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MEMORIU JUSTIFICATIV

Alimentarea cu apa, tratarea apelor uzate si reutilizarea acestora sunt aspecte foarte importante ale
vietii moderne. Fiabilitatea statiilor de tratare a apelor este influentata de probabilitatea de deteriorare
a componentelor acesteia si de repercursiunile posibilelor defecte asupra calitatii efluentului.
Componentele mecanice ale statiilor de alimentare, tratare §i recirculare a apelor sunt greu de reparat
si de Inlocuit, deoarece defectele acestora sunt de cele mai multe ori ascunse (piese uzate, fisurate,
corodate etc.).

Evaluarea fiabilitdtii mecanice a unui sistem de tratare a apelor constd in identificarea precisa a
pieselor cheie, a caror defectare poate afecta functionarea normald a statiei (in parametrii specificati
in etapa de proiectare). Analiza constd in alcatuirea unei liste de piese mecanice, care constituie
punctele slabe ale statiei. [Eisenberg, 2001]. Statiile de pompare se regisesc in toate sistemele de
alimentare, tratare si recirculare a apelor uzate, buna lor functionare fiind esentiald pentru intreg
sistemul. Uzura excesivd a componentelor mecanice ale acestora conduce la scoaterea din uz a
statiilor de pompare. Principalele probleme ale componentelor mecanice ale pompelor sunt legate de
distrugerea etansarilor, rulmentilor, arborelui si a paletelor rotorului, dar si de calitatea lubrificatiei
[Bloch si Budris, 2014]. Primele doua neajunsuri depind de abilitatile inginerului proiectant de a
alege solutiile optime, in functie de aplicatia concreta, [Budris, 2013]. Alte probleme sunt legate de
coroziunea conductelor [Babor, 2008] si a pompelor de circulare a apelor uzate [Perju, 2018] si de
abraziunea lagarelor hidrodinamice tip manson din pompele cu turbind verticala, (Eng., “sleeve")
[Budris, 2014].

O solutie viabila, care poate extinde durata de buna functionare a componentelor mentionate anterior,
o reprezinta realizarea de depuneri in straturi subtiri de materiale rezistente la uzura. Totusi, expertii
in domeniu avertizeza ca grosimea stratului depus trebuie sa conduca la dimensiuni optime din punct
de vedere functional [Budris, 2012]. Depunerile de straturi anti-uzurd se fac de obicei pentru
reconditionarea unor piese uzate. In cazul rotorului pompei intersitiul de intrare nu trebuie si se
modifice, deorece poate conduce la o intesificare a fenomenului de cavitatie.

In momentul abordarii acestui subiect, mi s-a furnizat de citre ANIF Iasi o bucsa ce imbraca rotorul
unei pompe verticale etajate de irigatii, de tip HV. Aceastd bucsd prezenta atit urme de uzura
coroziva, cat si de abraziune. Bucsa poate fi reconditionatd prin depunere adecvatd de straturi
antiuzurd. Din punct de vedere mecanic, inginerul proiectant poate asigura o fiabilitate extinsa a
componentelor pompelor prin proiectare adecvatd a pieselor, ceea ce cuprinde si alegerea
corespunzatoare a pulberilor si realizarea unor acoperiri cu straturi subtiri de material anti-uzura.

Teza de doctorat se axeaza pe rezolvarea problemelor generate de uzarea pieselor pompelor de irigatii,
evidentiind posibilitatea de reconditionare a acestora prin realizarea de depuneri de straturi subtiri
antiuzura, dar si posibilitatea de introducere in fluxul de fabricatie al acestor pompe, a tehnologiei de
depunere superficiala pentru componentele supuse uzurii. S-a efectuat un studiu privind modurile de
realizare a depunerilor de straturi subtiri din materiale antiuzurd, cu axarea pe depunerea prin metoda
Atmospheric Plasma Spray (APS). Teza prezintd rezultate experimentale privind morfologia,
compozitia $i comportarea tribologicd a acoperirilor realizate pe epruvetele obtinute din bucsa
(mansonul) unei pompe verticale de irigatii. Totodata, s-au trecut in revistd si echipamemntele
utilizate in cadrul cercetirilor experimentale. In finalul tezei s-au prezentat concluzii si s-au trasat
directii viitoare de cercetare, s-au evidentiat lucrarile stiintifice publicate pentru diseminarea
rezultatelor cercetarii si bibliografia utilizata.






CAPITOLUL 1

POMPE CENTRIFUGALE. CARACTERISTICI S| MODURI DE
DETERIORARE A COMPONENTELOR MECANICE.

1.1. Pompe centrifugale — caracteristici.
Firmele care comercializeaza pompe trec sub tacere problemele care pot aparea in timpul functionarii
indelungate a acestora, axandu-se in special pe indicatii privind punerea in functiune (PIF) si
problemele imediate legate de aceast aspect. [****, Cataloage online DP Pumps].

Rolul unei pompe este de a creste presiunea unui lichid in scopul transportarii acestuia intre doua
sectiuni ale unui sistem de conducte sau pentru utilizare in mediul natural [Menon, 2010]. Presiune
din lichid trebuie sa invinga pierderile prin frecare din conducte si sd poata deplasa pe vertical lichidul
intre punctele A si B. In plus, la iesirea din conducti lichidul trebuie si indeplineascd o anumiti
functie, deci trebuie sa aibd un surplus de presiune. Cele mai utilizate pompe sunt cele centrifugale,
in comparatie cu cele alternante si rotative. Pompele centrifugale sunt capabile s produca un debit
variabil pe o anumita plaja de presiuni, asadar presiunea generatd de pompa depinde in mod direct de
debitul acesteia. Pompele alternante sau rotative se mai numesc PD (positive displacement) si produc
un debit constant de fluid, care depinde de geometria lor, presiunea nefiind dependentd de debit.
Aceste pompe sunt scumpe in comparatie cu pompele centrifugale si sunt folosite pentru fluide
vascoase si presiuni mari la debite fixe (ce depind de geometrie si turatie). Pompele centrifugale sunt
ieftine, atat In exploatare cat si In intretinere. Acestea pot fi radiale, axiale si mixte (radial-axiale),
dupa directia de deplasare a fluidului.

Parametrii  principali de performatd ai pompelor, conform [Scherer, 1993] si
[pumpfundamentals.com], sunt:
1. Iniltimea de ridicare, H [m]- reprezinta presiunea la iesire, sau mai bine zis iniltimea la care
pompa poate ridica o coloana de lichid la o anumita presiune impusa.
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Figura 1.1. Presiunea pompei (Head), in functie de capacitatea rezervorului

2. Randament % (En., “efficiency”), E=Pw/Ps, unde Pyw=puterea furnizatd de lichid la iesire,
Ps=puterea la arborele motor (la intrare).

3. BHP (“Pump Brake Horsepower”) — reprezinta puterea livrata arborelui pompei, exprimata in
cai putere, calculatd cu formule specifice de calcul.

4. Capacitate sau debit (“capacity”, “flow rate”) reprezintd cantitatea de lichid ce poate fi
vehiculati in unitatea de timp, in litri /ord sau m>/ora.



5. NPSH - (“net positive suction head” - cap de aspiratie net pozitiv) — se refera la cat de probabil
este ca pompa sd functioneze in regim de cavitatie, cavitatia fiind un fenomen nedorit, in care
bulele de vapori sufera implozii in apropierea suprafetelor paletei rotorului (“impeller”),
producand ciupituri pe suprafetele paletei. In termini tehnici, NPSH reprezinta diferenta dintre
presiunea pompei si presiunea vaporilor de lichid, cavitatia producandu-se in zone cu diferente

mari de presiune.

1.2. Pompe verticale etajate (multi-etaj)

Pompele verticale au o gama larga de utilizare, fiind folosite in special la irigatii, desecéri si controlul
nivelului barajelor (deversare de supraplin), dar si pentru alimentari cu apa ale cladirilor. In functie
de inaltimea la care ridicd agentul de lucru, acestea pot fi simple sau etajate (multi-etaj).

/ \

® Al @
> =
——

Figura 1.2. Pompa DPVF40

Miscarea paletelor rotorului produce o scadere a presiunii la intrarea
rotorului, in clopotul de aspiratie. Aceastd diferentd de presiune
creaza curgerea lichidului prin sectiunea conectorului A. Fiecare
etaj B are un rotor si un difuzor.

Capacitatea pompei este datd de marimea diametrului de trecere a
etajului.

Presiunea pe etaj este datd de marimea rotorului (paletelor).

Deoarece pompa este in constructie modulara, este posibila alegerea
numarului de etaje in vederea obtinerii performantelor dorite.

Dupa iesirea din ultimul rotor, agentul de lucru (apa) curge printre
etajele pompei si mansonul (bucsd) C si iese din pompa prin
conectroul de descarcare D.

In concluzie, bucsa uzata, furnizata de catre A.N.LF. lasi si utilizata

in aceasta teza ca material de baza pentru depuneri de straturi
subtiri, este supusa la uzura abraziva si coroziune.
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1.3.

Materiale pentru pompe

Figura 1.3 prezintd o imagine a unei pompe verticale multietajate, cu evidentierea mansoanelor de
etaj, conform productatorului DP [**** DrakosPolemis S.A.].

Figura 1.3. Pompa verticala

Tabelul 1.1 prezintd cele mai utilizate materiale pentru fabricarea componentelor pompelor
centrifugale multietajate. Se observa cd mansonul este confectionat din otel AISI 304 (1.4301) sau
AISTI 316L (1.4404).

Tabelul 1.1. Materiale pentru componentele pompelor verticale

Seria pompei

DPVE | DPV | DPVS | DPLHS

Specificatii material

Arborele pompei si bucsele AISI 303 (1.4305) AISI 316 (1.4401)

Rotorul, difuzorul, corpul de AISI 304 (1.4301) AISI 316L (1.4404)

absorbtie si  descarcare,

mangonul (sleeve)

Platoul de baza GG20  (GJL- GG25 (GJL-250) -

200)

Colierul superior GG25 (GIL-250) AISI 316
(1.4408)

Gulerul (flansa) - GGG40 (GJS-400) AISI 316
(1.4408)

Elastomeri EPDM | Viton

Lagare lubrifiate cu lichid - | Ceramica / carburd de tungsten

Dop de desecare si uscare alama | AISI 316 (1.4401)

Temperaturi admisibile
Plaja de temperaturi [°C] -15 pana la 60 | -15pandla 120

Temperatura maxima

ambientald [°C]

50
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1.4. Defecte legate de uzura componentelor pompei
In urma studiului literaturii existente si a cataloagelor diferitelor firme care comercializeazi pompe
verticale centrifugale, s-au evidentiat principalele cauze de defectare ale pompelor, modurile de

manifestare a defectarilor, precum si solutiile de remediere ale acestora.

Tabelul 1.2. Defecte legate de uzura

MANIFESTARE CAUZA REMEDIERE
1. | Vibratii Componentele interne ale pompei | Inlocuire component uzate
sunt uzate
Lubrificatie necorespunzatoare a | Schimbati uleiul, cresteti sau
lagérelor micsorati cantitatea de ulei
Rotor dezechilibrat Echilibrati rotorul
Lagdare necorespunzitoare (uzate) Montati lagéire noi
Etc. -
2. | Temperatura Lubrificatie necorespunzatoare Schimbati uleiul, cresteti sau
lagarelor foarte mare scadeti cantitatea
Cresterea fortei axiale Curatati gaurile de
echilibrare  ale  discului
rotorului
3. | Scurgeri in lungul Etansari uzate sau distruse Verificati  sau  inlocuifi
arborelui etansarile
Arbore uzat Inlocuiti arborele si etansarile
Pompa a functionat fara apa Inlocuiti etansarile

Dupa cum se observa, producatorii de pompe recomanda schimbarea componentelor uzate, nefiind
interesati in a gasi solutii economice precum cele propuse de expertii in domeniu [Budris, 2012].
Expertii recomada reconditionarea pieselor uzate prin depuneri de straturi subtiri anti-uzura,
atragand totodatd atentia asupra importantei respectarii dimensiunilor §i jocurilor impuse de buna
functionare a pompelor.

In exploatarea pompelor existd o competitie in manifestarea diverselor moduri de uzare (coroziune,
eroziune, abraziune, pitting, cavitatie etc.), piesele componente ale acestora cedand in final datorita
actiunii combinate a cel putin doud moduri de uzare ce actioneaza concomitent.

Chiar in cazul functionarii la parametri optimi a pompelor de irigatii sau a pompelor pentru ape uzate
si namol, cu evitarea fenomenului de cavitatie, se declanseaza concomitent uzura coroziva si uzura
abraziva.

In functie de parametrii de mediu (aciditate si temperaturd), dar si in functie de prezenta agentului
abraziv, pompele de ndmol si de irigatii sunt supuse in special la uzura abraziva si la uzura coroziva,
pe cand pompele pentru pomparea apelor uzate cu aciditate si temperaturi mari au ca principale
moduri de uzare coroziunea §i eroziunea.
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1.5. Concluzii partiale
Firmele care furnizeaza pompe verticale multi-etajate identifica problemele ce pot apéarea datorita
uzurii excesive, dar recomanda solutia cea mai scumpa: inlocuirea componentelor uzate cu unele noi.

Analiza problematicii functiondrii $i mentenatei pompelor verticale multi-etajate, utilizate in
domeniul irigatiilor si a statiilor de pompare, indicd faptul cd multe dintre componentele supuse
diferitelor forme de uzura (abraziva, coroziva, eroziva si cavitatie) pot fi reconditionate prin aplicarea
unor depuneri de straturi subtiri de protectie Impotriva uzurii. Aceasta solutie este propusa de cétre
expertii in domeniu (Budris [2012] [2013]).

S-a identificat o piesa cromata dintr-o pompa verticala din exploatarea ANIF Iasi, ce prezinta uzura
abraziva, coroziva si exfoliere a stratului de crom, anume o bucsd (manson) de etaj al arborelui
pompei. Din aceastd bucsd se vor confectiona epruvete de testare pe care se vor realiza depuneri
termice de straturi antiuzura subtiri din pulberi recomandate de producator, pentru rezistenta la uzura
abraziva si coroziva.
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CAPITOLUL 2

TEHNOLOGII DE REALIZARE A ACOPERIRILOR CU STRATURI SUBTIRI PRIN
PULVERIZARE TERMICA (THERMAL SPRAY)

2.1. Clasificare generald a metodelor de depunere a straturilor subtiri din materiale
metalice, ceramice si metalo-ceramice

Uzura poate fi prevenitd sau intarziata prin realizarea de depuneri de straturi metalice, ceramice sau
metalo-ceramice protective pe suprafetele pieselor componente ale pompelor. Calitatea depunerilor
depinde 1n principal de:
- materialul pentru depunere ales (pulberea aleasa in cazul depunerilor prin metoda APS);
- tehnologia aleasd pentru depunerea stratului antiuzura de Tmbunatatire a proprietatilor
fizico-mecanice-tribologice.

Totodata, depunerile de straturi antiuzura pot servi ca procedeu de reconditionare a pieselor uzate,
acest procedeu de restabilire a dimensiunilor pieselor uzate la valorile nominale fiind Intélnit in
literatura de specialitate sub denumirea de ”additive manufacturing”.

Pentru depuneri cu vitezi mare se folosesc pulberile [Szymanski s.a., 2015]. In cazul alegerii
materialului (pulberii) din care se face depunerea prin metoda termicd, existd recomandari ale
firmelor de specialitate. Metodele de depunere care folosesc sdrma (arc, TAFA) au productivitate
scazuta.

Fiind data o aplicatie, pentru alegerea materialului optim de depunere este necesara efectuarea de
testari tribologice de rezistenta la uzura abraziva, adeziva, eroziva si pitting a straturilor depuse, de
incercari mecanice necesare pentru a stabili aderenta si duritatea stratului (zgariere — "scretch" si
micro-indentare), dar si pentru determinarea rezistentei la coroziune.

Firmele producétoare de materiale de depunere pentru straturi subtiri fac recomandari tinand cont de
corelatia dintre compozitia acestora si metoda de depunere folosita, pentru a asigura aderentd maxima
a depunerii la substrat, avind in vedere si transformarile care au loc in materiale In timpul formarii
straturilor de depunere [Szymanski s.a., 2015].

Considerand aspectele metionate anterior, se impune o trecere in revistd a principalelor metode de
depunere a straturilor subtiri din materiale ceramice si metalo — ceramice, cu evidentierea
particularitatilor metodelor de depunere termice si prezentarea detaliatd a celei de depunere prin
metoda Atmospheric Plasma Spray (APS).

O clasificdre privind tehnologia de depunere a acoperirii suprafetelor cu straturi subtiri protectoare
este prezentatd in Tabelul 2.1. [Kern si Schuegraf, 2002].

Tehnologiile de depuneri a straturilor subtiri sunt bazate pe:

- metode fizice (spre exemplu metodele evaporative);

- metode chimice (procese chimice in faza gazoasa sau lichida);

- metode fizico-chimice (spre exemplu, "glow discharges" — descarare incandescenta si "reactive
sputtering" — pulverizare reactiva).
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Metodele cele mai utilizate de depunere a acoperirilor in straturi subtiri de materiale sunt evidentiate
intr-un studiu de sinteza recent [Mbam s.a., 2019]. In continuare, vom sublinia principalele avantaje
si dezavantaje ale celor mai folosite metode.
Acoperirile in straturi subtiri se referd de obicei la dimensiuni ale stratului depus de ordinul
nanometrilor si micrometrilor, mai rar fiind intalnite cazuri de depunere de acoperiri de ordinul
milimetrilor (pand la maximum 10 mm). Acestea pot fi realizate in doud variante:

- Acoperiri pe substrat, formate din materialul de baza si stratul subtire depus.

- Acoperiri multistrat, depuse peste un strat de acoperire existent. Acestea sunt formate din
material de baza si doua sau mai multe straturi subtiri de acoperire (Figura 2.1) Un strat de
acros este aplicat intre materialul de baza si stratul de acoperire pentru a imbunatati aderenta
si pentru a distribui mai uniform tensiunile generate in timpul utilizarii. De asemenea, stratul
de acrog poate avea proprietati specifice, cum ar fi cresterea duritatii sau reducerea frecarii,
care contribuie la performanta globala a acoperirii.

Tabelul 2.1. Metode de depunere a straturilor subtiri

METODE EVAPORATIVE
* Evaporare in vacuum (Vacuum evaporation)

=~

Evaporare conventionala in vacuum (Conventional vacuum
evaporation)
Evaporare cu fascicul de electroni (Electron-beam evaporation)

Epitaxie cu fascicul molecular (Molecular-beam epitaxy -
MBE)
Evaporare reactive (Reactive evaporation)

ROCESE CU DESCARCARE INCANDESCENTA (GLOW-DISCHARGE PROCESSES)

e Pulverizare (Sputtering)

Pulverizare diodica (Diode sputtering)

Pulverizare reactive (Reactive sputtering)

Placare ionica (Bias sputtering, or ion plating)

Pulverizare magnetronica (Magnetron sputtering)

Depunere prin fascicul de ioni (Ion beam deposition)
Depunere prin pulverizare cu fascicul de ioni (Ion beam sputter
deposition)

Placare reactive ionica (Reactive ion plating)

Depunere prin manunchi de fascicule (Cluster beam deposition
(CBD)

e Procese pe bazi de plasma (Plasma Processes)
Depunere chimicd in stare de vapori intensificatd cu plasma
(Plasma-enhanced CVD)

Oxidare plasmica (Plasma oxidation)

Anodizare plasmica (Plasma anodization)

Polimerizare plasmica (Plasma polymerization)

Nitrurare plasmica (Plasma nitridation)

Reductie plasmica (Plasma reduction)

Microunde ECR si plasma CVD (Microwave ECR plasma
CVD)

Depunere prin arc catodic (Cathodic arc deposition)

ROCESE CHIMICE IN FAZA GAZOASA

* Depunere chmicd in stare de vapori - Chemical Vapor Deposition
(CVD)

Epitaxie CVD (CVD epitaxy )

CVD la presiune atmosfericd (Atmospheric-pressure CVD: APCVD)
CVD la presiune scazuta (Low-pressure CVD: LPCVD)

CVD metalorganic (Metalorgainc CVD: MOCVD)

CVD cu intensificare foto (Photo-enhanced CVD: PHCVD)

CVD cu inductie laser (Laser-induced CVD: PCVD)

CVD cu intensificare prin electroni (Electron-enhanced CVD)

e Procese de formare termicd (Thermal Forming Processes)
Oxidare termica (Thermal oxidation)

Nitrurare termica (Thermal nitridation)

Polimerizare termica (Thermal polymerization)

Implantare ionica (Ion implantation)

TEHNICI CHIMICE N FAZA LICHIDA

e Procese pe baza de energie electrici (Electro Processes)
Galvanizare (Electroplating)

Placare fara electrolit (Electroless plating)

Anodizare electrolitica (Electrolytic anodization)

Placare prin reductie chimica (Chemical reduction plating)
Placare prin dislocare chimica (Chemical displacement plating)
Depunere prin electroforeza (Electrophoretic deposition)

e Tehnici mecanice (Mechanical Techniques)
Pulverizare prin piroliza (Spray pyrolysis)

Tehnici de pulverizare activa (Spray-on techniques)
Tehnici prin rotire (Spin-on techniques)

Epitaxie in faza lichida (Liquid phase epitaxy)

O clasificare a procedeelor de realizare a acoperirilor cu straturi subtiri in functie de starea de agregare
in care se afla materialul depus este prezentatd in Tabelul 2.2., [Makhlouf si Tiginyanu (Eds.),

2

011].
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Figura 2.1 Structura unei acoperiri multistrat

Tabelul 2.2. Clasificare generald a metodelor de depunere a straturilor subtiri

Procedee pentru faza gazoasd | Procese pentru faza lichida Procedee pentru faza solida
(depunere in stare de vapori) (depuneri electro-chimice) (acoperiri prin pulverizare termica
PVD — Depunere fizicd in stare de | Depunere electrolitica APS — pulverizare cu plasma la presiune
vapori atmosfericd (En., Atmospheric Plasma
Spray);
HVOF — Depunere la viteza inalta pe baza
CVD - Depunere chimicd in stare de | Depunere prin electroforeza de combustibil in oxigen (En., High
vapori Velocity Oxygen Fuel);

CS - Cold Spray (pulverizare la rece)

2.2.  Analiza tehnologiilor de realizare a acoperirilor cu straturi subtiri prin pulverizare

termica (thermal spray)

Acoperirile realizate prin pulverizare termica asigura suprafetelor acoperite protectie la temperaturi
inalte, rezistentd la uzura (abraziva, coroziva, oboseala de contact, eroziva si de cavitatie), conditii
mai propice de lubrificatie, biocompatibilitate [Istrate, 2016], protectie contra bacteriilor etc.
Anumite procedee de pulverizare termicd pot fi folosite ca tehnicd de fabricatie aditivd pentru a
fabrica componente intregi, sau la repararea unor componente deteriorate. [Yin s.a., 2019]
[Espalagras (Ed.), 2015]. Pulverizarea termicd a fost aplicatd cu succes intr-o multitudine de
domenii: aerospatial, turbine cu gaz industriale, autovehicule, industria extractoare de petrol si gaze,
industria chimica, aplicatii biomedicale, industria constructoare de masini, aplicatii hidrotehnice si
marine, automatica, energie, textile etc. Domeniul de aplicatie al acoperirilor termice este in continua
dezvoltare, fiind impulsionat de aparitia unor noi metode de depunere si noi materiale, mai
performante.

Pincipalele provociri la care trebuie sa furnizeze solutii viabile tehnicile de pulverizare termica sunt
[Achanta s.a., 2011]:

- mentinerea nanustructurii pulberilor;

- prevenirea descopunerii constituentilor ce alcatuiesc depunerile;

- minimizarea porozitatii depunerilor.
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Substrat
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Figura 2.2 Principiul general de realizare a unei acoperiri termice

Versatilitatea metodei de depunere prin acoperire termica este ilustrata in Figura 2.3 [Espalagras,
2015].
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Figura 2.3 Versatilitatea metodei de acoperire prin pulverizare termica (thermal spray)
[Espalagras, 2015]

in Figura 2.3, se observa faptul ci metodele de realizare a acoperirilor cu straturi subtiri prin
pulverizare termica permit si temperaturi ale substratului in jur de 100-200 °C, ceea ce este foarte
important in cazul depunerii de materiale ceramice, pentru a evita aparitia fisurilor in procesul de
racire a substratului.
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2.3. Tehnologii de realizare a acoperirilor cu straturi subtiri prin pulverizare
termica (thermal spray) — cu sursa de energie electrica

Pulverizarea cu plasma consta in pulverizarea unei materii prime (pulberi) cu ajutorul unui gaz ionizat
sau a unui amestec de gaze. Un camp electric ionizeaza gazele si produce plasma termica sau arc de
plasma, care va fi utilizat pentru a proiecta materia prima catre suprafata substratului ce urmeaza a fi
acoperit.

Analiza microscopica in sectiune

e

‘Substrate

APS Sprayed Ceramic HVOF Sprayed Carbide

o

Porozitate

~_—Particula netopita

- Interfata sablata cu nisip

Substrate ARC Sprayed Metal

Figura 2.4. Defecte si structuri specifice depunerilor prin diverse metode de pulverizare termica

2.3.1. APS — Atmospheric Plasma Spray - Pulverizare cu plasma la presiune
atmosferica

Principiul metodei

Pistolul cu plasma are o incinta 1n care se afla unul sau mai multi catozi (electrozi) si un anod (duzd).
Se aplica curent continuu (D.C.) la polul incarcat negativ (catod), care va face un arc electric puternic
ce se inchide la polul incarcat pozitiv (anod) prin gazele de proces care curg prin camerd. Arcul
puternic ionizeaza gazul de proces transformandu-l in plasma, iar ionii plasmatici instabili incearca
sd se recombine pentru a forma starea gazoasad de echilibru, degajand o energie termica foarte mare
(mii de grade Celsius). Pulberea ce constituie materialul de depus este injectatd in jetul de plasma,
particulele din pulbere topindu-se si fiind proiectate de jetul puternic de plasma pe suprafata piesei
ce constituie substratul de depunere.

Tensiune (C.C.) Pulbere + Gaz purtator

g ﬁ) Strat depus

Flux de pulverizare

Agent de récire
(ap4 sau gaz)

Gaz plasmatic ——>

Electrod

Substrat

Izolatie  Ajustaj (duzd)

Figura 2.5. Principiul constructiv al pistolului pentru depunere APS (Oerlicon.com, adaptat)
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Sursa de caldurd este arcul de plasma, care poate topi orice tip de material. Principalul avantaj al
metodei APS este faptul ca permite efectuarea de depuneri de straturi de acoperire pe substraturi de
natura diversa:

- metal

- plastic

- ceramica

- sticla

- materiale composite etc.

Parametrii de proces:
- temperatura arcului de plasma: cca. 16 000 °C ;
- viteza maxima a particulelor proiectate : 450 m/s ;
- productivitate: 4 — 8 kg/h
TriplexPra-210

2500 high-energy
plasma regime
3000 [ g Josussssaamast vt
© 2000 Un singur catod g Tr IeS(P 210
= i 1 TriplexPro-21
2 PESTESOR | catodtriplu
- 1500 Plasma Spray
g 1000 : :
v ! : i
0 100 200 300 400 500 600 700  80C

Viteza particulelor (m/s)

Figura 2.6. Temperatura si viteza de depunere prin pocedeul APS cu catod simplu si cu catod triplu
(Brosura APS Oerlikon, adaptatd)

2.4. Analiza comparativa critica a diverselor procedee de depunere prin pulverizare

termica
Analizand parametrii de performanta, care caracterizeaza metodele de depunere a straturilor subtiri
anti-uzura [Ang s.a., 2013], se observa versatilitatea tehnologiei APS, aceasta asigurand depuneri de

calitate cu orice tip de pulbere (metalica, cermicd, compozitd), relativ ieftine, dar cu duritate si
aderenta ridicate.
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2.5. Concluzii partiale

S-a prezentat stadiul actual al tehnologiilor de Tmbunatatire a proprietatilor fizice, mecanice si

tribologice prin acoperiri termice, cu axare pe depunerea prin metoda Atmospheric Plasma Spray
(APS).

In urma studiului metodelor de depunere de straturi subtiri antiuzura, s-a evidentiat versatilitatea
metodei APS, aceasta avand avantajul ca este o metoda relativ ieftina si se poate aplica pentru absolut
oricare dintre pulberile existente (metalice, ceramice, metalo-ceramice, compozite), putandu-se
totodata adapta pentru obtinerea unor plaje foarte largi de valori ale duritatii, densitatii (porozitatii),
aderentei la substrat si a rezistentei la uzura, in functie de necesitate, fiind si metoda ce va fi utilizata
pentru realizarea depunerilor de acoperiri antiuzura in cadrul prezentei teze de doctorat.

Pentru a rezolva problema rezistentei la uzurd a mansoanelor pompelor verticale de irigatii, se

propune gasirea unei solutii optime de realizare a unor acoperiri in straturi simple si multistrat a
epruvetelor de testat.
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CAPITOLUL 3
MATERIALE S| ECHIPAMENTE

3.1. Materiale

Pentru cercetarile din cadrul tezei de doctorat, s-a identificat o piesd cromatd dintr-o pompa
verticald, ce prezinta uzura abraziva, coroziva si exfoliere sporitd, respectiv o bucsd (manson) de etaj
al arborelui pompei (Figura 3.1 si Figura 3.2).

In urma studiului de sintezi efectuat si conform recomandarilor firmei Oerlikon Metco, pentru
depuneri prin metoda APS, realizate pe componente de pompa in general si pe mansoane si bucse in
special, am ales pentru recondifionarea masonului (bucsei) de la pompa verticald de irigatii
urmatoarele 3 pulberi de depunere prin procedeul APS:

- Al203 40TiO2 (AMDRY 6250);
- Mo-NiCrFeBSiC (AMDRY 1371);
- Cr203 4Si02 3TiO2 (METCO 136F).

3.1.1. Materialul mansonului de pompa verticala de irigatii
Pompele modeme au arborii si bucsele din otel AISI 303 (EN 1.4305) si AISI 316 (EN 1.4401), iar
rotorul, carcasa si mansoanele din otel AISI 304 (EN 1.4301) si AISI 316 L (EN 1.4404). O solutie
mai ieftind o reprezinta folosirea unui otel de uz general (de obicei un otel laminat, OL, sau un otel
laminat de caliatate, OLC), pe care se realizeaza depunerea electrochimica a unui strat subtire de crom
(Cr), rezistent la uzura abraziva si la coroziune.

Materialul de baza din care s-au confectionat epruvete pentru acoperiri cu straturi subtiri anti-uzura
il reprezintd o bucsa (manson coloand) de la o pompa verticald multi-etajata de irigatii, furnizata de
catre ANIF — lasi. Materialul bucsei este un otel AISI 304 (EN 1.4301). Atat prin interiorul acestei
bucse, cat si prin exteriorul ei, circuld agentul de lucru (apa), la presiunea de lucru.

O imagine a bucsei (mangonului) din otel utilizat pentru confectionarea epruvetelor este prezentata in
Figura 3.2. O analizd SEM a permis stabilirea grosimii stratului de crom depus initial pe mangonul
pompei, grosimea acestui strat fiind de 100 um. O examinare atentd a mansonului pompei dupa ani
de exploatare dovedeste faptul ca a suferit uzurd abraziva si coroziva, dar si exfolieri ale stratului de
crom.

Din mansonul uzat s-au confectionat epruvete pe care s-au realizat depuneri prin metoda APS cu
pulberile mentionate anterior, atdt in varianta strat de acoperire simplu cat i multistrat (acros +
acoperire).

Compozitia chimicd elementala procentuala a otelului AISI 304 (EN 1.4301), conform stadardului
roménesc ASRO, cu echivalent european SR EN 10088-1 (2014) Stainless steels - Part 1: list of

stainless steels”, este indicata in baza de date online Totalmateria.com (Tabelul 3.1).

Tabelul 3.1. Compozitia chimica a otelului AISI 304 (EN 1.4301)
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AISI 304 C% Si% Mn% P% S% Cr% Ni% N%
(EN 1.4301) <0.07 <1.0 <2.0 <0.045 <0.015 17.5-19.5 8.0-10.5 <0.11
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Figura 3.1. Manson — Figura 3.2. Manson — suprafata interioara
suprafata exterioara

3.1.2. Epruvete de testat

Epruvetele de testat s-au obtinut prin urmatoarele operatiuni:
- Debitarea unor paralelipipede de dimensiune 100 x 10 x 5 mm din materialul mansonului
arborelui;
- Indepartarea stratului remanent de crom prin frezare a suprafetei exterioare a epruvetelor
paralelipipedice, in vederea obtinerii unor suprafete plane;
- Finisarea epruvetelor s-a realizat prin sablare cu nisip si lustruire cu hartie abraziva cu
granulatie fina.

Figura 3.3. Epruveta cu gaura de prindere

3.1.3. Pulberi pentru acoperiri ale componentelor pompelor

In urma studiului bibliogafic prealabil si luand in considerare disponibilitatea echipamentelor de
realizat acoperiri (instalatia pentru depuneri APS) si destinatia finald a produsului (reconditionari ale
elementelor pompelor), s-au ales din catalogul Oerlikon urmatoarele pulberi pentru realizarea de
acoperiri ale epruvetelor de testat:
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Pulberea AMDRY 6250 (Al,0z 40TiO2)
AMDRY 6250 produce depuneri omogene, datorita faptului ca pulberea are granulatia fina.

b

Figura 3.4. Fotografic SEM — pulbere AMDRY 6257

Marimea medie a particulelor cu forma de micro-blocuri ascutite este de cca. 30 um, pulberea fiind
obtinuta prin topire $i macinare (strivire).

Tabelul 3.2. Compozitia chimica a pulberii AMDRY 6250

Product Chemical Composition (nominal wt. %)
Alz05 TiOz Si0z Fez03 MgO Ca0 Organic Other
(max) (max) (max) (max) Solids (max)
(max)
i SR [Bafsrscas EReE—-dIE 0B E P S - -

Destinatie: pentru acoperiri ale componentelor pompelor, mansoane de arbore, etansari mecanice.
Acoperirile confera rezistentd la uzura abraziva, fretting, eroziune si coroziune. Are rezistenta buna
la mediu acid slab. Se foloseste si in industria textila si acoperiri pentru scule aschietoare. Asigura
suprafete cu duritate medie, dar cu buna rezistenta la uzura, fiind utilizate si pentru acoperiri ale
lagirelor. Temperatura maximi de utilizxare este de 540 °C. Procedee de depunere: Atmospheric
Plasma Spray (APS) sau Combustion Powder Thermospray.

Pulberea AMDRY 1371 (Mo-NiCrFeBSiC)
Datoritd continutului ridicat de molibden (Mo), acoperirile realizate cu AMDRY 1371 asigura
rezistentd la uzura si gripare si un coeficient de frecare foarte scazut.

Tabelul 3.3. Compozitia chimica a pulberii AMDRY 1371

Product Nominal Chemical Composition (wt. %)
Mo Ni Cr Fe B Si C Others
Armdry 1371 Balance 17:5 4.0 1.0 0.85 1.0 0.25 < 0.3

Figura 3.5. Fotografie SEM — pulbere AMDRY 1371
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Marimea medie a particulelor de forma sferoidala este de cca. 90 um, pulberea fiind obtinuta prin
amestecare.

Destinatie: in domeniul pompelor, se utilizeaza pentru realizarea de acoperiri cu straturi subtiri anti-
uzurd, prin metoda Atmospheric Plasma Spray (APS), dar si prin metoda HVOF. Deasemenea, este
recomadandata pentru pistoane auto si inele de sicronizare etc.

Pulberea METCO 136F (Cr;03-xSi0z-yTiO;)

Aceasta pulbere este folosita pentru obtinerea de acoperiri realizate prin pulverizare termica, fiind
extrem de rezistenta la uzura, cu duritate si densitate mare. Forma particulelor pulberii este neregulata,
sau blocuri unghiulare. Temperatura maximi de utilizare este de 540 °C, acoperirile fiind rezistente
la uzurd si coroziune.

Tabelul 3.4. Compozitia chimica a pulberii METCO 136F

Product Chemical Composition (nominal wt. %)
Cr203 Si0z TiOz Fez203 Others (max) Organics (max)
Metco 136F Bal. 3.0-45 <4.0 <05 2.0 2.5

Destinatia: Pentru acoperiri ale rotorului pompelor (palete), bare de compresor cu migcare
alternativa, inele de uzare, plunjere, etansari, masini textile.

Figura 3.6. Fotografie SEM — pulbere METCO 136CP

3.2. Echipamente utilizate
In acest subcapitol se prezinti metodele si instalatiile utilizate pentru realizarea depunerilor de
acoperiri ceramice, metalice $i metalo-ceramice, precum si metode de investigare si echipamente
utilizate in analiza morfologicd (structurd si compozitie elementald), mecanica si tribologica a
acoperirilor depuse.

3.2.1. Instalatia de depunere SPRAYAWIZARD 9MCE pentru realizarea acoperirilor prin
pulverizare cu plasma la presiune atmosferica (APS)

Pentru realizarea de acoperiri pe epruvetele obtinute din bucsa uzata de pompa de irigatii s-a folosit
instalatia de depunere SPRAYWIZARD 9MCE, care se afla in dotarea Facultatii de Mecanica din
lasi, din cadrul Laboratorului de Ingineria Suprafetelor (Figura 3.7). Instalatia are la baza procesul
de depunere in jet de plasma in mediu atmospheric (APS).
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Componentele principale ale instalatiei de depunere cu jet de plasma

SPRAYWIZARD MCE
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Componente auxiliare

Figura 3.7. Componentele instalatiei SPRAYWIZARD IMCE

3.2.2. Realizare practica de depuneri APS folosind instalatia de depunere SPRAYAWIZARD
9MCE
In vederea imbunatatirii rezistentei la uzura abrazivi si corozivi a bucsei pompelor de irigatii, se
vor realiza urmataorele acoperiri cu straturi subtiri prin metoda APS pe epruvetele de testare:

Acoperiri pe substrat, formate din materialul de baza si stratul subtire depus.
Al,03 40Ti02 (AMDRY 6250)

Mo-NiCrFeBSiC (AMDRY 1371)

Cr,0; 4Si0; 3Ti0, (METCO 136F)

W N =t

Acoperiri multistrat, depuse peste un strat de acoperire existent. Acestea sunt formate din
material de baza si doud sau mai multe straturi subtiri de acoperire.

4. Substrat de otel AISI 304 - Strat de acros AMDRY 1371 + acoperire AMDRY 6250

5. Substrat de otel AISI 304 - Strat de acros AMDRY 1371 + acoperire METCO 136F
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Parametrii de reglaj a instalatiei de depuenre APS sunt prezentati in tabeleul urmator:

Tabelul 3.5. Parametrii tehnologici utilizati in procesul de obtinere a depunerilor APS pe instalatia

SPRAYWIZARD 9MCE
Ar H Curent Alimentator cu pulbere 9MP
> electric P Distanta
Pistol . . Debit . de
Pulbere utilizat | Presiune Dgegt Presiune Dgeabzlt DC | DC gaz P;.Zilulﬁiea Debit pulverizare
(psig) (psig) (A) | (V) | purtator . (Ib/h) (inch)
(SCFH) (SCFH) (SCFH) (psig)
Toate 60- 4.5
9MB 75 110 50 10 500 70 13.5 20 5.6 (1143
mm)

3.2.3. Echipamente utilizate pentru pregatirea probelor

Pentru aceste analize, probele au fost pregatite In mod corespunzator, respectind "Normele care
reglementeaza metodele si procedurile folosite in pregétirea probelor metalografice”, norme care sunt
stipulate in STAS 4230-74, principalele operatiuni de pregatire fiind: prelevarea, planarea, slefuirea,
lustruirea si atacul cu reactivi chimici specifici.

Prelevarea probelor metalografice

Figura 3.8. Magina de debitat Metacut 302 (stdnga) si masina de Inglobat Ecopress 52(dreapta)

Dimensiunile si forma epruvetelor sunt dictate in special de tipul microscopului din dotare, de forma
dorita a probelor, precum si de gabaritul acestora. De obicei, probele taiate sunt de forma cilindrica
sau prismatica cu iniltime 15-20mm si aria suprafetei analizate de 2-3 cm?. Pentru debitat s-a folosit
masina Metacut 302, iar pentru inglobat masina Ecopress 52 (Figura 3.8).

Planarea probelor metalografice

Planarea probelor se realizeaza prin operatiuni de frezare, pilire si polizare, cu racire continud, avand
grija ca probele sa nu se deformeze si sd nu se incalzeasca, pentru a evita modificari structurale ale
acestora. Probele de dimensiuni mici se vor ingloba in rasina epoxidica.

Slefuirea probelor metalografice

Procedeul de slefuire are ca scop obtinerea unor suptafete perfect plane, lucioase si fara zgarieturi.
Pentru slefuire se folosesc hartii metalografice, conform SR ISO 8486:2001.
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Pentru slefuirea probelor s-a folosit masina de slefuit Forcipol 202. Prelucrarea s-a efectuat in jet
continuu de ap4, folosind hartii metalografice hidrofile. Dupa slefuire, proba se spald cu un jet de apa
si se usuca cu aer cald sau tamponare cu hartie de filtru.

Lustruirea probelor metalografice

Procedeul de lustruire are ca scop obtinerea luciului de oglinda pe suprafata ce va fi analizata, prin
nivelarea asperitatilor obtinute prin abraziune in timpul slefuirii, operatiunea fiind exacutatd mecanic
sau electrolitic. Se folosesc masini prevazute cu disc rotativ, pe care se fixeaza pasla, postav, fetru
sau catifea, In functie de materialul probei. La lustruirea cu pasla se folosesc suspensii apoase de oxid
de aluminiu sau oxid de crom, cel mai utilizata fiind suspensia apoasa de alumina fina, acidulata slab
cu cateva picaturi de acid azotic la litrul de apa.

Atacul metalografic

Atacul metalografic s-a realizat prin metoda chimica, find tratatd suprafata lustruitd a probelor cu
reactiv care ataca selectiv diferitele elemente structurale, colorand sau dizolvand selectiv constituentii
structurali, in vederea evidentierii clare a acestora la microscop.

3.2.4. Echipamente utilizate analiza morfologica a suprafetelor

3.2.4.1.  Microscopia opticd

Pentru analiza metalografica opticd a probelor s-a folosit microscopul optic Leica DMI5S000 M
(produs de Leica Microsystems) aflat in dotarea Laboratorului de “Materiale avansate si Studiul
Metalelor” din cadrul Facultatii de Mecanica a Universitatii Tehnice “Gheorghe Asachi” din lasi.
Microscopul optic Leica DMI5000 M cu masa superioard, are urmatoarele caracteristici:-sistem optic
format din oculare (10X) si set obiective (4X, 10X, 20X, 50X si 100X) cu o puterea de marire de
pana la 1000 X, camera SMP achizitie imagini cu transfer catre PC prin soft procesare imagine dedicat
cat si panoul de comanda automat pentru deplasarea probei pe masa suport.

3.2.4.2.  Metoda de analizd SEM
Microscopia cu scanare electronica (Scanning Electron Microscopy — SEM) este utilizata in foarte
multe domenii de cercetare: fizica, chimie, biologie, medicina, inginerie, etc. Metoda SEM produce
imagini la rezolutii mult mai mari si cu claritate sporitd fatd de microscopia opticd, dar imaginile
obtinute sunt convertite In nuante de gri.

Pentru analiza morfologica a probelor prin microscopie cu scanare electronica s-a utilizat microscopul
Quanta 200 3D Dual Beam produs de firma FEI (Figura 3.9), aflat din dotarea Laboratorului
“Ingineria materialelor si suprafetelor” din cadrul Facultatii de Mecanica a Universitdtii Tehnice
”Gheorghe Asachi” din lasi.
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Figura 3.9. Microscop electronic cu scanare Quanta 200 3D Dual Beam

3.2.5. Echipamente utilizate analiza elementald chimica a probelor

3.2.5.1.  Analizd chimicd elementald- EDS
Analiza EDS s-a efectuat pe microscopul cu baleiaj SEM Quanta 200 3D, cu ajutorului EDS conectat
la acesta. Detectorul EDS este de tip Apollo SDD (Silicon Drift Detector), de productie EDAX-
AMETEK Olanda.

3.2.5.2.  Analiza prin difractia cu raze x. Difractometrul cu raze X.

Analiza XRD a probelor s-a efectuat pe difractometrul de raze X’Pert PRO MRD din dotarea
laboratorului “Ingineria materialelor si suprafetelor” din cadrul Facultatii de Mecanica a Universitatii

“Gheorghe Asachi”, Iasi. O imagine a echipamentului de analiza XRD utilizat este redata in Figura
3.10

()

Figura 3.10. Difractometrul de raze X Panalytical X Pert Pro (a) vedere generald incinta;
(b) detaliu ansamblu principal
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3.2.6. Echipamente utilizate pentru analiza topografiei suprafetelor. Profilometrul Form
Talysurf 150.

Rugozitatea probelor testate si, de asemenea, profilul urmelor de uzura de pe probe au fost masurate
cu ajutorul unui profilometru cu palpator (fabricat de Taylor Hobson, Leicester, Marea Britanie),
model Form Talysurf 150 si a software-ului de interpretare pltra Intra Form Talysurf (Ultra Version
5.5.4.20). Pentru bratul stiloului standard utilizat, cod 112/2009, domeniul de actiune/rezolutia a fost
de 1,0 mm/16 nm (0,04 in/0,64 pin). Profilometrul se afld in dotarea Laboratorului de Tribologie din
cadrul Facultatii de Mecanica din Iasi. Metode si echipamente pentru testari tribologice

3.2.6.1.  Masina AMSLER

Masina AMSLER, cunoscuta si sub denumirea de masina cu doud discuri, a fost fabricatd pentru
prima datd de Alfred J. AMSLER & Co., Schaffhausen, Elvetia, si a fost utilizatd pentru teste de
uzurd a metalelor intr-o mare varietate de conditii de testare [Doxey, 1956]. Masina AMSLER (tip A
135, fabricata de Wolpert Werkstoffpriifmaschinen G.mb.H. in Schafthausen, Elvetia) a fost utilizata
pentru testarea cuplelor tribologice compuse dintr-o proba acoperita superioara (fixa) si un disc rotativ
inferior fabricat din otel pentru rulmenti AISI 52100 cu duritatea 60-64 HRc, cu o raza egala de 29,5
mm in ambele directii (radiald si axiald), si o grosime a discului de 10 mm. Pentru a mentine fixa
proba acoperitd superioard, lantul de transmisie al angrenajului superior a fost intrerupt [Paulin s.a.,
2017]. Aranjamentul probelor testate este reprezentat in Figura 3.11. Se poate observa epruveta
stationara amplasata in partea superioara, cu startul de acoperire cu pulberi metalo-ceramice expus
cétre discul inferior.

Lantul de achizitie de date s-a bazat pe masuratori tensometrice efectuate cu puntea tensometrica
Vishay P3 (de fabricatie Vishay, Braunschweig, Germania), furnizand valorile masurate ale cuplului
de frecare dintre proba stationara si discul rotativ. Datele achizitionate au fost postprocesate cu un
instrument virtual LabVIEW (versiunea: 7.1). Formulele de calcul pentru momentul mediu de frecare,
coeficientul mediu de frecare (CoF) si procedura de calibrare a lantului de achizitie a datelor sunt
prezentate in Paleu s.a. [2016].

Figure 3.11. Vedere generala a tribometrului AMSLER si a sistemului de achizitie de date.
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In Figura 3.11 au fost adoptate urmatoarele notatii: 1-proba de testat stationard, acoperiti cu strat
antiuzurd; 2-disc rotativ din otel de rulmenti AISI 52100; 3-sistem de incarcare cu greutati etalon; 4-
senzor cu marci tensometrice montate in semipunte Wheatstone; 5 - sistemul de achizitie a datelor
(punte tensometrica Vishay P3 cu patru canale).

3.2.6.2.  Echipamentul de microindentare si zgdriere (scratch)

Testele de microindentare au constat in masuratori a microduritdtii Rockwell a acoperirilor, fiind
efectuate pe modulul de indentare al micro-tribometrului CETR UMT-2 (Lulea, Suedia). Valorile
medii ale microduritatii au fost obtinute ca medie aritmetica a cinci testari identice. Esantioanele plate
acoperite au fost indentate cu ajutorul unui indentator cu varf de diamant Rockwell (CETR, Luleé,
Suedia), cu un unghi de deschidere de -120° + 0,35°, raza -200 + 10 um, abaterea de la profil £ 2 pm.
S-a obtinut, de asemenea, modulul Young, E. Metoda de indentare a constat intr-o crestere progresiva
a fortei de indentare de la 0 la 5 N si apoi revenirea la valoarea initiald. Senzorul capacitiv impreuna
cu senzorul de fortd au permis obtinerea diagramei tipicie de indentare (forta-deformare). Software-
ul utilizat in testele de microindentare si de microscratch este CETR-UMT Test Viewer.

Testele de micro zgariere a acoperirilor au fost realizate cu ajutorul Microtribometrului UMTR 2M-
CTR. Software-ul care echipeaza tribometrul este CETR-UMT Test Viewer. Indentorul este de tip
DFH-20 Dual Friction/Load Sensor, pe care este montata o microlama al carei varf are raza de 0,4
mm.

Testarile de zgariere s-au efectuat in doud moduri:

(1) la o fortd constantd de 5 N si la o viteza constantd de 10 mm/min.

(2) la o incarcare progresiva (PLST — Progessive Load Scratch Test), realizatd prin aplicarea treptata
a unei forte (de la 0 la 19 N) asupra indentorului pe o durata definitd — 1 min, viteza de inaintare a
indentorului fiind de 10 mm/ min.

3.2.7. Echipamente pentru testari de electrocoroziune

Efectele masurabile ale actiunii corozive ale mediului sunt: modificarea greutatii pieselor, alterarea
calitatii de suprafata si a proprietatilor mecanice. Principalele metodele de evaluare a gradului de
coroziune sunt voltametria ciclica si spectroscopia de impedanta electrochimica.

Ca si echipamente de testare a rezistentei la electrocoroziune s-a folosit potentiostatul PARSTAT
4000 (produs de Princeton Applied Research) si potentiostatul/galvanostat PGP201 (VoltaLab
21) (produs Radelkis Copenhaga).

3.3. Concluzii partiale. Trasarea planului de cercetari experimentale.

In vederea cresterii rezistentei la uzurd a componentelor mecanice ale pompelor de irigatii, se pot
realiza depuneri 1n straturi fine de acoperiri pe baza de pulbere ceramica si metalo-ceramica. Metoda
de depunere Atmospheric Plasma Spray (APS) si-a dovedit versatilitatea, datoritd faptului ca este
relativ ieftind si se poate aplica pentru absolut oricare dintre pulberile existente (metalice, ceramice,
metalo-ceramice, compozite), putandu-se totodata adapta pentru obtinerea unor plaje foarte largi de
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valori ale duritatii, densitatii (porozitatii), aderentei la substrat si a rezistentei la uzura, in functie de
necesitate.

Depunerile de acoperiri ceramice din pulberi Oerlikon, de tip AMDRY 6250, AMDRY 1371 si
METCO 136F, pe substrat din otel AISI 304 (prelevat din bucsa deterioratd a unei pompe de irigatii)
s-au realizat cu echipamentul SPRAYWIZARD 9MCE, aflat in cadrul Laboratorului de Ingineria
Suprafetelor din cadrul Facultatii de Mecanica din Iasi.

Din mansonul uzat, s-au confectionat epruvete pe care s-au realizat depuneri prin metoda APS cu
pulberile mentionate anterior, atit in varianta strat de acoperire simplu cat si multistrat (acros +
acoperire).

S-au prezentat echipementele pentru analiza morfologicd si tribologicd a depunerilor realizate,
disponibile in cadrul Facultatii de Mecanica din lasi si in Universitatea Tehnicd Gheorghe Asachi”
din Iasi (echipamentul pentru electrocoroziune), cercetarile experimentale fiind deja in desfasurare.
Acestea cuprind analiza micostructurald optica si SEM, analiza EDS si XRD, testari tribologice pe
magina AMSLER, testdri privind rezistenta la zgariere a acoperirilor (scratch), duritate
(microindentare) si rezistenta la coroziune.

Planul de lucru, trasat pentru finalizarea cercetarilor experimentale, este prezentat in Figura 3.12.
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Planificarea cercetarilor experimentale
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3.4. OBIECTIVELE CERCETARII

1. Dupa cum se poate observa din planul de lucru propus 1n Figura 3.12, obiectivul principal al
cercetdrii constd In cresterea rezistentei la uzurd abraziva si coroziva a bucsei pompei de
irigatii multietaj, prin realizarea unor straturi de acoperire rezistente la uzura. Aceste straturi
vor fi obtinute din pulberi depuse prin metoda APS pe epruvete fabricate din materialul bucsei
de pompa.

2. In vederea realizirii unor depuneri optime din punct de vedere al rezistentei la uzura, vor fi
selectate trei tipuri distincte de pulberi, care vor fi depuse prin metoda APS in straturi de
grosimi variabile. Acestea vor fi realizate prin aplicarea a 5, 7 si 9 treceri succesive ale
pistolului de pulverizare. De asemenea, vor fi efectuate si depuneri multistrat, care ar putea
asigura o rezistentd sporita la uzura.

3. Se va efectua o analiza morfologica si elementala a straturilor de acoperire, atat la suprafata,
cat si in sectiune, utilizind microscopia optica, precum si analize SEM, EDS si XRD. Scopul
acestor investigatii este evidentierea calitdtii acoperirilor obtinute prin metoda APS.

4. Se vor realiza testari mecanice (indentare, zgariere) si tribologice (uzura abraziva si coroziva)
pentru a determina care dintre acoperiri prezintd cele mai bune caracteristici din punct de
vedere al rezistentei la uzura.

5. Rezultatele experimentale obtinute vor fi analizate si corelate in scopul evaluarii modului in
care straturile de acoperire protejeaza substratul de otel. Totodata, se vor identifica acoperirile
cu performante superioare.

6. Se va utiliza un model de calcul a tensiunilor echivalente din straturile de acoperire si
materialul de baza, pentru a evidentia posibilitatea optimizarii grosimii straturilor depuse din
punct de vedere a pozitiei tensiuniii echivalente Von Mises maxime in raport cu interfata
material de baza — strat de depunere.
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CAPITOLUL 4

CARACTERIZAREA MORFOLOGICA S| ELEMENTALA A STRATURILOR
ANTIUZURA DEPUSE PRIN METODA APS

4.1. Analiza morfologica a materialului de baza prin microscopie optica

Dupa cum am mentionat anterior, analiza morfologica si elementala pe suprafata si in sectiunea
depunerilor consta in:

0 Analiza prin microscopie optica.

0 Analiza SEM a depunerilor realizate, atat pe suprafata cat si in sectiune transversala.
0 Analiza chimica elementala prin metoda EDS.

0 Analiza prin difractia cu raze X (XRD).

Dupa cum s-a specificat anterior, mansonul uzat al pompei este din otel AISI 304 (EN 1.4301).
Imginile obtinute prin microscopie optica sunt redate in Figura 4.1, evidentiind microstructura
materialului de baza, otelul AISI 304, la diferite puteri de marire.

Figura 4.1. Imagini optice ale microstructurii materialului de baza (otel AISI 304)
(a) 100 X (b) 200 X (c) 500 X

Se observa o structurd bifazica recristalizatd, formata din feritd o si graunti de perlitd. Distributia
grauntilor este relativ uniformad, cu o usoara orientare paralela a grauntilor de ferita o.

Fuller s.a. [2008] au prezentat o structura a otelului AISI304 asemanatoare cu cea obtinuta in Figura
4.1. S-a constatat ca otelul contine doud faze, prima faza fiind o matrice austenitica care poate fi
mentinuta la temperatura camerei prin addugarea de elemente stabilizatoare, precum carbonul, azotul,
nichelul si manganul, si care sunt prezente in compozitia chimica a acestui material. Cea de-a doua
fazd este distribuita neuniform de-a lungul Intregii matrice austenitice, asa cum se arata si in Figura
4.1. Aceasta fazd formeaza siruri de feritd 8, imbunatatind rezistenta materialului de a forma
microfisuri sau fisuri intergranulare adiacente la sudura, deoarece blocheaza propagarea fisurilor
[Fuller s.a., 2008].
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Pentru acoperirile AMDRY 1371 si METCO 136F, cu 5 treceri succesive (5L), 7 treceri (7L) si 9
treceri (9L), imaginile obtinute in sectiune prin microscopie optica sunt prezentate in Figurile 4.2.—
4.7.

3
!
()
Figura 4.2. Imagini optice in sectiune ale acoperirii AMDRY 1371 (5L)
100 X (b) 200 X (c) 500 X

(b) O ©

Figura 4.3. Imagini optice in sectiune ale acoperirii AMDRY 1371 (7L)
100 X (b) 200 X (c) 500 X

Figura 4.4. Imagini optice in sectiune ale acoperirii AMDRY 1371 (9L)
100 X (b) 200 X (c) 500 X
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Figura 4.5. Imagini optice in sectiune ale acoperirii METCO 136F (5L)
100 X (b) 200 X (c) 500 X

® T

Figura 4.6. Imagini optice in sectiune ale acopeririit METCO 136F (7L)
100 X (b) 200 X (c) 500 X

Figura 4.7. Imagini optice in sectiune ale acoperirii METCO 136F (9L)
100 X (b) 200 X (c) 500 X

Din imaginile obtinute prin microscopie optica a depunerii AMDRY si METCO cu 5, 7 si 9 treceri
succesive, se observa ca grosimea stratului de acoperire creste odata cu numarul de treceri succesive.
Grosimea depunerilor obtinute cu pulbere AMDRY este mai mare decét a celor corespunzatoare
pulberii METCO. Se evidentiaza o serie de goluri, pori si particule incomplet topite in ambele pulberi,
acestea fiind vizibile in mod clar in cazul pulberii AMDRY. Depunerea corespunzdtoare pulberii
METCO pare mai compactd, detalii suplimentare fiind obtinute prin imaginile SEM, prezentate
ulterior.
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4.2. Analiza morfologica prin metoda SEM
Analiza SEM (Scanning Electron Microscopy) permite obtinerea unor imagini de inalta rezolutie. O
serie de rezultate experimentale obtinute sunt prezentate in cele ce urmeaza.

4.2.1. Analiza SEM de suprafata

Analiza SEM de suprafatd a materialului de bazd (otel AlSI 304)
O imagine a suprafatei materialului de baza (otel AISI 304), obtinutd prin metoda SEM, este
prezentata in Figura 4.8.

)
Figura 4.8. Imagini SEM a suprafetei materialului de baza: a) 500X; b) 1000 X; c¢) 5000 X.

Pentru materialul de baza, imaginea este similard cu imaginile obtinute prin microscopie optica, cu
observatia ca imaginile obtinute prin microscopia optica (Figura 4.1) sunt mai edificatoare datorita
evidentierii coloritului diferit al componentelor metalografice.
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Analiza SEM de suprafatd a depunerii APS din pulbere AMDRY 6250 (Al203 40TiO2)
Imagini SEM de suprafatd pentru depunerile APS realizate cu pulbere AMDRY 6250 (Al203
40Ti0.) la diverse puteri de marire sunt prezentate in Figura 4.9.

Figura 4.9. Imagini SEM a suprafetelor probelor AMDRY 6250 (Al203 40Ti0Oz2): a) 500X; b)
1000 X; ¢) 2000 X; d) 5000 X.

in Figura 4.9 se observa ci stratul de acoperire AMDRY6250 are o structurd caracteristica
depunerilor APS, cu stropi (splat-uri) si fulgi (flakes) formati din particulele topite partial si proiectate
pe suprafata de acoperit in straturi succesive. Conform lucrarii [Richter s.a., 2019], se poate face o
distinctie clara intre particulele stralucitoare de TiO2/TiOx si particulele de Al,O3 intunecate. Fulgii
sunt Tn majoritate de culoare albicioasa, ceea ce Inseamna ca provin din particlue de TiO». Se observa
o serie de goluri (void) si pori intre particulele incomplet topite.
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Analiza SEM de suprafatd a depunerii APS din pulbere AMDRY 1371 (Mo-NiCrFeBSiC)

Pentru pulberea din Mo-NiCrFeBSiC (AMDRY 1371), analiza SEM de suprafata arata ca depunerea
are deasemenea o structurd specifica depunerilor termice, cu pori, stropi si zone partiale de pulbere
netopitd, Figura 4.10.

Figura 4.10. Imagini SEM a suprafetelor probelor AMDRY 1371 (Mo-NiCrFeBSiC): a) 500X; b)
1000 X; ¢) 2000 X; d) 5000 X.

in cazul depunerii AMDRY 1371, se observd a structurd omogena formatd din stropi puternic
aplatizati si bine legati in straturi, fara fisuri. Trebuie remarcat faptul ca particulele sferice deschise la
culoare (semi-topite) sunt din Mo, asa cum au dovedit rezultatele EDS si au fost confirmate de
[Niranatlumpong, 2010]. La o maérire mare de 5000X (Figura 4.10 - d), continutul crescut de
molibden (peste 75%) a format o microstructura asemdnatoare cu cea a fulgilor. Continutul ridicat de
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molibden va proteja suprafata acoperita in timpul perioadei de rodaj in conditii de frecare uscata. Pot
fi observate o serie de goluri si pori intre stropii si fulgii care alcatuiesc structura depunerii. Nu au
fost sesizate zone izolate de culoare inchisa, culoarea acoperirii fiind uniforma si albicioasa, ceea ce
dovedeste lipsa particulelor de Ni si Cr topite partial pe suprafata depunerii AMDRY1371.

Analiza SEM de suprafatd a depunerii APS din pulbere METCO 136F (Cr203 4Si02 3TiO2)

Imagini SEM de suprafatd pentru depunerile APS realizate cu pulbere METCO 136F (Cr203 4SiO>
3TiO») la diverse puteri de marire sunt prezentate in Figura 4.11.

d)

Figura 4.11. Imagini SEM a suprafetelor probelor METCO 136F (Cr203 4Si02 3TiOz): a) 500X;
b) 1000 X; ¢) 2000 X; d) 5000 X.
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La o priméa observatie vizuala a Figurii 4.11 (a-d), se poate constata faptul ca depunerea METCO
136F contine pe suprafata stropi fini, cu mai putini pori si mai putine goluri, dar si zone destul de
insemnate de material topit cu aspect sticlos. Zonele cu aspect sticlos pot indica prezenta oxidului de
tungsten (WQO3), care are punct de topire la cca. 1180 °C, format prin oxidarea carburii de tungsten
(WC), cu punct de topire 2800°C [Wang s.a., 1989]. Fisurile de pe suprafata sticloasa indica prezenta
unui gradient puternic de solidificare, cu diferente mari de temperatura intre cele doud faze ale
tungstenului: WO;3 si WC (Figurii 4.11 -d). Conform Wang s.a. [1989], prezenta oxidului de tungsten
si a carburii de tungsten pe suprafatd poate conduce la o rezistentd sporitd la uzurd a acoperirii
METCO 136F, chiar si la temperaturi de peste 400 °C.

4.2.2. Analiza SEM in sectiune
Analiza SEM 1n sectiune are ca scop stabilirea grosimii stratului depus, dar si observarea aderentei
stratului depus la stratul de baza si a unor posibile defecte (fisuri, pori, incluziuni, desprinderi,
particule topite incomplet, etc.).

Analiza SEM in sectiune a depunerii APS din pulbere AMDRY 6250 (Al,O3 40TiO;)
Pentru depunerea de AMDRY 6250, imagini in sectiune pentru probele cu 5, 7 si 9 treceri succesive
sunt reprezentate in Figurile 4.12-4.14, pentru diverse puteri de marire (250x, 1000x si 3000x).

Figura 4.12. Imagini SEM in sectiune transversala pentru depunerea realizatd cu pulbere AMDRY
6250, 5 treceri succesive (5L): a) 250X; b) 1000X; ¢) 3000X.

Figura 4.13. Imagini SEM in sectiune transversala pentru depunerea realizata cu pulbere AMDRY
6250, 7 treceri succesive (7L): a) 250X; b) 1000X; ¢) 3000X.
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b)

Figura 4.14. Imagini SEM in sectiune transversala pentru depunerea realizata cu pulbere AMDRY
6250, 9 treceri succesive (9L): a) 250X; b) 1000X; c) 3000X.

O analiza a morfologiei depunerilor, indica faptul ca in urma topirii particulele fine de pulbere (cca.
30 um) au format o structurd omogena. Existd un numar mic de pori si goluri, datorate formei
colturoase a particulelor topite incomplet. Se observa o serie de fisuri longitudinale in vecinatatea
materialului de baza pentru acoperirea 9L, dar si o serie de pori si microfisuri pe directie normala la
directia de depunere, acestea putand influenta rezistenta la solicitiri mecanice si la uzurd. Putem
concluziona ca un numadr prea mare de treceri succesive in timpul depunerii poate crea un gradient
puternic de temperaturd, care poate conduce la fisurari ale stratului de acoperire. Calitatea stratului
depus este indicata si de grosimea relativ uniforma a acoperirilor realizate, in toate trei cazuri: 5L, 7L
si9L.

Analiza SEM in sectiune a depunerii APS din pulbere AMDRY 1371 (Mo-NiCrFeBSiC)
Figurile 4.15-4.117 prezintd imagini 1n sectiunea transversald pentru acoperirea cu pulbere AMDRY
1371, (a) 5L, (b) 7L, (c¢) 9L, pentru diverse puteri de marire: 500X, 1000X, 2000X.

i : b ) : .

Figura 4.15. Imagini SEM in sectiune transversald pentru depunerea realizatd cu pulbere AMDRY
1371, 5 treceri succesive (5L): a) 500X; b) 1000X; ¢) 2000X.
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a) b) c)

Figura 4.16. Imagini SEM in sectiune transversala pentru depunerea realizata cu pulbere AMDRY
1371, 7 treceri succesive (7L): a) 500X; b) 1000X; ¢) 2000X.

Figura 4.17. Imagini SEM in sectiune transversala pentru depunerea realizata cu pulbere AMDRY
1371, 9 treceri succesive (9L): a) 500X; b) 1000X; ¢) 2000X.

Din analiza morfologica 1n sectiune a acoperirilor AMDRY 1371 se observa o grosime relativ egala
cu a depunerilor AMDRY 6250 la acelasi numar de treceri succesive. Totusi, depunerea pare mai
omogena, cu mai putini pori si goluri, forma sferica a particulelor putand contribui decisiv la calitatea
stratului de acoperire din AMDRY 1371. Diametrul relativ mare a particulelor (cca. 90 um), a condus
la aparitia sporadica a unor goluri produse de prezenta unor posibile particule topite incomplet in
structura depunerii. Se remarca aderenta bund a depunerilor la materialul de baza, microfisurile
nemaifiind prezente la limita dintre cele doud materiale.

Analiza SEM in sectiune a depunerii APS din pulbere METCO 136F (Cr203 4Si02 3TiO2)

Figurile 4.18-4.20 prezintd imagini in sectiunea transversala pentru acoperirea cu pulbere METCO
136F, (a) 5L, (b) 7L, (¢) 9L, pentru diverse puteri de marire: 500X, 1000X, 2000X.

Trebuie evidentiat faptul ca toate acoperirile s-au realizat cu aceiasi parametri de depunere (AMDRY
sit METCO). Conform informatiilor furnizate de producator, pulberile METCO 136F au fost elaborate
in vederea obtinerii de acoperiri prin pulverizare termicad caracterizate prin duritate, densitate si
rezistentd extrema la uzura. Aceste acoperiri au demonstrat in practica o rezistentd la impact care
depaseste normele asociate de obicei cu acoperirile ceramice realizate prin pulverizare. Continutul de
dioxid de siliciu actioneaza ca un mediu de amortizare, absorband energia impactului si prevenind
deteriorarea acoperirii, ceea conduce la sporirea rezistentei la uzura a acesteia.
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Figura 4.18. Imagini SEM 1n sectiune transversald pentru depunerea realizata cu pulbere METCO
136F, 5 treceri succesive (S5L): a) 500X; b) 1000X; c¢) 2000X.

Figura 4.19. Imagini SEM in sectiune transversald pentru depunerea realizata cu pulbere METCO
136F, 7 treceri succesive (7L): a) 500X; b) 1000X; c¢) 2000X.

b) c)

Figura 4.20. Imagini SEM in sectiune transversald pentru depunerea realizata cu pulbere METCO
136F, 9 treceri succesive (9L): a) 500X; b) 1000X; c) 2000X.

Grosimea stratului depus este cca. 40-50% din cea a straturilor realizate cu pulberile AMDRY, ceea
ce se explica prin folosirea pulberii fine (cca. 63 um), de forma neregulatd, dar si probabil datorita
unei afinitdti mai scazute a acestei pulberi pentru materialul de baza.

Trebuie mentionat faptul cd depunerea de pulbere METCO 136F s-a efectuat in altd zi fata de
pulberile AMDRY, umiditatea atmosferica putand influenta eficienta depunerii.
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