fig. 5.39.

Fig. 5.38. Efectuarea analizelor cu microscopul metalografic Olympus GX51, Laborator LAMET.
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Microstructura MB-sudura,P1 (marire Microstructura sudura,P1 (marire S00X)

500X)

Sudura prezintd o microstructurd dendriticd cu mici precipitdri de compusi inter-metalici iar
materialul de bazd are o microstructurd de perlitd aciculard si incluziuni nodulare. Linia de fuziune, care
reprezinta interfata intre materialul de baza si depunerea sudata, este continua, fara imperfectiuni. Se
poate observa un efect de intre-patrundere a metalului depus catre metalul de baza.

©ogm

Microstructura sudura, P5.1
(marire 500X)

Microstructura ZIT,P5.1
(marire 500X)

Zona stratului tampon este delimitatd prin sdgeatd. Microstructura sudurii este
dendriticd, fdard imperfectiuni. Materialul de bazd (situat la baza imaginii) a reactionat si s-a
colorat mai puternic fatd de sudurd.

Fig. 5.39. Analize metalografice ale probelor cu depuneri sudate realizate pe sapa de foraj, lotul I.
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5.6. REALIZAREA EXPERIMENTELOR DE DEPUNERE A STRATURILOR DURE CU
ALIAJE CU ENTROPIE INALTA, PE SAPA DE FORAJ. LOTUL AL II-LEA

Dupa realizarea si identificarea aliajului HEA cu cele mai bune caracteristici de duritate
si rezistenta la uzura, s-a trecut la un al doilea set de experimente de sudare. S-a utilizat tot
procedeul de sudare WIG si sursa de curent SAF-FRO. Pentru efectuarea probelor, s-au debitat
portiuni plane din falcile sapei care s-au prelucrat mecanic prin frezare, apoi s-au curatat cu
alcool etilic si s-au uscat, pentru a fi pregatite pentru sudare (fig. 5.40).

Fig. 5.40. Probe prelevate din sapa de foraj ce urmeazd a fi incdrcate prin sudare.

Pe suprafetele plane ale probelor s-au depus straturi din aliaje cu entropie inalta (HT3,
cu compozitia chimica, % greutate: Al = 4,72; Cr = 26,44; Mn=22,56; Fe = 25,82; Ni=20,46), fara
strat tampon. Incarcarea prin sudare s-a realizat cu procedeul WIG, cu aceleasi valori ale
parametrilor regimului de sudare ca si probele din lotul I. Dupa incarcarea prin sudare, probele
au fost debitate in doud parti, una dintre probe fiind destinatd analizelor metalografice in stare
sudata, iar jumatatea cealalta din fiecare proba a fost supusa tratamentelor termice (fig. 5.41).

-
o

Fig. 5.41. Sectiuni transversale prin probele incarcate prin sudare cu aliaj HEA 6.

Tratamentul termic aplicat probelor incarcate prin sudare pe sapa de foraj s-a efectuat
cu cuptorul Nabertherm, iar regimul termic a fost:

TT1 - Incalzire cu cuptorul pana la TT2 - incalzire cu cuptorul pana la
700°C; 700°C;
- mentinere pe palier de - mentinere pe palier de
temperatura 4 ore; temperatura 4 ore;
- racire cu cuptorul. - racire in apa (calire).
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Dupa efectuarea tratamentelor termice, probele au fost supuse din nou testelor de
duritate, rezultatele fiind prezentate in tabelul 5.18.

Tabelul 5.17. Valorile de microduritate HV; a probelor sudate si tratate termic

Tip aliaj Valori punctuale, HV, Valoare medie,
HV1
SUDURA 412, 388, 408, 386, 418, 432, 387, 352, 528, 445 416
S1-SUD+TT1 370, 430, 397, 492, 405, 365, 437, 352, 357, 357 396
S$2-SUD+TT2 482, 455, 481, 487, 539, 497, 520, 547, 524, 563 510
MB 249, 240, 252, 269, 240, 269, 254, 248, 248, 261 253
MB+TT1 194, 194, 185, 181, 178, 186, 188, 176, 171, 193 185
MB+TT2 372,376, 353, 356, 376, 493, 359, 460, 345, 379 380

Din rezultatele prezentate in tabelul 5.17 se poate observa ca depunerea realizata prin
sudare cu aliaj HT3 are o duritate superioara materialului de baza (MB), cu circa 163HV1. Prin
aplicarea tratamentului termic de calire T1, care este o recoacere de omogenizare, duritatea a
scazut atat in sudura (396 HV1) cat si in materialul de baza (185 HV1).

S-a determinat si valoarea rugozitatii suprafetelor prelucrate metalografic cu
rugozimetrul digital Vogel Germany (Tabelul 5.18), acestea fiind ulterior supuse testelor de
rezistentd la uzura.

Tabelul 5.18. Valorile rugozitdtii probelor prelevate din sapa de foraj

Tip aliaj Rugozitatea, R, pm Valoare medie
S; SUD 0.082, 0.088, 0.094, 0.081, 0.085 0.086
S;TT1 0.166, 0.308, 0.152, 0.13, 0.152, 0.181
S, SUD 0.036, 0.034, 0.036, 0.034, 0.039 0.0358
S; TT2 0.037,0.031, 0.03, 0.034, 0.027 0.0318
MB 0.029, 0.031, 0.038, 0.031, 0.033 0.0324
MBTT 0.036, 0.034, 0.042, 0.029, 0.036 0.0354

5.7. ANALIZA METALOGRAFICA A DEPUNERILOR PRIN SUDARE WIG
UTILIZAND ALIAJE CU ENTROPIE INALTA DIN SISTEMUL DE ALIERE AICrNiFeMn

a) Analiza prin microscopie opticd

Probele au fost supuse procedurii de pregatire metalograficd, care a constat din slefuire
utilizand hartii abrazive cu granulatie progresiva (de la 360 grit la 2500 grit), apoi lustruire cu
pulberi fine de alumina, cu granulatie de la 3um la 0,1 pm. Dupa lustruire, probele au fost
spalate cu etanol, apoi au fost atacate cu reactiv chimic Nital 2%. Reactivul Nital s-a utilizat
pentru a evidentia microstructura materialului de baza (al sapei de foraj), care este un otel aliat
cu Mn. Imaginile de microscopie optica preluate cu microscopul Olympus GX51 sunt prezentate
in figura 5.43.
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Aspectul in sectiune transversald a depunerii Detaliu al zonei trecere intre depunerea sudatd
realizate prin sudare cu aliaj HT3. Se observa (SUD) si materialul de baza (MB). Se poate
continuitatea si aderenta bund a depunerii sudate, — observa o zona de dilutie (D) cu grosime intre 5 si

(SUD,), fara imperfectiuni. Marire 100x 8 um.Marire 500x

Fig. 5.43. Aspectul zonei de trecere intre materialul de baza si depunerea sudatd cu aliaj HEAG.

Probele sudate au fost apoi supuse tratamentelor termice (TT1 si TT2), imaginile de
microscopie optica fiind prezentate in fig. 5.45.

Se observa o zona ingusta langd linia de
fuziune (grosime de circa 20 um) in care
mai exista perlita nedizolvatd.

Fig. 5.45. ZIT-ul probei S1-TT1.

=
20 um

Marire 500x Marire 1000x

Fig. 5.46. ZIT-ul probei S2-TT2. Detalii pe zona adiacenta liniei de fuziune. Se observa carburi
sferoidizate localizate in grauntii de feritd sau acumulati cdtre linia de fuziune, pe o zond de circa 21 um.
De partea cealalta a liniei de fuziune, in sudurd, s-a format 0 zona de tranzitie, cu latime de circa 6 um

a) Analiza prin microscopie electronica de baleiaj (SEM) si microcompozitie chimicd

(EDAX)
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Aliajul cu entropie Tnalta utilizat ca material de adaos in cazul acestui set de experimente

a fost selectionat din clasa de aliere AICrFeNiMn, pentru a reduce si mai mult costurile de

fabricare prin eliminarea Co din reteta de produs si inlocuirea cu Mn. Analiza de

microcompozitie chimica a aliajului utilizat s-a realizat prin spectrometrie de raze X, cu metoda
EDAX (fig. 5.47).

0.UUN|

5.40K] Element Weight% Atomic%  NetInt. Error %
o AK 535 10.36 103.86 934
oK 248 2479 70360 189
20K MnK 23.09 2195 575.89 1.86
3.00K NiK 21.04 18.72 355.97 3.02

240K

1.80K

1.20K

0.60K

Fig. 5.47. Rezultatul analizei de
200K o aa . = = — - compozitie chimica cu metoda EDAX
OCnts  0000keV  Det: Element-C28 pentru materialul de adaos din aliaj cu
entropie inalta

S-a trecut apoi la observarea fiecarei zone a depunerii prin sudare, fiind analizate in
detaliu mai ales depunerea sudata si zona de trecere catre materialul de baza, care este sediul
fenomenelor de difuzie (fig. 5.48). In imaginea din Fig. 5.48 se observa linii de distributie ale
elementelor chimice in proba S2 TT, care inregistreaza o scadere brusca a concentratiei pentru
Cr, Ni, Mn la apropierea liniei de fuziune (fig. 5.48a), pe o distanta de aproximativ 10 pm, ce
corespunde zonei de ne-amestec identificatd la analiza prin microscopie optica (fig. 5.48b).
Totodata, se observa o crestere proportionald a Fe, element majoritar in otelul sapei de foraj.

LineScan 1 i

Element profile plot

Bck
Ak
[ sik

CrkK
[ MnK

FeK
U NiK

5% 5 &8 § 8 § 3 85 §

b)
a)

Fig. 5.48. Proba S2 TT. Reprezentarea distributiei elementelor chimice de-a lungul unei linii de 92 um
care traverseaza zona de trecere intre depunerea sudata si materialul de baza (otel sapa de foraj).

Analiza prin microscopie SEM a ZIT-ului (fig. 5.49) a evidentiat, la puteri de marire de
5000x (fig 5.49b), formarea pe linia de fuziune (LF) a unei zone de tranzitie intre cele doua
aliaje, unde elementele chimice din depunerea sudata inalt aliatd au o tendinta de difuzare rapida,
mai ales pe limita dintre grauntii de ferita ai otelulului sapei de foraj (sageata rosie).
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711412022 HV mag WD —30um
3:27:44 PM 25.00 kV|5 000 x 16.3 mm Inspect

711412022 HV mag WD 100 pm
1:39:28 PM 25.00 kV|1 000 x 16.3 mm Inspect

a) b)

Fig. 5.49. Analiza liniei de fuziune dintre depunerea sudata si materialul de baza. Proba S2 TT.

Pentru analiza Tn detaliu a depunerii sudate s-au efectuat harti de distributie elementala
(fig. 5.58) si analize punctuale de micro-compozitie chimica (fig. 5.59), care au evidentiat
formarea in-situ a unor compusi de tip Al-N. Rezultatele analizelor de micro-compozitie chimica
din fig. 5.56 sunt prezentate in fig. 5.60 — 5.63.

Fig.5.58. Localizarea punctelor de analiza a
micro-compozitiei chimice din depunerea
sudata. Proba S2TT.

Se pot observa zonele dendritice (DS) foarte
compacte si zonele inter-dendritice (IDS), in
care se remarcd prezenta unor COmpusi.

Totodata, se pot observa compusii poliedrici
de culoare inchisa (AIN).
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Fig.5.59. Harti de distributie elementald pentru Al si N si analiza cantitativa EDAX pentru micro-aria
din fig. 5.58.

Pentru compararea efectelor determinate de tratamentul termic, s-au efectuat analize
similare si pe proba SI1TT, care a fost tratatd termic prin recoacere la 700 °C timp de 4 ore si
racire lenta cu cuptorul.

Element profile plot

B Ak
SiK
CrK
Mn K
FeK
NiK

Bwe

Fig.5.64. Proba S1 TT. Distributia elementelor chimice de-a lungul unei linii de 102 um ce traverseaza
zona de trecere intre depunerea sudata si materialul de baza (otel sapa de foraj).

Zona de tranzitie (ZT) a fost identificata doar la proba sudatd S1 TT, la care efectul

tratamentului termic de recoacere cu rdcire lentd s-a manifestat prin reducerea duritatii si
formarea unei benzi de difuzie a elementelor chimice, pe o latime de minim 80 pm. Latimea
acestei zone variaza in diferite portiuni ale radacinii depunerii sudate, cea mai mare fiind chiar in
acesteia. Totodatd, s-a remarcat, la aceasta proba, un tip de neconformitate aparut doar in
depunerea sudata, respectiv incluziuni masive de W, provenite prin impurificarea cu picdturi
topite desprinse de pe varful electrodului nefuzibil de W utilizat la sudare.
In zona centrald a depunerii, ca urmare a densittii foarte mari a W (19,30 g/cms), s-au format
acumulari cu acest element (zone de culoare rosie), localizate imediat 1anga linia de fuziune (fig.
5.64), care au distorsionat liniaritatea acesteia. Totodatd, se pot observa acumulari de siliciu
(zone de culoare violet) si aluminiu (rosu intens), in timp ce Cr, Ni si Mn sunt localizate pe
zonele cu aspect inter-dendritic.
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Fig. 5.66. Zona centrald a depunerii cu incluziuni de W si Si localizate la linia de fuziune a depunerii
sudate in cazul probei S1 TT. a) imagine SEM; b) harta de distributie a elementelor chimice principale;
c)spectrele elementelor chimice principale identificate pe micro-aria selectata; d) valorile
concentratiilor elementelor chimice.

In cazul probei S1 TT, din analiza rezultatelor obtinute prin misurarile de compozitie
chimica locala efectuata pe faze din zona de trecere intre depunerea sudatd, zona de tranzitie si
materialul de baza al sapei de foraj, rezultd urmatoarele observatii:

- S-a identificat o impurificare insemnata a depunerii prin sudare cu W provenind din

topirea partiala a varfului electrodului utilizat la sudarea WIG, fie din cauza calitatii slabe

a electrodului, fie in urma supraincalzirii acestuia la sudare; astfel, concentratii cuprinse

intre 7,58 si 15wt% W s-au masurat in depunerea sudatd, respectiv 9,28-9,91 wi% la

nivelul liniei de fuziune;

- Imediat sub linia de fuziune a depunerii sudate s-a identificat o zona de tranzitie, cu

latime intre 80 si 100um, in care s-au manifestat efecte de difuzie a elementelor chimice

dinspre depunerea sudata catre substratul din otel al sapei de foraj [220];
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Fig. 5.87. Evolutia concentratiei elementelor Cr, Ni, Mn, Al in zona de tranzitie, de la linia de
fuziune catre materialul de baza

Din Fig. 5.85 se poate observa cum concentratia elementelor chimice principale (Cr, Ni,
Mn, Al) din zona de tranzitie Incepe sd scadd pe masura apropierii de linia de separatie cu
materialul de baza al sapei de foraj (punctul 9 din diagrama din fig. 5.85). La distanta de circa 20
um fatd de linia de fuziune, se Inregistreaza valorile cele mai scazute ale elementelor de aliere.
Elementul cu cea mai mare tendinta de difuzie este si in acest caz Cr. Acesta are o concentratie
de 6wt% pe linia de fuziune si circa 1wt% la distanta de 20 um fata de aceasta. Toate celelalte
elemente chimice principale (Ni, Mn, Al) nu au mai difuzat semnificativ sub linia de fuziune.

5.8. CONCLUZII PRIVIND COMPORTAREA LA DEPUNEREA PRIN SUDARE A
ALIAJELOR CU ENTROPIE INALTA PE SAPE DE FORAJ

e Aliajele cu entropie inaltd utilizate pentru reconditionarea sapelor de foraj au avut o
comportare corespunzatoare la sudare, in urma controlului cu lichide penetrante nefiind
identificate imperfectiuni de tip fisuri.

e Utilizarea unui strat tampon pentru reducerea efectului de difuzie al elementelor de aliere
dinspre depunerea durd cétre substratul de tip otel manganos a determinat o reducere a duritatii
stratului depus.

e Analizele de distributie elementala pe o linie care traverseaza zona de legatura dintre sudura
si metalul sapei de foraj a evidentiat cd nu se produc efecte semnificative de difuzie a
elementelor din depunerea durd catre substrat, ceea ce se explica prin efectul de difuzie lenta
specific aliajelor cu entropie inalta. Acest lucru demonstreaza ca nu este necesara utilizarea unui
strat tampon pentru aceasta aplicatie.

e Rezultatele obtinute in urma testului de duritate au evidentiat o crestere a duritdtii stratului
depus prin sudare cu aliaj cu entropie 1naltd la maxim 416 HV1, comparativ cu materialul de
baza al sapei de foraj de 253 HV1.

e Aplicarea unui tratament termic de recoacere dupa sudare, efectuat la 700°C, urmat de
racire Tn apd, a dus la cresterea duritatii la circa 510 HV1, ceea ce permite o crestere a rezistentei
la uzura pe zonele incarcate.
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CAPITOLUL VI. TESTAREA PROBELOR INCARCATE PRIN SUDARE

6.1. TESTE TRIBOLOGICE DE ABRAZIUNE EFECTUATE PENTRU DEPUNERILE
SUDATE CU ALIAJE CU ENTROPIE INALTA

Testul de determinare a rezistentei la uzurd a straturilor depuse cu aliaje avand entropie
inaltd a vizat estimarea comportarii noilor materiale in conditii simulate, asemanatoare cu cele
din timpul forajului. In acest scop, esantioanele prelevate din zonele incarcate prin sudare, au
fost prelucrate la valori aseméanatoare ale rugozitatii, Ra = 0,220 — 0,287 pm. Pentru simularea
conditiilor de uzura umeda, intre piesa de testat si bila de presare a aparatului s-a injectat o
solutie abrazivd de SiC in suspensie de apa, cu debit constant asigurat de aparatul CSEM
CALOWEAR (Fig. 6.1 51 6.2).

Metoda utilizata Aparatura

In timpul testului tribologic, bila din otel dur a
fost apasatd pe suprafata incarcatd prin sudare
cu aliaje cu entropie inaltd, aplicind o valoare
doritd a fortei de apdsare. Apoi s-a mdsurat
diametrul craterului de uzura (prin microscopie
opticd) si pe baza valorilor masurate s-au
efectuat calculele pentru estimarea rezistentei la
uzare.
Bila executd o miscare de rotatie deoarece este
antrenatd cu ajutorul unui ax legat la un motor
electric, pentru care se poate regla turatia dorita
(Fig. 6.2). Fig. 6.1. Imaginea de ansamblu a aparatului
Prin rotire, bila antreneaza particulele abrazive CSEM CALOWEAR
din solutia dispersata in mod continuu in spatiul
de lucru si o apasa pe suprafetei piesei cu o forta
cunoscutd, generand astfel o amprenta de uzura.
Parametrii regimului de testare au fost:

- Diametrul bilei: d=25.4 [mm)]

- Material bila: otel pentru rulmenti, calit

- Forta de apasare: Fy[N]

- Numarul de rotatii la arborele de

antrenare: n
- Timpul de testare: t[s]

Fig.6.2. Detaliu pe zona de testar

Tip solutie abraziva SiC, particule cu diametrul mediu de 4,5 pm in
suspensie de apa distilata, cu o concentratie de

50 ml SiC/173 ml H20.
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Rezultate si discutii

Aparatul CSEM Calowear este un instrument care efectueaza teste de uzura abraziva la
scard mica. Acesta permite evaluarea coeficientului de uzurd intrinsec pentru suprafetele
materialelor sau pentru anumite substraturi, precum si pentru diverse depuneri ale acestora.
Pentru fiecare proba, s-au efectuat cate 2 teste de uzura abraziva, dupa care s-a masurat diametrul
amprentei rezultate in urma frecarii dintre bila de test si suprafata probei, intre acestea fiind
injectat continuu fluidul abraziv. (Fig 6.3a).

Suprafetele probelor au fost lustruite cu hartii abrazive in conditii identice, valoarea
rugozitatii determinate cu rugozimetrul digital Vogel, Germania, fiind situate intre Ra = 0,222 —
0,287 um (Fig. 6.3b si 6.3c). Masurarea diametrului amprentelor s-a realizat cu microscopul
Olympus GX51, echipat cu programul de analiza a imaginii si efectuare de masurari, AnalySIS

(Fig. 6.4).

b c

Fig. 6.3. Principiul metodei Calowear (a) si modul de pregatire a probelor din lot 1 SUD pentru
efectuarea testului de uzura (b) proba 1 SUD si (c) proba 1 TT. Se observa ca suprafata a fost lustruita
cu hdrtie abraziva si amprentele de uzura sunt distantate si numerotate cu 1 i 2.

Valorile diametrelor amprentelor au fost utilizate pentru efectuarea calculelor
parametrilor de rezistentd la uzura care sunt prezentati sintetic in tabelele 6.1 — 6.6.

Cu cat valoarea diametrului amprentei de uzura este mai mic, cu atat rezistenta la uzurd a
materialului este mai mare.

Tabelul 6.1. Rezultatele testului de uzura pentru Proba 1 SUD

Nr. li Lungime:a LA Coeficientul Vqumu_I Intensitatea Adancimea
de cumulati de de material )
n” de uzare de uzare, stratului,
Crt. testare de frecare incircare K [mm3 /Nm] uza\t3 [mm]
[s] [mm] Fn [N] [mm’]
1 900 214956,28 0,28 2.09771E-08 | 0.001262564 | 2.617E-08 | 0.005625354
2 900 214956,28 0,37 2.53682E-08 | 0.002017632 | 3.3082E-08 | 0.00711122

Probele 1 SUD si 1 TT au fost prelevate din aceeasi depuneri prin sudare, efectuata cu

acelasi material de adaos. Proba 1SUD este in stare sudatad iar proba 1 TT este sudata si apoi
tratata termic.
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Fig. 6.4. Mdsurarea diametrului amprentelor de uzura pentru proba 1SUD (um)

Diametrul pe directia 1, pm Diametrul pe directia 2, pm
756,01 850,15
796,01 877,21
Tabelul 6.2. Rezultatele testului de uzurd pentru Proba 1 SUD TT
Forta | Coeficientul | Volumul
Nr. Lungimea de de uzare de material | Intensitatea | Adancimea
Timp | de frecare | incarcare k uzat de uzare, stratului,
Crt. | [s] [mm] FnvIN] | [mm®Nm] [mm°] mm
1 900 | 214956,28 0,308 | 2.16095E-08 | 0.001430687 | 2.7858E-08 | 0.005988189
2 900 | 214956,28 0,306 | 2.87025E-08 | 0.001887953 | 3.2001E-08 | 0.006878898
e
e, AT |
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Fig. 6.5 Masurarea diametrului amprentelor de uzurd pentru proba 1 SUD TT (um)
Diametrul pe directia 2, pm
836,24
907,53

Diametrul pe directia 1, pum
780,06
900,32

Analiza rezultatelor obtinute in cazul setului de probe 1 SUD si 1 SUD TT a evidentiat
faptul ca diferentele intre cele doua probe nu sunt mari, valorile intensitatilor de uzare fiind
foarte apropiate (minim 2.617E-08 pentru proba 1 SUD si respectiv 2.7858E-08 pentru proba 1
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SUD TT; maxim 3.3082E-08 pentru proba 1 SUD si respectiv 3.2001E-08 pentru proba 1 SUD
TT). Aceste rezultate conduc la concluzia ca aplicarea tratamentului termic determind doar o
usoara reducere a rezistentei la uzura a depunerii prin sudare cu aliaje avand entropie inalta.
Probele sudate din lotul 2, respectiv 2
SUD si 2 SUD TT au fost pregatite in mod
similar, dispunerea amprentelor de uzura fiind
prezentatd in Fig. 6.6.
Se poate observa ca diametrul amprentei este
mai mare pe zona corespunzatoare materialului
de baza, ceea ce indica o valoare mai mica a
rezistentei la uzare.

Fig. 6.6. Pregatirea probelor din lot 2 SUD pentru
efectuarea testului de uzura: a) proba 2 SUD; b)

proba2 TT.

Fata de probele din setul I, in acest caz se constatd o rezistentd la uzurd mai mica,
exprimata de valori ale intensitatii de uzare mai mari (minim 3.5459E-08 pentru proba 2 SUD si
1.4313E-07 pentru proba 2 SUD TT, respectiv maxim 1.1157E-07 pentru proba 2 SUD si
1.5841E-07 pentru proba 2 SUD TT). Si 1n acest caz, aplicarea tratamentului termic dupa sudare
a determinat o usoard scadere a rezistentei la uzare. Ca urmare, se poate spune cd tratamentul
termic nu este necesar nici pentru aceast material depus prin sudare, daca se doreste o crestere a
rezistentei la uzare.

Probele sudate din lotul 3, respectiv MB si MB TT au fost pregatite in mod similar,
Acest test s-a efectuat pentru a compara comportarea la uzare a materialului de bazd si a
depunerii prin sudare cu aliajul avand entropie inalta din sistemul AICrFeNiMn.

Pe baza acestor rezultate, se poate trage concluzia importantd cd incarcarea prin sudare a
determinat o crestere semnificativa a rezistentei la uzare a materialului sapei de foraj, chiar si in
absenta unui tratament termic.

In urma aplicarii tratamentului termic, s-a obtinut o crestere usoari a rezistentei la uzare a
materialului de baza, dar nu la nivelul inregistrat in cazul probei incarcate prin sudare 1 SUD
(minim 3.7585E-08 si maxim 4.2728E-08).

De aceea, se poate trage concluzia generald ca aplicarea tratamentului termic nu este
necesard pentru cresterea rezistentei la uzura a materialului depus prin sudare pe sapele de fora;.
In plus, aceasti procedurd metalurgicd presupune un consum suplimentar de energie, timp si
manoperd, care nu se justifica In cazul acestei aplicatii.

6.2. TESTAREA REZISTENTEI LA COROZIUNE A ALIAJELOR DEPUSE PRIN SUDARE
PE OTELUL SAPEI DE FORAJ

Rezistenta la coroziune a fost estimata prin metoda polarizarii liniare. Comportarea la
coroziune in medii saline cu concentratie 3,5 %NaCl a fost evaluatd pe baza curbelor
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potentiodinamice, care au fost generate cu ajutorul software VersaStudio v.2.50.3. S-au trasat
curbele de polarizare liniare, potentialul de circuit deschis (Eoc) fiind inregistrat timp de 3 ore, in
solutie de NaCl 3% la temperatura de 25 °C, precum si curbele de polarizare potentiodinamice
(curbe Tafel) pentru valori ale tensiunii de la -0,2 V (vs OCP) la +0,2 V (vs OCP), cu o viteza
de scanare de 1 mV/s. Testele s-au efectuat intr-o o celuld electrochimica standard, la care s-a
utilizat ca electrod de referinta un electrod saturat de calomel (SCE), ca electrod de inregistrare
un electrod din platina si esantioanele din aliaj cu entropie Tnalta au constituit electrodul de lucru.

Pe baza analizei valorii potentialului de circuit deschis (Eqc), se poate spune ca valorile
mai electropozitive exprimd o comportare la coroziune mai buna, se vede ca proba HEA 5 are
cele mai mici valori ale acestui parametru.

Sub aspectul potentialului de coroziune (Eco), o valoare mai electropozitivd a
materialului investigat denotd un comportament mai bun la coroziune in mediul de testare.
Studiind valorile obtinute pentru probele investigate rezultd ca proba HEA 5 prezintd cea mai
electropozitiva valoare (-320 mV), ceea ce indica o rata mai mare de pasivare in raport cu
celelalte probe investigate. Se stie cd o valoare redusa a densitatii de curent de coroziune (icor)
corespunde unei valori mai bune a rezistentei la coroziune. Pe baza acestui criteriu, se constata
ca o comportare mai buna la coroziune o prezinta proba din aliaj HEA 1 (1,037 uA/cmZ).

Din analiza valorilor ratelor de coroziune (CR) obtinute prin teste electrochimice in
solutie NaCl 3,5% rezultd ca cele mai mici valori sunt obtinute in cazul probei HEA 1, cu
valoarea ratei de coroziune de 10,81um/an si respectiv la proba HEA 6, de 15,62pm/an. Proba
HEA 5 prezinta cea mai mare valoare a CR (42,95um/an) avand in consecintd cea mai slaba
comportare la coroziune comparativ cu celelalte probe investigate.

6.3. CONCLUZII PRIVIND COMPORTAREA MECANICA SI LA COROZIUNE A
DEPUNERILOR SUDATE DIN ALIAJE CU ENTROPIE INALTA

e Testele de rezistenta la uzura au aratat ca materialul de baza netratat termic indica valori
ale intensitdtii de uzare de circa 2 ori mai mari fatd de cele obtinute in cazul probei
incarcate prin sudare cu aliaje avand entropie inalta

e Cele mai mari valori ale rezistentei la coroziune s-au obtinut pentru aliajul HEA 1, cu cea
mai mare concentratie de aluminiu (valoarea ratei de coroziune de 10,81pm/an) si in
cazul aliajului cu cel mai redus continut de aluminiu (valoarea ratei de coroziune de
15,62um/an).

e (Cea mai slabd comportare la coroziune a Inregistrat-o aliajul HEA 5, cu continut mediu
de aluminiu (valoarea ratei de coroziune de 42,95um/an).
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CAPITOLUL VII. CONCLUZII SI CONTRIBUTII. DIRECTII
ULTERIOARE DE CERCETARE

7.3. CONTRIBUTII PERSONALE

Pornind de la obiectivele propuse in cadrul tezei de doctorat, aplicand noile concepte privind
proiectarea si obtinerea aliajelor cu entropie inalta si analizand rezultatele cercetarilor
teoretice si experimentale proprii efectuate in cadrul acesteia, contributiile personale pot fi
prezentate sintetic astfel:

7.3.1. Contributii teoretice

Realizarea unui studiu documentar aprofundat privind conditiile de solicitare ale sapelor
de foraj, analiza cauzelor care determind uzarea si scoaterea din uz, identificarea
procedeelor de reconditionare pentru cresterea duratei de utilizare a acestora;

7.3.2. Contributii stiintifice

Proiectarea unor retete de aliaje cu entropie 1nalta din sistemele de aliere AlICoCrFeNi si
AICrFeNiMn destinate reconditiondrii prin sudare a sapelor de foraj, prin modificarea
proportiilor elementelor de aliere utilizate, pe principiul asigurarii caracteristicilor de
rezistenta la uzura si a rezistentei la coroziune asociate;

Realizarea unor sarje experimentale de aliaje cu entropie inalta utilizdnd procedeul de
topire cu arc electric in vid si prelucrarea noilor aliajelor metalice pentru realizarea
baghetelor pentru incarcare prin sudare;

Elaborarea si realizarea unui program experimental de incarcare prin sudare cu procedeul
WIG a sapelor de foraj utilizand aliajele cu entropie inalta realizate;

Efectuarea de tratamente termice, cu diferite regimuri de racire, aplicate probelor
prelevate din sape de foraj incarcate prin sudare cu aliaje cu entropie Tnalta;

Studiul efectelor tratamentelor termice acestora asupra modificdrilor microstructurale si
de duritate ale depunerilor realizate prin sudare cu aliaje avand entropie inalta;

Analiza calitatii depunerilor sudate cu metode nedistructive (control vizual, control cu
lichide penetrante)

Efectuarea unor teste mecanice pentru determinarea caracteristicilor de utilizare a noilor
aliaje cu entropie inaltd proiectate si realizate, incluzand teste de rezistenta la uzura si de
determinare a duritatii (pe fiecare microzond a depunerilor, In comparatie cu cele ale
materialului sapelor de foraj) in conditii de depunere prin sudare sau dupa aplicarea de
tratamente termice;

7.4. DIRECTII ULTERIOARE DE CERCETARE

Dezvoltarea unor noi retete de aliaje cu entropie inalta destinate aplicatiilor solicitate la
uzurd intensa.

Studiul comportarii la sudare a noilor aliaje cu entropie Tnalta.

Redactarea de lucrari, materiale didactice referitoare la efectele de entropie inaltd cu
aplicatii in industrie, participarea in echipe de cercetare cu reprezentanti din mediul
academic sau industrial la rezolvarea unor probleme tehnice.
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