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Proiect component I - VAliaje biodegradabile pe bazi de Mg pentru implanturi
ortopedice - ORTOMAG™ - Etapa 3-1. Evaluarea in vitro/in vivo a sistemului ternar Mg-
Ca-Gd, evaluarea generala a aliajelor biodegradabile obtinute si activitatile finale de
diseminare a rezultatelor.

»  Activitatea: Act 3.1 - Studiul citocompatibilitatii in virro a aliajelor elaborate din
sistemul: Mg | 00-(n+x)-Ca(n)-Gd(x) - UMF lasi.

In cadrul Etapei Nr. 3. cchipa Partener P2-UMF a realizal testele de citocompatibilitate
ale aliajelor din sistemul Mgl00-(n+x)-Can)-Gdry) prin incubarca celulelor de tip fibreblastic
(la 37°C, in atmosfera cu umiditate 95% si 5% dioxid de carbon) cu aliajele studiate. pentru
intervale de timp de 1, 3 si 5 zile (dupd prealabila curatare si sterilizare a esantioanelor). iar
ulterior au fost realizate studii de viabilitate celulard (test colorimetric cantitativ cu MTT) si
morfologie celulard (prin marcaj fluorescent al celulelor cu calceini si achizitie de imagini prin
microscopie de fluorescentd). Testele de citotocompatibilitate s-au realizat prin aplicarea unei
metode intermediare (prin care aliajele au fost imersate/suspendate in godeu) intre testul prin
contact direct i cel prin contact indirect. far in acest caz celulele nu au fost expuse doar la un
extract, ¢i la suma fenomenelor care au loc la contactul probelor cu mediul de culturd.
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# Activitatea: Act 3.2 - Implantarea, studiul osteointegririi si ratei de rezorbic pe model
experimental animal — USAMY lasi, TUIASI
Pentru realizarea implanturilor din cele 6 aliaje a fost alocat un lot de 24 de sobolani din
rasa Sprague Dawley cu greutatea corporald de peste 300g. Implanturile au fost realizate, pe
partea stangd, in doud regiuni distinete. primul in regiunea lombari sub cutanat si cel de-al doilea
in regiunea femurala,

Figura 2. Sobolan, aspect imagistic. Rx la o sapamdna
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ixamenele clinice au constatat cliberarca de hidrogen gazos care a avat foe imediat dupa
implantare la toate aliajele luate in studiu. in ambele regiuni anatomice. Hidrogenul gazos a fost
confirmat nu numai i jurul implanturilor, ¢i si in tesuturile moi adiacente (tesut conjunctiv, fesut
muscular, clinic s-a constatat o mirire in volum a regiunii, distensia epidermului si crepitatie la
palpare. Rata de formare si absorbtie a hidrogenului gazos. prezenta la toate loturile de sobolani,
a fost variabila.

Examencle imagistice efectuate, radiologic (RX) si computer tomograf (C'T), au
confirmat prezenta gazelor peri-implant. precum si tn tesuturi adiacente. Cantitati mici de aliaj si
de hidrogen gazos au fost confirmate si in cea de-a patra sitimani pentru toate loturile de
sobolani.

Examene histologice au pus in evidenti pentru toate aliajele implantate atat reactic
inflamatorie de diferite grade si reactie periferic tradusa prin hiperplazia fibroblastelor si a
fibrelor de colagen. In jurul materialului implantat sunt prezente spatii goale datoratea
cumuldrilor de gaz provenite din resorbtia materialului. Deasemenca. au fost observate zone de
material implantal resorbit partial, delimitate de o reactie fibroasi periferica si vacuole mari
delimitate de tesutul conjunctiv nou format in apropierea implantului. Examenele clinice.
imagistice si histologice au evidential o buna biocompatibilitate s resorbtiea materialelor
implantate.

~ Activitatea: Act 3.3 — Evaluarea rezultatelor experimentale pe cele 4 clase de aliaje
ternare biodegradabile. Bstimarea unor compozitii optime pentru ficcare svstem si
identificarea  unei compozitii globale din  sistemul complex Mg-Ca-Zr-Y-Mn-Gd,

TUIASL, UPB, UMF Tasi, USAMY lagi, IFT Iasi

in vederea obtinerii aliajelor Mg0.5Ca-xZr/Y/Mn Gd s-a utilizat o instalatie de topire prin
inductie, in  atmosfera controlatd: CUPTOR  DE  ELABORARE IN ATMOSFERA
CONTROLATA de la Universitatea Tehnica Gheorghe Asachi din Tasi, folosindu-se ca materii
prime, elemente de inalta puritate precum: Mg-99.7%, cat si prealiaje cu compozitii controlate.
Mg-15Ca , Mg-25Zr, Mg-30Y., Mg-3Mn si Mg-30Gd achizitionate de la producatori autorizati la
nivel nat mal si mondial.

Figura 3. Procesul de elaborare a aliajelor biodegradabile pe bazi de magneziu

In urma procesului de elaborare au fost obtinute o 20 de aliaje biodegradabile cu
concentratie variabila cu prinsa intre 0.5 wi.% si 3 wi.% din fiecare element de aliere introdus
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(Zr, ¥, Mn, Gd). Analizele microstructurale evidentiaza structuri omogene cu formarea unor
compusi chimici specifici. a-Mg. Mg:Ca. B-Zr. MgY si MgaY. MgMn si MgaGd. Compusul
Mg:Ca este situat la limitele dintre granutii de magneziu, formand un eutectic pelicular cu
magneziu. Elemente addugate progresiv, Zr, Y, Mn, Gd prezinta forme globulare cu tendinti de
segregare. de culoare distineta relativ uniform.
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Mg-0.5Ca-27r Mg-0.5Ca-2Y  Mg-0.5Ca-2Mn  Mg-0.5Ca-2Gd
Figura 4. [magini de microscopie electronica asupra aliajelor Mg-0.5Ca-221/Y/Mn/Gd

Rezultatele experimentale in urma analizelor de difractie cu raze X pentru sistemule de
aliaje experimentale Mg-0.5Ca-xZr/Y/Mw/Gd s-au efectuat in intervalul 0-20 1 20°-100° siau pus
in evidentd formarea compusilor caracteristici de u-Mg (faza predominanti) in jurul unghivrilor
caracteristice de 20 : 377 in retea hexagonal si compusi secundari din elementele de aliere cu
structurd cristaling cubica. tetragonalid si monoclinica.

Testele de earacterizare mecanicii au constat in determinarea duritatilor. modul de
clasticitate, microindentare si analiza scratch,

Analiza rezultatelor pe aliajele de Mg-Ca—Zr a evidential pentru Loate aliajele ca prezinta
o bund rezistentd la zgaviere dar primele 2 aliaje. respectiv Mg-0.5Ca-0.57r si Mg-0.5Ca-17r.
Analiza sistemului Mg-0.5Ca-xMn din punct de vedere al caracteristicilor mecanice evidentiaza
cel mai omogen aliaj si rezistent este aliajul Mg-0,5Ca-3Mn avand si modulul de elasticitate
destul de mare. Totusi cel mai bun modul de elasticitate. ca i valoare apropiata de cea a osului
biologic. este cel al aliajului Mg-0,5Ca-2Mn. Analiza rezultatelor pe aliajele de Mg-0.5Ca-xGd a
evidentiat un caracter similiar al coeficientului de frecare aparent pentru 4 din cele 5 aliaje, cu
exeeptia aliajului Mg-0.5Ca-1Gd care a prezentat cea mai buni rezistenta. Din graficile rezultate
se poate observa fluctuatiile mari. datorate in special prezentei compusilor globulari de My3Gd.

Pentru determindiri de electrochimice, probele experimentale au fost supuse unor teste
pentru analiza rezistentei la electro-coroziune intr-o solutie de electrolit de SBF.

Aspectul - morfologic  al  suprafetelor  dupd  procesul  de  coroziune  confirma
comportamentul de coroziune gencralizata a aliajelor in solutie de clectrolit SBF. Din analiza
diagramelor ciclice se observa un comportament de coroziune mai accentuat pentru probele cu
0.5% si 1% Zr. Din analiza rezultatelor experimentale se poate observa efectul elementului de
alicre Y asupra proprietatilor de rezisten(d la electro-coroziune st anume o reducere a vitezei de
coroziune de pind la 6,68 de ori cu aditia unui procentaj de 3% de Y sau de 8,14 ori pentru adiia
unui procentaj de cel putin 2% Y. din punct de vedere al rezistentei la coroziune procentajul de Y
influenteaza semnificativ comportamentul aliajului la valori mai mari de 1.5 % Y.
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Mg-0.5Ca- Mg-0.5Ca-2Mn
1.5Mn
Figura 5. Imagini SEM asupra aspectului morfologic in urma testelor electrochimice pe sistemul

de aliaje Mg-0.5Ca-xMn
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O diferentd mai mare este observatd doar n cazul probei cu 2%Mn la care ramura
anodica este putin mai mare dect cea catodica fapt ce reprezinti o trecere putin mai accentuaté a
clementelor metalice dintr-o stare in alti. In afara cazurilor cu 0.5% $i 2% Mn s-au oblinut viteze
de coroziune similare de 0.56 mm pe an. Aditia de gadoliniu conduce la o Imbunatitire vizibila a
rezistenei la electro-coroziune cu o seadere de pana la de 20 de ori a vitezei de corodare Tn cazul
aligjului cu 3% Gd fald de aliajul de refering in acest caz Mg-0.5Ca.

In cadrul activitatilor de cercetare de determinare US privind identificarea  si
consolidarea cunostintelor privind determinarea frecventelor si a modurilor de rezonanta
utilizand metoda ultrasunetelor (US) pentru materiale din cele patru clase de aliaje ternare
biodegradabile din sistemul complex Me-Ca-Zr-Y-Mn-Gd au fost luate in studio esantioane cu
geometrii simplificate si proprietati de material similare cu cele ale implanturilor ortopedice.

Pe baza modelului dezvoltat s-au determinat unghiul de contact. modurile de oscilatic si
frecventa corespunzatoare acestora. Rezultatele experimentale au validat modelul dezvoltai.
Aliajele Mg 0.5Ca-x[Zr.Y Mn,GGd| evaluate prin metoda RUS sau prin US care prezenta
pori/grupuri de pori (vazute ¢a un singur por) la suprafata sau la 1.0 mm sub suprafata, produc o
scadere de 15% a rezonantei totale a materialului in domeniul intervalului rezonant spectral 8i o
modificare in amplitudine cu translatia spectrului spre frecvente Joase. Pentru toate aliajele s-a
obtinut o asimetrie de deformare (diferente intre tensiune st stresul de compresic). Aceasta
asimetrie scade odata cu scaderea marimii grauntilor si in functic de continutul din ce in ce mai
mare de solutie, ex. Mn. S-a observant in timpul testarii prin emisie acustica ca. prin adaugarea
de Mn in aliajul binar Mg-0.5Ca, rezistenta la compresiune i alungirea pot i imbunatatite
semnificativ comparativ cu celelalte elementede aliere. Pe baza modelului teoretic dezvoltat in
ctapa 2/2019 s-a claborat un algoritm numeric care sa permita predictia freeventelor proprii de
rezonanta a unor solide clastice cu forme geometrice relative simple. Modelul si algoritmul
permit punerea in evidenta a modurilor de vibratie pentru probe cu densitate normala si scazuta.
atat pentru acelasi nivel de frecventa cat si la fieevente diferite, in mediul COMSOL
Multiphysics.

Figura 6 evidentiaza rezultatele testului MTT pentru studiul citocompatibilitiii
aliajelor in sistemele Mg-0.5Ca-xZr/Y/Mn/CGd studiate.
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Testele de citotoxicitate efectuate prin metoda MTT au evidentiat o crestere a viabilitatii
celulare prin marirea concentratiei chimice a elementelor componente in cazul altajelor din
sistemul Mg-0.5Ca-xY si Mg-0.5Ca-xGd, iar in cazul aliajelor Mg-0.5Ca-xZr si Mg-0.5Ca-xMn
$-a observant o mentinere relativ contanté in cazul celor doua clase de aliaje. Cresterca duratei de
mentinere a celulelor pe suprafata alijelor (pana la 5 zile) a condus la o scidere a viabilitatii
celulare aproape de 50% fata de godeul-control (continind doar celule firdi esention metalic), in
cazul aliajelor pe baza de Zr si Y, iar pentru aliajele aliate cu Mn si Gd s-a identificat un
fenomen invers de crestere a viabilitédtii spre 100%. Sciiderea viabilitatii celulare la jumdtate
pentru uncle aliaje studiate ar putea fi pusa pe scama unui cumul de factori si anume: (1)
cresterca pH-ului spre domeniul alcalin (valori 10-11) ce poate afecta activitatea metabolica. (2)
cliberarca masivi de ioni din aliaj si precipitarea de saruri cu efect inhibitor ori toxic. (3)
cresterea osmolatititii drept conseeintd a degradirii poate conduce la soc hiperosmotic, (4)
degajare de hidrogen n cadrul procesului de degradare,
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Figura 6. Rezultatele testului de MTT de studio a viabilitatii pentru sistemele de aliaje Mg-
0.5Ca-x2Zr/Y/Mn/Gd
In eadrul analizelor in vivo. observatiile clinice electuate au apreciat prezenta reactiei
tisulare locale post-implant in ambele regiuni anatomice pentru toate aliajele folosite. Reactia
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tisulard a fost mai puternica pentru aligjuf Mg-Ca si pentru aliajele cu un continut de 0,5% si 3%
de Ytriu. Zirconiu. Mangan si Gadoliniu. O reactia tisulari medie a fost apreciata pentru aliajele
cu cantititi de 1%. 1,5% si 2% de Yiriu. Zirconiu. Mangan si Gadoliniu. La toate aliajele testate,
s-a constatat caracterul biocompatibil al acestora cu o rati de vindecare a plagilor chirurgicale de
100%. lipsa efectelor de toxicitate generala si a reactiei de respingere a aliajelor utilizate, precum
$i a reactiilor inflamatorii sistemice. Fxamenele imagistice efectuate. Ry st CT, au confirmat
prezenia gazelor peri-implant, precum si in (esuturile adiacente. Cantititi mici de aliaj si de
hidrogen gazos au fost confirmate si in cea de-a opta satimana pentru toate aliajele testate. desi
reactia locald a fost absentd. O resorbtic mai buna a fost observati pentru aliajele cu cantitdti mai
maride 1% de Ytriu. Zirconiu. Mangan si Gadoliniu.

Examencle histologice realizate au evidentiat biocompatibilitatea materialului implantat.
prin lipsa procesului inflamator si prin prezenta tesutul conjunctiv cicatricea peri-implant.
Resorbtic importantd a materialului implantat cu prezenta de spatii intratisulare vacuolare
ocupate de gazelle rezultate din descompunerea/resorb tiatisulard a fost observati pentru aliajele
cu un continutde 0%, 0.5% i 3% de Ytriu, Zirconiu, Mangan si Gadoliniu comparativ cu aliajele
cu un continut de 1%, 1.5% si 2% de Yitriu. Zirconiu. Mangan si Gadoliniu la care a fost
observata o ratd mai scizutd de resorbtic. in figurile prezentate in raportul extins sunt evidentiate
imagini din regiunea lombard a sobolanilor, imagini Rx si CT, cat si imagini hitologice pe toate
cele 20 clase de aliaje experimentale. In urma studiului concluziondm o mai buni
biocompatibilitate si biodegradatibilitate an avut implanturile realizate din aliajele Mg-0.5Ca cu
cantitati de 1%. 1.5% si 2% de Ytriv. Zirconiu. Mangan sau Gadoliniu si recomanda folosirea
acestora pentru aplicatii medicale.

» Activitatea: Act 3.4 - Evaluare intermediara a rezultatelor cercetdrii. Diseminarea
rezultatelor  Etapei 11, respectiv - diseminarca  rezultatelor intregului  proieet.
Recomandarca pentru omologare a compozitiilor cu cele mai bune rezultate obtinute,
TUIASL UPB, UMF lagi, USAMYV lasi, [FT lasi
Rezultatele ctapei 3/2020 au fost diseminate dupa cum urmeazaze luerari comunicate la
conferinte nationale si internationale: 3 » participare conferinte: 5: » lucrdri publicate IS} ; 2; »
lueridri publicate BDI: 4 » cereri de brevete nationale: 2.

Prezentarea valorificarii/ imbunatatirii competentelor/ resurselor existente la nivelul
consortului (cecuri):

Au fost utilizate 3 cecuri tip Al:
Ofertant TUIASI: 1) CEC in valoare de 9000 lei pentru servicii de cercetare: “Analize SEM si
XRD asupra probelor ultrasonate si emisie acustica”. Beneficiar: P8 - IFT lasi: 2y CEC in
valoare de 6830 lei pentru servicii de cercetare: “Analize XRD asupra unor aliaje biocompatibile
prin metode nedistructive™. Beneficiar: P1 - UPB.
Beneficiar TUIASI: 1) CEC in valoare de 2588 lei pentru servicii de cercetare: “Tehnici speciale
de pregitie a unor probe din aliaje pe bazi de magneziu in vederca efectuirii de analize
microstructurale”™, Ofertant: P1 — UPB.
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Proiect P2 - Aliaje biocompatibile pe baza de titan pentru
proteticd medicald din sisteme complexe microaliate — BioTIT

Etapa 3. Testarea si caracterizarea complets a bioaliajelor.
Protectia intelectuala si industrialé (I)

- rezumat -

Activitatea 2-3-1. Implantarea, studiul osteointegrarii si a ratei de resorbtie
pe model experimental animal. (I) - USAMV

Experimentul s-a desfdsurat in cadrul Facultdti de Medicind Veterinar Tasi,
constand in testarea biocompatibilitstii unor aliaje TiMoZrTa si TiMoZiTaSi in diferite
procente de concentratie pe specile de iepure Lepus europeus si Orychtolagus
cunicufus. Pentru a urmari biocompatibilitatea aliajelor propuse in cadrul proiectului cu
tesuturile dure ale organismului viu, s-au utilizat un numdr de 13 indivizi maturi in
vartsta de 8-10 luni, atdt masculi cat si femele care au fost impartiti in doud loturi: lotul
experimental, la care s-au implantat un numar de 12 aliaje pe bazi de TiMoZrTa 5i
TiMoZrTaSi si lotul martor, format dintr-un singur individ la care s-a implantat o tija
metalica ortopedicd chirurgicalld utilizats frecvent in ortopedie.

Figural.1. Succesiunea etapelor operatorii: a. identificarea zonei pentru implantare(1- patela, 2- creasta
tibialed), b.- deznifectia locald, c.- sectionarea pielii si a fasciel locale, d,e. - Efectuarea canalului aperator,
f. = introducerea si fixarea implantului, g.- sutura periastului st a fasciei, h.- sutura pielii,

a) by P

Raciiografie Implant 2: 1- canal chirurgical, 2- implant
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Activitatea 2-3-2, Teste nedistructive uilizand metoda US fara contact si cu
contact Hertzian; dezvoltare de algoritmi specifici pentru procesare si post-
procesare de semnal.(I) - IFT

Obiectivul stiintific si tehnic al activitatii a constat in dezvoltarea de noi modele si

tehnici bazate pe metode de evaluare neinvazivd utilizdnd metoda US a aliajelor
biocompatibile pe bazd de titan pentru protetica medicald din sisteme complexe
microaliate.,
In cadrul lucrérilor de cercetare s-a elaborate un model de testare bazat pe metoda
ultrasunetelor fard contact si cu contact Hertzian a materialelor din sisteme complexe
microaliate tip TiMox Zry TaisSiy; x=[15; 20; 25]; y=[0.5;0.75;1]%wt. Cercetarea a
urmarit completarea metodelor de investigare si caracterizare a materialelor
biocompatibile ca precursori in implantologie. Modelele dezvoltate au avut ca support
studii teoretice pentru undele ghidate in materiale cu geometrie rectangulara.
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Geometria probei testate si directiile de aplicare a fortei

Activitatea 2-3-3. Testarea comportamentului electro-chimic in solutii
simulate (I)— UMF

In cadrul etapei s-au realizat studii in care s-a urmdrit o analizé a citotoxicitati
materialelor metalice de tip aliaj Ti-Mo-Zn-Ta-Si. Materialele au fost incubate cu
fibroblaste primare de iepure, Albino, iar efectul citotoxic a fost analizat prin mésurarea
activitdtii metabolice ale celulelor, cu ajutorul testului MTT si preparate microscopice.

Pentru evaluarea citotoxicitdtii celulare, suporturile, care in prealabil au fost
sterilizate, au fost aduse in contact direct cu fibrobalste si osteoblaste, timp de 24h, 48h
si 72h, si s-a analizat efectul materialelor asupra viabilitdtii celulare si morfologiei

celulelor. Testele realizate in cadrul etapei au permis selectarea tipurilor de compozitii a
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aliajelor metalice si procedeelor de realizare a acestora. Ambele tipuri de celule in
cultura cu materialul prezintd caracteristici comparabile cu cele din controlul de
crestere. Concluzie - materialele nu prezinta citotoxicitate /o vitro,

Activitatea 2-3-4. Evaluarea rezultatelor experimentale pe sistemul de aliaje
TiMoSi. Compozitii optime pentru sistemul de aliaje studiat si identificarea
unei compozitii globale din sistemul complex Ti-Mo-Zr-Ta-Si. (I) — UPB si
TUIASI

A fost intocmit un Raport privind rezultatele experimentale si analiza acestora
pentru sistemul de aliaje TiMoSi. Valorile experimentale, pentru determinarea
principalelor caracteristici specifice aliajelor pe bazd de titan obtinute prin testele
experimentale propuse in cadrul proiectului BIOTIT Etapa 2, au fost sunt centralizate
intr-un tabel(catalog). Rezultatele cercetdrilor experimentale au confirmat indeplinirea
obiectivelor propuse in proiect si aduc Tmbunatatiri asupra proprietétilor aliajelor clasice
utilizate in aplicatii medicale.

S-a efectuat evaluarea compozitilor TiMoZrTaSi din punct de vedere al
rezistentei la coroziune, analiza structurald XRD si mésuratori de duritate. In etapa
urmatoare se vor face masuratori prin micro-indentare si se va studia structura aliajelor
la microscopul optic. Estimarea unei compozitii globale se va face in etapa urmétoare
dupa analiza tuturor rezultatelor.

Activitatea 2-3-5. Elaborarea documentatiei de brevetare pentru noile
materiale si tehnologii de obtinere. Diseminarea rezultatelor. Participarea la
conferinte si publicarea de lucrari. Raport stiintific etapa.

Rezultatele etapei 3/2020 au fost diseminate dupd cum urmeazi:

- lucrdri comunicate la conferinte nationale si internationale: 1;
- carti publicate: 1;

- cereri de brevet: 2;

- articole publicate: 5.
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Prezentarea structurii ofertei de servicii de cercetare si
tehnologice cu indicarea link-ului din platform Erris:

Universitatea Tehnicd ,Gheorghe Asachi” din Iasi, prin Centrul de Cercetare s
Excelentd in Ingineria Materialelor (CECIM) din cadrul Facultatii de Stiinta si Ingineria
Materialelor oferd servicii de cercetare si tehnologice, dupd cum urmeazs:

SERVICII DE CERCETARE:

* Sinteza materialelor metalice

* Analize chimice si microstructurale termofizice de analiz3
= Analiza mecanic

» Prelucrare metalurgica

» Obtinerea si caracterizarea straturilor

SERVICII TEHNOLOGICE:

* Proiectarea, simularea si proiectarea prototip

https://erris.gov.ro/Centrul-de-Cercetare-in-Ingi-2

Universitatea POLITEHNICA din Bucuresti, prin Centrul de Cercetare 5i
Expertizare Materiale Speciale — CEMS din cadrul Facultatii de Stiinta si Ingineria
Materialelor ofera servicii de cercetare si tehnologice, dups cum urmesizs:

SERVICII DE CERCETARE: cercetare fundamentald si aplicativd asupra proceselor si
tehnologiilor de elaborare a materialelor; cercetdri fundamernitale si aplicative privind
prelucrarea materialelor metalice; eficientizarea proceselor din domeniul metalurgic,
prin controlul inteligent cu calculatorul al proceselor de elaborare si rafinare; cercetdri
privind ecologizarea tehnologiilor metalurgice;analiza $i investigarea structurii si
proprietatilor materialelor; cercetdri fundamentale si aplicative asupra structurii fine a
materialelor, asupra posibilitatilor de imbunatitire a caracteristicilor functionale ale
materialelor prin tratamente termice, termochimice sl termomecanice, prin depuneri de
straturi subtiri si a proprietatilor tribologice ale materialelor speciale

SERVICII TEHNOLOGICE: elaborarea si procesarea materialelor metalice utilizate in
domenii high-tech ale industriei (oteluri, fonte, feroaliaje, materiale si aliaje neferoase,
materiale compozite, materiale amorfe si nanocristaline, superplastice, biomateriale,
aliaje super usoare etc); proiectarea de noi tehnologii si materiale speciale (materiale
biecompatibile, aliaje neferoase de inaltd rezistentd, materiale amorfe si nanocristaline,
compozite, materiale metalice speciale pentru electronics si aeronautica, oteluri
speciale); servicii de instruire si educatie, stagii de lucru si specializare.

http://erris.gov.ro/FSIM-UPB
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INCDFT Iasi ofera servicii de cercetare si tehnologice astfel:

SERVICII DE CERCETARE: Analiza structurala, morfologica, topologica si compozitionala
a materialelor; Analiza proprietatilor electrice, magnetice si optice a materialelor;
Masuratori electromagnetice si de ultrasunete

SERVICII TEHNOLOGICE: Servicii tehnologice pentru fabricarea de materiale avansate,
micro- si nanomateriale, dispozitive si senzori; Servicii de instruire si educatie, stagii de
lucru.

https://erris.qov.ro/IFT-Iasi

Universitatea de Medicind si Farmacie “Grigore T. Popa” ofera servicii de cercetare si
tehnologice astfel:

Training and Research Center in Tissue Engineering

Domains of activity: Cell Culture Facilities, Materials Synthesis or Testing Facilities, Micro
and Nanotechnology Facilities

Infrastructure direct public link in ERRIS: https://erris.gov.ro/Centrul-ce-Cercetare-si-
Formare-

Infrastructura disponibild in UNIVERSITATEA DE STIINTE AGRICOLE SI MEDICINA
VETERINARA ,ION IONESCU DE LA BRAD" IASI, FACULTATEA DE MEDICINA
VETERINARA, permite diverse activitdti de cercetare in domeniul stiintelor
fundamentale, a sandtdtii publice, si stiinte clinice. Domenii de activitate: Centre de
Clinical Research, Biomedical Imaging, Centre de cercetare translationald, Sinitate
Publica.

https://erris.gov.ro/FACULTY-OF-VETERINARY-MEDICINE

Prezentarea valorificarii/ imbunatatirii competentelor/ resurselor
existente la nivelul consortului (cecuri):

Au fost utilizate doua cecuri tip A:

« CEC in valoare de 6683 lei pentru servicii de cercetare cercetare cu privire la
investigatii asupra aliajelor de titan, determinarea unghiului de contact a unor aliaje pe
baza de titan ~ sistemul Ti-MoZrTaSi, servidii oferite de UPB — partener in proiect;

e CEC in valoare de 9000 lei pentru servicii de cercetare privind “Metode de control
nedistructiv utilizate pentru evaluarea comportmantului biofunctional /in vitro a unor
lucrari dentare executate din aliaje Co-Cr-MP”, servicii oferite catre UPB ~ partener in
proiect.
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Activitatea 3-3-1

Implantarea, studiul osteointegrarii si ratei de resorbfie pe model experimental
animal

In cadrul prezenlei etape partenerl USAMV lagi a electuat determingri in vivo pe madel animal.
Pentru lestarea implantelor metalice s-au utilizat probe cilindrice de | mm diametru $i 2 em lungime.
Esantivanele testate pe model animal au fost aliajele Co-Cr-MP| si Co-Cr-MP 2 (aliaje brevetate in aceasti
efapa), in varianta n perita si 1hn varianta acoperitd cu TiSiCN.

Au Tost efectuate determinari de microscopie electronici de baleiaj, care au evidentiat buna
osteointegrare a esantioanclor experimentale. Rezultatele sunt prezentate in figura urmitoare,

Reactivitatea periimplantard ca
urmare a amplasarii implanturilor in @ ) ®) ()
tesuturile  moi implicd  observarea
reactiilor inflamatorii, a neerozei, a
prezentei granuloamelor, a semnelor ; :
de distrofie i calcifiere din jurul : o | E Sl | IS L
zone; implantare, Examinarea : '
histopatologica a confirmat existenta
procesulut - de  reparare  osoasd.
Conform figurii de mai jos, se observa
zone  osoase  dispuse  neregulat,
osteoblaste viabile. cu nucleu prezent = ey | CETSLETINN | EESSRE | B
. 3 " 4 Imagen SEM obpmute la interfaja eyantion-jesut la diferite itervais de tinp,
intracitoplasmatic 51 Zone sapt (diferita puteri de vidirire)
cartilaginoase cu  condroblaste  cu
nuclei vizibili intracitoplasmatic. Activitatea de formare de os nou cste evidentiata de prezenta
osteoclastelor, respectiv a osteoblastelor in osul nou format,

® ® ®

it 4 sdpt, 17

Inwstrgap; histopatologice 1a nivelul calusus, pmtm toate ce!e o gsamwane expemrema?e. dupd
12 sapwdmani; coloragie Hematoxilin-Eozina, mevive x40

in concluzie. ca urmare a efectudrii testelor de implantare pe model animal pentru toate
egantioanele experimentale, respectiv aligjele Co-Cr-MP1, Co-Cr-MP 2. Co-Cr-MP1 acoperit cu
TISICN, si Co-Ce-MP 2 acoperit cu TiSICN, se poate spune ¢i aceste biomateriale sun
biocompatibile §i au o buni capacitate de osteointegrare, putind [i avizate spre utilizare pentru
executia unor aplicatii dentare,
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TERDNLA B

Activitatea 3-3-2
Teste non-distructive pentru evaluarea comportamentului biofunctional in vitro

Este recunoscut pe scard largd faptul ci pentru ca o lucrare dentard executata dintr-un
biomaterial metalic, de tipul protezelor dentare partiale, s isi atingd punctul maxim de functionare
prin crearea unui aspect plicut si mentinerea proprictitilor de biocompatibilitate este necesar sa fie
optimizata acuratetea fixarii acesteia, Cxecutia protezelor dentare partiale din aliaje metalice. mai
dure decat tesuturile dentare, poate conduce duce la dificultati in realizarea unei montiri precise.
Pentru a determina modul de perfectionare a proceselor de fabricatie. astfel incét precizia si poala fi
maximizata, este necesard o examinare atentd a dimensiunii spatitlor libere ce riimén intre ceramica
dentard de placare si suportul metalic turnat. Unii cercetitori au utilizaf aparate de masurare
personalizate pentru a demonstra ¢d existd goluri care nu se vid cu ochiul liber sub capetele
retentive ale luerdcilor dentare turnate (Murray si colab. 1988). Aceste studii sunt foarte sugestive,
dar nu au capacitatea de a ardta ¢i fixarea pe un suport din material metalic turnat poate i intr-o
stare neconfroma. Astfel, evaluarea obieetivi si miasurarea spattilor libere rimase intre materialul de
placarc i o piesa metalica turnati cu rol de suport este un peim pas important in asigurarea calititii
protezei. Din punct de vedere al testelor non-distructive pentru evaluarea comportamentului

biofunctional in vitro. existd trei metode principale: fluorescentd cu raze X. metoda ultrasonicd si
metoda traductoarclor capacitive. In aplicatiile industriale. golurile interne pot fi investigate cu
usurinid prin examinarea cu raze X. porii putand fi distingi cu usurini ea regiuni intunecate pe
radiografii, oferind astfel informatii semnificative pentru mérimen. localizarca si distributia
imperfectiunilor. Detectarea timpurie a acestor defecte §i imperfectiuni de turnare poate permite
repararca ugoard sau simpla refacere a structurii metalice. Pe de alii parte. detectarea tardiva poate
impune refacerea intregii proteze amovibile, care este considerata a fi o alegere costisitoare care
trebuie efectuatd de medicii stomatologi. pentru a evita esecurile premature intraorale ale unei
proteze amovibile. Pot exista insa si limitari pentru utlizarea razelor X, intrucdt tehnicile cu raze X
pot i utilizate pentru a masura diferentele de la interfata metalo-ceramica, dar sunt necesare
aproximativ 4 imagini pentru fiecare cadru si acestea trebuie digitalizate nainte ca masurarea si
poatd [i luatd, ceca ce necesita mult timp. Din aceastd cauzi s-a ciutal o metods alternativi. Initial
S-8 propus ca principiul electronic al capacitatii si poata i aplicat ca o rezolvare a acestei probleme.
Activitatea 3-3-3

Testarea comportamentului biofunctional in conditii clinice simulate (pe pacient;
virtuali si pe modele experimentale-"phantom")

Din cadrul principiilor generale in tratamentul cdentatiei prin restaurari dentare fixe. face pare
principiul biofunctional. Restaurarea integritatii arcadei dentare cu ajutorul puntilor dentare, se realizeazd in
scopul restabilirii functiilor majore ale aparatului dento-maxilar, reprezentate de masticatic. fonatie si
fizionomie. Protezele fixe se realizeaza printr-o suceesiune de etape clinico-telhnologice care se desfisoara
printr-o colaborare profesionala intre medicul stomatolog si tehnicianul dentar.

n vederea realizarii obicetivalui propus din aceasts etapd a proiectului, UM lasi a urmaril trei
directii ale cercetdrii: aspecte clinice de realizare a restaurarilor protetice fixe, realizate pe echipamentul de
simulare DentSim. DenX Lid: aspecte tehnologice de realizare a restaurarilor protetice fixe, realizate in
laboratorul de tehnica dentari din cadrul Facultatii de Medicing Dentard. Universitatea de Medicing si
Farmacie .Grigore T. Popa” din lasi: metoda de analiza cu element finit.

In vederea realizarii etapelor clinice am utilizat echipamentul de simulare- DentSim, DenX Lid, aflat
in dotarea Facultaii de Medicind Dentard. Universitatea de Medicing si Farmacie Grigore T. Popa™ din fagi.
Acest sistem computerizat prezinta topte avantajele unei sesiuni elinice de Tucru. pe care le combina cu
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mediul virtual de simulare. utilizarea instrumentelor stomatologice de cea mai nalta calitate, sistemul de
monitorizare computerizata integrala a manoperelor stomatologice. elc.

Dezambalarea. sablarea gi prelucrarea infrastructurii metalice

Pentru o bund legaturd intre cele doua componente. infrastructura metalica trebuie pregitita
corespunzitor prin conditionare. Ultima etapa este de aplicare a maselor ceramice: placarea pieselor metalice
s-a realizat cu ajutorul maselor ceramice feldspatice Vita VM. care au o consistentad omogend si sunt perfeet
compatibile cu aliajele. Peste straturile de dentind s-au aplicat straturile de small. urmarind finalizarea
morfologiei cuspizilor, santurilor si fosetelor de la nivelul fetei ocluzale, precum si refacerea convexititilor
la nivelul fefelor laterale. Sinterizarea s-a realizat tot in conditii de vid. timp de 6 minute. Dupi ricirea si
verificarea lucrarilor pe model s-a aplicat si ultimul strat, de glazurd. care impermeabilizeazi componenta
ceramica si conferda lucrdrii on luciu asemanator dintilor naturali. Glazurarea se realizeazd la 930°C. in
conditii atmosferice normale. In vederea optimizarii acuratetii studivlui de analizd cu element [init, s-a
realizat o reconstructic tridimensionald a unei sectiuni de mandibuld utilizind imagini CBCT. Statusul
odonto-parodontal prezent este caracterizat de o edentatic partiala redusd la nivel mandibular. cu lipsa
unitdtii odonto-parodontale 4.6, cadran 4. Reconstructia initiala a fost realizatd in sofli-ul Slicer3D [1i;
ulterior fiind realizate o serie de editiri Tn soft-urile MeshLab versiunea 2016 si Autodesk Fusion360
(Autodesk. Inc.. San Rafael, CA, USA) rezultand modelul 3D de studiu final. Modelul de studin prezinta un
strat de fesut osos cortical de grosime 2 mm si un volum de (esut osos trabecular. S-a realizal, de asemenea.
1 modelarea ligamentelor parodontale cu o grosime de 0.2 mm si a dintilor stalpi pentru puntea metalo-
ceramica. In figura urmatoare este ilustratd distributia de tensiune de la nivelul ansamblului mandibular
complel cu detaliu pe regiunca crestald. Zonele de concentrare a tensivnii au fost Toarte similare indiferent de
tipul de aliaj Co-Cr-MP utilizat. Nu se remarci diferenfe notabile intre situatiile simulate. Zonele de tensiune
localizate la capetele sectiunii de mandibuld sunt artefacte date de forte rezistive gengrate la reazeme $i nu au
fost considerate in analiza rezultatelor.

Distribufia tensiunii la nivelul ansamblulwi mendibular complet cu vedere detaliu lo nivetul eresial
e utilizarea Co-Cr-MP ]

iad
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Activitatea 3-3-4

Expertizarea rezultatelor obtinute privind sistemul de aliaje Co-Cr-MP inainte Si
dupa acoperirea cu straturi subtm

Au fost obtinute patru aliaje Le:\pmmenlai-z: Co-Cr-MP. Comporzitiile elementale ale noilor aliaje
obtinute. codificate CoCrMP (Co-Cr-MP1, Co-Cr-MP2. Co-Cr-MP3. Co-Cr-MI 24), se regasesc in Tabelul 2
Dintre acestea, au fost brevetate compozitiile chimice ale aliajelor dentare optimizate Co-Cr-MP1 gi Co-Cr-
MI)")

Compozifia chimica a aligielor dentare experimentale din sistemul ‘o-C'r-MP

_________  Aliaj Co Cr Mo i W Zr | Au _\g
" Co-Cr-MPI_| 50 24 [ 12 2
Co-CrMP2 | 60 | 30 | 4 | . - 1 3 2
‘ TR TV S A IR
Co-Cr-MP4 | 50 | 24 8 | . T -

l)clcnmm;ca u‘nmpwnlm: L,h mcmalc a dlhudm utilizate se pwﬂc t'lculm prin -,pcdlmn¢1|u de
emisie optica prin excitatie cu emisie prin scanteiere electricd in argon (SDAR-OES) sau prin spectrometrie
de raze X prin dispersie de energic (EDS).

Eyantioanele experimentale au  fost investigate metalografic, pentru a urmiri  aspectele
microstructurale ale noilor aliaje din sistemul Co-Cr-MP. Pentru acest Jucru au fost prelevate probe dn
aliajele formate care an fost mai apoi pregatite metalografic. Pentru evidentierca structurii metalografice,
prabele din aliajele experimentale CoCrMP au fost atacate electrolitic eu o solutie de 94ml apa distilata +
4.5mL HNO; + [, 5mL HCI (3.5V c.c.. 0.75A/km?’, 20°C), Imaginile au fost obfinute cu ajutorul unui
microscop optic Olympus BX 51, In uaxul aliajelor dentare experimentale. deosebit de wmplcu din punct
de vedere compozitional si microstructural, se recomandi utilizarea microscopiei electronice de baleiaj SEM
cuplata cu spectrometria de raze X prin dispersic de energie (EDS) pentru punerea in evidenid a detaliilor

nucrostructurale.
Aflaj Co-Cr |

-

Elemente de alisre
(AU, Ag, Zr-Nb)

U

Aspecte din timpul elaborarii aliaielor dentare experimentate

Pentru realizarea straturilor subtiri a fost aleasd metoda de depunere cu are catodie in atmosfera
reactivi, deoarece este o metodi versatila, eficientd si cu productivitate mare, generand plasme cu grad
ridicat de ionizare. cu efect benefic asupra calitdlii straturilor depuse. Este de remarcat faptul ¢i aceasta
tehnologie corespunde actualelor cerinte ecologice de protectie a mediului. deoarece nu implica wtilizarea de
substante chimice loxice $i nu genereaza noxe. Straturile subtiri dezvoltate Tn cadrul proiectului sunt straturi
de carbonitruri ale metalelor de tranzitic (Ti, Cr sau combinalii ale acestora, Si ca element de aliere), Astlel,
natura catodului s1 a gazelor de lucru sunt stabilite prin conditiile inipiale impuse de natura straturilor de
urmeaza a fi depuse. Pentru depunerea straturilor de TiCN s-a utilizat o tinta de Ti, pentru ('r("Nﬂ o tinta de
Cr, iar pentru straturile TiSICN si, respectiv, CrSiCN. o tinta de Ti+Si si. respectiv. Cr+8i, In vederea
asigurarii unei cat mai bune aderente la substrat a straturilor. probele au (ost bombardate cu foni de Ar (850
V. 1 minute).
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Aspecte microstructurale obtinute cie ajurorul microscopici electronice de baleiaj euplate eu spectrometrie
de raze X prin dispersie de energie (EDS), corespuizator fiecdvai alivf experimentat din sistemd Co-Cr-
MP: ) CoCrMP1, by CoCrMP2. ¢) CoCrMP3. ) CoCrMld.

Avind in vedere rezultaiele obtinute in etapele anterioare. a fost selectal gi expertizat stratul TISION.
Acesta s-a dovedit a i cel mai aderent la substrat sia prezentat cele mai bune proprietati de duritate s
rugozitate. De asemenea. din punct de vedere al rezistentei la coroziune, stratul TISICN depus la suprafata
aliajelor dentare din sistemul Co-Cr-MP a prezentat o rezistentd la coroziune superioari esantioanclor
experimentale neacoperite,Profilul de rugozitate al suprafetei straturilor corespunde cetinfelor impuse.
Activitatea 3-3-5
Diseminarea rezultatelor. Workshop intermediar. Raport stiintific etapa.
Diseminarea este un element important al evaluarii implementarii proiectului, fiind prezentate activitatile de
diseminare realizate de partencri:
Lacrari stitntifice publicate in revisie cotate 18I

® Improvement of CoCr alloy characteristics by Ti-based carbonitride coatings used in orthopedic
applications. M. Dinu. I. Pana, P. Seripea. 1.G. Sandu, C. Vitelaru, A. Viadeseu, Coalings. 10 (2020)
=17, doi: 10.3390/coatings 10050495;

* Effect of the processing parameters on surface, physica-chemical and mechanical features of
bioceramics synthesized from abundant carp fish bones. A.Maidaniuc. F.Miculescu, R, Ciocoin, T,
M.Butte ., [.Pasuk . G.E. Stan. S.1.Vaicu , L.T.Ciocan. Ceramics International. Volume 40, Issue 8.
Part A. 2020, Pages 10159-10171
Lucreni stiintifice prezentute la conferinte de presiigin din domeniul prateeiului

Completare paging web

Participare intalniri de luery a consortiviui. workshop intermediar
Cereri brever

In aceasta etapa au fost depuse doud cereri de breved,

®  Patent Number(s):RO134132-A0: Coball. chromium and noble metal containing alloy used for
manulacturing metal-ceramic dental prostheses, comprises coball. chromium. silicon, ruthenium,
zirconium and silver and is obtained by elaboration in electric are furnace

e Patent Number(s):ROI34131-A0 : Dental alloy of cobalt-chromium-molybdenum type used for
making metal-ceramic  dental prostheses. comprises cobalt, chromium, molybdenum.  silicon,
niobium. ruthenium. zirconium and silver and prepared by elaboration in electric are firnace

Complerdare paginag weh
In aceasta etapa a fost actualizata pagina web a proiectului. http://medicalmetmat.iuiasi.ro.

5
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Activitatea 4.3.1. Optimizareare retetelor cu entropie ridicats biocom patibile

Aligjele cu entropie ridicatd (HEA) cu caracteristici compozitionale diferite date de
elementele prezente in constitutia lor au atras multa atentie, datorita proprietatilor lor potential
interesante. Intre timp, in aceastd zona sunt oferite oportunitati vaste pentru noi compozitii si
microstructuri, in special pentru aliajele complexe concentrate (CCA). Pe baza datelor culese sl
interpretate  de cercetatori de la UTlasi s-a considerat oportuna imbunatatirea
compozitiilor chimice anterioare cu inca un element, de asemenea biocompatibil, si anume
wolframul, in proportie de 02%at. Astfel noile sarje care se vor elabora vor avea
urmatoarele compozitii chimice: FeMoTaTiZr0.2W si MoNbTaTiZr0,2W.

Compozitia procentuald proiectatd pentru sarja FeMoTaTiZr0.2W a fost
urmatoarea: Fe = 11 %; Mo = 18,87 %; Ta = 35,57 % Ti= 9,43 %:; Zr = 17,88 %: W = 7.23
%. Compozitia procentuald proiectatd pentru sarja MoNbTaTiZr0.2W a fost urméatoarea:
Mo = 17,39 %; Nb = 17,04 %; Ta = 33,16 %; Ti = 8,8 %; Zr = 16,67 %: W= 6,74 %.

Pe baza acestor valori, la Universitatea Politehnica din Bucuresti, lLaboratorul
ERAMET, s-au obtinut in instalatia RAV ABJ 900 sarjele cu compozitia chimica proiectats.

Activitatea 4.3.2. Realizarea loturilor de aliaje cu entropie ridicata

biocompatibile conform retetelor optimizate

in laboratorul ERAMET al Faultatii de Stiinta si Ingineria Materialelor al Universitatii
Poltehnica din Bucuresti au fost obtinute mai multe sarje din urmatoarele aliaje:
FeMoTaTiZr0.2W — aprox. 60g fiecare (compozitia procentuald proiectata: Fe = 11 %; Mo
= 18,87 %; Ta = 35,57 %; Ti= 943 %, Zr = 17,88 %; W = 7,23 %) si MoNbTaTiZrW.0.2
aprox. 60g fiecare (compozitia procentuald proiectatd: Mo = 17,59 %; Nb = 17,04 %: Ta =
33,16 %; Ti= 8,8 %; Zr = 16,67 %; W = 6,74 %)

Activitatea 4.3.3. Testarea caracteristicilor mecanice ale noilor aliaje cu

entropie ridicata

Testele de duritate s-au efectuat pe suprafete transversale ale probelor prelevate
din mini-lingourile obtinute Tn instalatia de retopire cu arc electric in vid MRF ABJ 900 din
Laboratorul ERAMET, Universitatea Politehnica din Bucuresti.

Aliajelele testate au suferit o durificare in urma sudarii si lipirii, valoarea duritatii
crescand cu circa 4%.

in timpul prelucrarii termice la sudare si lipire s-au format compusi care au
determinat modificarea duritatii (valorile coeficientilor de variatie sunt mai mari, deci Si
matricea metalica este neomogend, cu faze mai dure prezente).

Temperatura mare atinsa la sudare (peste 1800°C), a determinat oxidarea puternica
a suprafetelor probelor, ceea ce a determinat modificarea valorilor de duritate la nivelul
suprafetelor exterioare comparativ cu cele determinate n volumul materialului.

Activitatea 4.3.4. Testarea comportarii la sudare si lipire a noilor aliaje cu

entropie ridicata biocompatibile

Testarea comportarii la imbinarea prin sudare si lipire a vizat analiza posibilitatii de
utilizare a reperelor fabricate din aliajele experimentale pentru obtinerea unor dispozitive
medicale mai complexe, alcatuite din mai multe péarti componente. Totodata, s-a urmarit
studiul posibilitatilor de reparare prin sudare/lipire a unor piese cu defecte sau la care este
necesard adaugarea unor componente noi. Aliajele biocompatibile din sistemul
MoNbTaTiZr0.2W se comporta bine la sudare, daca se ulilizeaza procedee de sudare prin
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topire in mediu de gaze inerte. Cu toate acestea, tendinta mare de oxidare a acestor aliaje
necesita utilizarea unor incinte pentru sudare, umplute cu gaz inert, deoarece in atmosfera
ambiantd se formeaza un strat subtire de oxid pe suprafata pieselor sudate, care
afecteaza integritatea mecanica a suprafetelor si modifica rezistenta la coroziune.

Experimentul de sudare a demonstrat cd aliajele sunt sudabile, dar cu precautii
legate de protectia cu gaz inert ce trebuie asiguratd la sudare. Ca material de adaos la
sudare se poate utiliza acelasi aliaj ca al pieselor experimentale sau care si aib3
compozitia chimica similard. Cercetarile vor continua cu experimentari privind comportarea
la sudarea prin difuzie, in mediu vidat sau in atmosfera inerta de Ar.

Comportarea la lipire a aliajelor experimentale a fost buna, realizandu-se o
aderentd corespunzatoare a aliajului de brazare ales (aliaj Cu-Ag-Zn) pe suprafetele
pieselor imbinate.

Activitatea 4.3.5. Testarea cito-toxicitatii noilor aliaje cu entropie ridicata

biocompatibile

In acest studiu, celulele stem mezenchimale izolate din fesut osos au fost cultivate
in vitro in prezenta aliajelor de FeMoTaTiZr 0.2W si MoNbTaTiZr 0.2W pentru evaluarea
biocompatibilitatii, pentru utilizare ca biomateriale de implantologie. In paralel au fost
efectuate teste de biocompatibilitate cu o linie celulara de fibroblaste umane.

Au fost evaluate viabilitatea si proliferarea celulara, adeziunea directs a celulelor si
supraviefuirea pe suprafata aliajului si comportamentul celulelor si biomaterialelor in
acelasi mediu, in 2 momente: 5 zile si 10 zile.

Tehnica de microscopie Tn epifluorescentd aratd ci celulele stem mezenchimale au
aderat la suprafata aliajului, fiind necesard insa investigarea viitoare a aderarii si a
morfologiei celulare cu markeri specifici, In microscopie confocald. Celulele stem
mezenchimale au proliferat similar pana la o confluentd de 80-90% in 10 zile de analiza
atat in godeuri control- in lipsa aliajului si Tn godeurile Tn care celulele au fost cultivate pe
$i in prezenta aliajului. Prin aceeasi tehnica de microscopie se observa proliferarea
celulara pana la confluentd de 100% a liniei de fibroblaste umane, atat in proximitatea
aliajului, cat si pe suprafata acestuia.

Testele de citotoxicitate prin determinarea activitatii LDH din mediile de culturd au
aratat o activitate usor crescutd a LDH atat in godeurile control in care NHF au fost
cultivate fara aliajul MoNbTaTiZr 0.2W, cat si in godeurile in care NHF au fost cultivate in
prezenta aliajului MoNbTaTiZr 0.2W, dupa 10 zile de cultura, deci cregterea activitatii LLDH
nu s-a datorat prezentei aliajului.

O activitate crescuta a LDH exista si in godeurile in care HDBMSC au fost cultivate
in prezenta aliajului MoNbTaTiZr 0.2W, dupa 10 zile de cultura, find Tnsd mai mult decat
dublul valorii activitafii LDH in godeurile control, in care HDBMSC au fost cultivate fara
aliaj. Se pare deci. ca existd o ugoara reaciie citotoxica fata de HDBMSC, celule mai
sensibile decat NHF.

In schimb, testele de citotoxicitate pentru aliajul FeMoTaTiZr 0.2W, au aratat
cresteri mai pronuntate ale activitatii LDH dupa 10 zile in culturd, cu valori duble fati de
godeurile control in cazul NHF, cultivate in prezenta esantioanelor de aliaj FeMoTaTiZr
0.2W si valori de 3.7 ori mai mari fatd de godeurile godeurile control in cazul HDBMSC,
cultivate in prezenfa esantioanelor de aliaj FeMoTaTiZr 0.2W.

4.3.6. Testarea biocompatibilitatii in vivo a noilor aliaje cu entropie ridicata

(FeMoTaTiZr, MoNbTaTiZr)
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Noile materialele cu entropie ridicata au fost testate in vivo la sobolani Wistar prin
implantare subcutanata in regiunea toracica laterals stanga si intraosoasa in creasta
tibiald la nivelul membrului posterior drept (Clinica de Chirugie a USAMV lasi). De la cele
trei loturi experimentale (M — lot martor, subimpartit in martor negativ — fara implant Si
martor pozitiv ~ cu implant de inox standard: L| cy implant HEA-I si LIl cu implant HEA-2)
s-au prelevat probe de sange etapizat pentru a urmari reactivitatea imflamatorie (intre
momentul TO ~ziua implantului si momentul T4 — 3.5 luni postimplant), s-au efectuat
examene imagistice radiologice si de CT (in momentele T2 — 2 luni postimplant si T4 — 3,5
luni postimplant) si s-au prelevat probe de tesut cutanat si osos pentru investigatii
histologce la momentul T3 al experimentului — 3 luni postimplant, urméarind
biocompatibilitatea si osteointegrarea.

Examenele imagistice (radiografice si computer tomografice) au evidentiat
aspectele caracteristice de formd, dimensiune, suprafete ale implantului cu aspect
radioopac de corp metalic si prezenta zonelor de radiotransparenta periimplant, la nivelul
crestel tibiale in prima séptdmana dupa implantare, ca urmare a pierderii de substanta
osoasa. La doua luni postimplant, radiologic s-a evidentiat calusarea canalului osos de
implantare, iar tomografic ingrosarea corticalei osoase, fira demineralizare, la sobolanii
din lotul LI (HEA-1), si o moderats tumefactie a tesutului subcutanat periimplant la
sobolanii din lotul LI (HEA 11). La 3.5 luni postimplant, cresterea grosimii corticalei osoase
observata la lotul LI (HEA-1) este compatibild cu reactivitatea osoass.

Examenul histologic a relevat la sobolanii din lotul Ll cu implant s.c. (HEA-1) o
proliferare redusé a fibrelor de colagen periimplant, precum si a celulelor mezenchimale
din vecinatate care se diferentiaza in celule secretoare de glicozaminoglicani. Implantul
s.¢. la lotul LIl (HEA-2) evidentiaza modificari mult mai consistente, atat periimplant, cat si
la distanté: o teacd conjunctiva mai groasa formata din fibre de colagen, celule conjunctive
si acumulare de glicozaminoglicani la nivelul dermului, in plus, la unii indivizi s-a observat
depunere de material bazofil care indica formarea de particule minerale si tesut osteoid.
Implantul osos n creasta tibiala la lotul LI (HEA-1) a indus modificari histologice
compatibile cu procesul de osificare endocondrali, precum si formare de tesut osos nou,
de tip trabecular. La lotul I cu implant osos (HEA-2), examenul histologic a relevat
prezenta osteoblastelor diferentiate din celule mezenchimale, cu osificare periimplant pe
model membranos.

Examenul hematologic a evidentiat pe linia eritrocitara diminuarea hematocritului in
mod progresiv la ambele loturi cu implant HEA, spre deosebire de cresterea hematocritului
la lotul martor negativ si diminuarea acestuia doar la momentul T4 (prima saptamana post-
implant) la lotul martor pozitiv. Aceste modificari explicéd un posibil efect citopenic (direct
asupra celulelor rosii sanguine sau prin supresie medulara), mai accentuat la LI fata de LII,
prin eliberare lentd a unora dintre compusii biomaterialelor analizate. Reactivitatea
inflamatorie si a sistemului imunitar al sobolanilor a prezentat variatii semnificative intre
loturile luate in studiu, de remarcat fiind diminuarea progresiva a numarului de leucocite
totale circulante la toate loturile, scaderea fatd de momentul TO fiind mai accentuats la
lotul LI (cu 42 %), urmatad de fotul L2 (cu 38 %) si de martor (cu 29 %). Modificarea
raportului Nf/Lf, indicatorul principal al inflamatiei. a crescut dupa prima saptamana de la
implantare la martor, dar s-a redus semnificativ la ambele loturi cu implant HEA, mai
accentuat la fotul Lll, apoi a revenit catre valorile initiale spre sfarsitul perioadei de
implantare, ceea ce explica toleranté locald, cu reactivitate sistemica lents. adapftativa.
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Activitatea 4.3.7. Depunerea de straturi nano-structurate de hidroxia patita
dopata cu Zn si testarea caracteristicilor de aderenta a depunerilor

In prezentul proiect de fata, pentru realizarea straturilor s-a optat pentru metoda de
pulverizare magnetron in regim RF. Conditile de obtinere a straturilor pe baza de
hidroxiapatita (HAP) dopat cu Zn si nedopata au fost detaliate in etapa a il-a a prezentului
proiect si anume: material catozi: ZnO + hidroxiapatita; presiunea de lucru =6,67 x 10" Pa;
atmosfera reactiva: Ar; debitul masic de Ar = 19 em*min: RF puterea pe catozi: Pyo =
75W, Priodapatis = 50W; tensiunea de polarizare a substraturilor: -60V: temperatura
substratului: 300°C. Aderenta straturilor a fost evaluata prin metoda de zgariere ("scratch
test"). Metoda se bazeaza pe zgarierea stratului cu un varf de diamant cu raza de curbura
de 200 pm (penetrator Rockwell) cu o forta crescatoare. Urma de zgariere este examinata
prin microscopie optica, iar aderenta este evaluata cantitativ prin valoarea sarcinei la care
incepe exfolierea stratului (forta normala critica Lc). Testele sunt efectuate conform
standardului EN1071-3:2006.

Activitatea 4.3.8. Caracterizarea microstructurali a aliajelor de tip HEA, sarjele P15 si

P18, dupa turnare

Coordonatorul UPB a elaborat si turnat in cuptorul electric cu arc nai loturi de aliaje din
clasa High Entropy Alloys, pentru analiza microstructurala fiind transmise la ICPE-CA doua probe,
din doua sarje diferite, codificate P15 si P16. Epruvetele utilizate pentru caracterizan au fost
prelevate din aceste sarje, prin debitare prin electroeroziune. Suprafetele probelor au fost pregétite
prin slefuire pentru a fi plan paralele si avea luciu oglinda. Se poate observa ca in stare turnata.
aliajul P15 prezintd neomogenitate si chiar prezenta parilor.

Analiza microcompozitionald realizata prin intermediul spectroscopiei dispersive de energie
permite aflarea diferitilor constituenti ai aliajului, pentru ca prin cartografierea probei sa se deduca
modul in care sunt combinate elementele din acesti constituenti.

Analizénd hartile compozitionale se poate constata ci din punct de vedere compozitional,
dendritele contin: Ta: 47,3 - 48 5%; Ma: 18,7% - 20,1%: Nb: 10,2 - 11,8%; Wi 11,1 -13,7%:; Ti: 3.5
-41%; Zr: 2.8 - 2,9%; Fe: 0,5 - 1,4% si O 1,2 - 1,3%, in timp ce regiunea interdendritica contine:
Zr: 39,1 - 57,9%; Ta: 7.2 - 21,6%; Ti: 12,7 - 20%; Nb: 5,2 - 11,1%; Mo: 0,6 - 5.6%: W: 0.1 - 6.5% si
O:1,1-26%, iar concentratia Fe variaza in regiunea interdendrica. unele zone fiind mai bogate in
Fe: 15,5 - 18,6% (spectrele 1 si 3), in timp ce altele sunt mai sarace in Fe: 1,7 -2,7%.

La o marire mai mare (de 5000 de ori) a zonei analizate din punct de vedere compozitional,
se pot observa mai bine aceste diferente de ordin compozitional in regiunea interdendritica.

Dendritele sunt formate majoritar din Ta, W si Mo (figurile 59 - 61), iar regiunea
interdendritica este formatad din Zr, Fe si Ti. Este, de asemenea evident ca in regiunea
interdendritica existd doua faze, marcate cu nuante diferite in imaginea EDS stratificata a probei
de aliaj P16 in stare turnatd. Oxigenul este prezent atat in dendrite. cat si n regiunea
interdendritica.

Activitatea 4.3.9. Diseminarea rezultatelor - UPB

[. GEANTA VICTOR, VOICULESCU IONELIA, COTRUT MIHAI COSMIN,
VRANCEANU MARIA DIANA, VASILE ION MIMAI, MIRZA ROSCA JULIA
CLAUDIA, Effect of Al on corrosion behavior in 3.56%NaCl solution of Al.CoCrFeNi
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high entropy alloys, in evaluare la IJERA, Trans Tech Publications Ltd., Kapellweg
8, CH-8806, Baech, Switzerland.

VICTOR GEANTA, IONELIA VOICULESCU*, STEFAN TUDORAN, Effects of Fe
and Mn on Microstructure and Microhardness of Titanium Alloys,

Rev. Chim., 71 (4), 2020, 87-94, hitps://revistadechimie.ro, hitps:/doi.ora/10.37358/

Rev. Chim.1949.
Hydroxyapatite surfaces functionalized with a self-assembling peptide: XPS, RAIRS

and NEXAFS study, V. Secchi, $. Franchi, M. Dettin, A. Zamuner, K. Beranova, A.
Vladescu, C. Battocchio, V. Graziani, L. Tortora, G. lucci, Nanomaterials 10 (2020)
1-14, doi: 10.3390/nano10061151.

Volumul Conferintei “OPTOELECTRONICS FOR POWERFUL ECONOMY”, 20-23
October 2020, Magurele, Romania ~ online. Biocompatible coatings used in the
field of medicine, A. Vladescu, M. Surmeneva, C.M. Cotrut, R. Surmenev, E.
Ungureanu, L.R. Constantin, M. Dinu, V. Braic.

Biodegradable coatings with controllable degradability, A. Viadescu, |. Pana, C.
Vitelaru, International Chemical Engineering and Material Symposium, SICHEM
2020, 17-18 September 2020, Romania - oral presentation

Biocompatible coatings used in the field of medicine, A. Viadescu, M. Surmeneva,
CM. Cotrut, R. Surmenev, E. Ungureanu, L.R. Constantin, M. Dinu, V. Braic,
Conference OPTOELECTRONICS FOR POWERFUL ECONOMY, 20-23 October
2020, Magurele, Romania - oral presentation.
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01.01.2020 - 31.12.2020
Titlul etapei Cresterea biocompatibifitatii si a osteointegrarii implanturilor metalice
»  Activitatea | (A4.3.26) Sisteme endogene si exogene folosite in  practica

biocompatibilizarii si ostevintegrarii implanturilor metalice

Sistemele endogene de crestere a compatibilitatii caprind, in primul rand. realizarea de
straturi subtivi prin tehnicile studiate in proiect. iar osteointegrarca creste prin realizarca
depunerilor de hidroxiapatita.  In acest domeniu, edificator devine studiul relatiei dintre
raspunsul electrochimic complex al suprafetei si biocompatibilitatea sa si legatura acestor
caracteristici cu adsorbtia biologica specifica. Proicctul. in integralitatea sa, prin depunerile
specific realizate pe diverse materiale de implant, urmareste optimizarea suprafetei materialelor
de implant.

Din punct de vedere a caracterizarii electrochimice va trebui sa se urmareasea o crestere a
pasivarii spontane si o accentuare a comportamentului ohmic in urma tratamentelor si realizarii
straurilor subtiri pe materialele de baza pentru implant luate in studiu. Procesul de osteointegrare
trebuie sa urmareasca o densitate minerala superioara si cresterea cantitalii de tesut 0sos.

Testele au fost efectuate la temperatura organismului uman (37 £0.5°C) cu ajutorul unei
bai cu incalzire si recirculare model CW-05G produsa de Jeio Tech. Testele s-au efectuat
utilizand SBF (compozitie chimica: 8.035 g/I. NaCl. 0,355 g/l NalHCOs, 0,225 o/ KCI, 0.231
g/l KHPOM3 HLO, 0311 g/l MeClL*61H,0, 39 ml, IM-HCL 0.292 g/l. CaCly. 0,072 p/L
Na,SO.. 6,188 /1 Tris) ca electrolit.,

Sistemul endogen  propus. pentru  cresterea  biocompatibilizarii  si osteointegrarii
implanturilor metalice. este cel al realizarii depunerilor de hidroxiapatita ce are in atentie doparca
straturilor cu elemente bioactive (Mg) si antibacteriene (Ag) cu o concentratie de maxim 1,5
mM. eu o uniformitate ridicata. Depasirea acestei concentratii duce la formarea unui strat pOToS.
discontinuu. cu defecte. Adaugarea argintului in sistemul de depunere a dus la micsorarea
dimensiunilor straturilor (subtiere). In toate cazurile. cristalele obtinute au o dezvoltare
perpendiculara pe suprafata substratului.

Din analizele EDS rezulta ca acoperivile prezinta un raport stoichiometric apropiat de cel
al osului matwral de 1,67 si anume de 1,59 in cazul H si H-Mgl si de 1.56 in cazul H-Mg1.5, in
timp ce pentrn H-Ag este de 1,63. Grosimea straturilor variaza intre 10 si 13 pum. In pratica
medicala, pe aliajele biomedicale. este indicat sa avem o grosime cat mai mica a stratului depus.
dar o uniformitate morfologica, pentru a nu afecta dimensional si a conferi proprictati chimico-
structurale constante.

Ca sistem exogen de crestere a compatibilitatii si osteointegrarii, terapia cu acrosoli salini
reprezinta o solutie viabila, la indemana. Intrucat aerosolii salini activeaza la nivel membranar
sehimbul ionic si permeabilizarea tesuturilor, procesul de osteointegrare este aceelerat. Proiectul
isi propune si un studiu al influentei aerosolilor salini asupra aliajelor de wmplant, pe care s-au
realizat depuneri. prin scufundare in saliva artificiala SBE, urmarindu-se modificari ale
comportamentului electrochimic. daca exista modificari ale valorilor densitatii curentului de
coroziune sau rezistenta la polarizare fata de sistemele initiale.

»  Activitatea 2 (A.3.27) Sisteme de control a evolutici comportarii implantarilor
metalice

Pentru evaluarca evolutiel comportarii implanuturilor metalice in timp pe care s-au
realizat depuneri, se propune un sistem camera climatica cu generare de acrosoli salini, cu



¥

parametri variabili, care sa permita cresterea temperaturii, umiditatii si concentratiei de aerosoli
la care suni supuse sistemele de depunere realizate. Cresterea acestor parametrii va permite o
accelerare a proceselor fizico-chimice la nivelul interfetelor, care sa simuleze comportamentul in
timp a probelor analizate. Se vor urmari parametrii procesului de coroziune, pentru a determina
gradul de influenta a mediilor terapeutice saline asupra comportamentului electrochimic al
probelor obtinute. Pentru acest lucru se propune urmatorul protocol de cercetare, care sa
urmareasca urmatoarele date experimentale.
» Activitatea 3 (A.3.28) Depuneri experimentale de straturi subtiri nanocomposite
binare, termare sau cuaternare pe baza de carbon (ne-MeC — unde Me= Ti, Zr, Nb,
HT saw combinatii ale acestora) prin tehnologia de evaporare cu are catodic pe
materialele metalice de implant obtinute

Asa cum a mai fost mentionat si in ctapele precedente, pentru realizarea straturilor subtiri
dezvoltate n prezentul proiect, a fost aleasd metoda de depunere cu arc catodic in atmosfera
reactiva. care a fost descrisa in detaliv in etapele | si 1. Straturile subtiri dezvoltate in cadrul
proiectului sunt straturi de carburi ale metalelor de tranzitie (Ti. Zr. Nb sau combinatii ale
acestora). In etapa a Il-a au fost obtinute si analizate straturile de TiC. 7rC si TINBC. jar
rezultatele au fost publicate in articolul: In vitro corrosion and tribocorrosion performance of
biocompatible carbide coatings. 1. Pana, A. Vladescu. 1.R. Constantin. 1.G. Sandu, M. Dinu.
C.M. Cotrut. Coatings 10 (2020) 1-16. doi: 10.3390/coatings 10070654, In prezenta etapa, au fost
alese pentru analiza straturile de tipul TiZeC, TiZeNbC. Pentru depunerea straturilor s-au utilizat
cite o {intd confecionatd din Ti (catod 1). Zr (catod 2) si. respectiv. Nb (catod 3). In vederea
asigurdrii unei cat mai bune aderente la substrat a straturilor. probele au fost bombardate cu ioni
de Ar' (850 V. 10 minute).

P Activitatea 4 (A.3.29) Depuneri experimentale de straturi de hidroxiapatita (HAp)
nedopata si dopata cu Ag sifsau Mg prin tehmici electrochimice

Depunerile straturilor de HAp nedopata si dopata cu Ag sifsau Mg prin tehnici asistate
electrochimic galvanostatice din solutii apoase pe substrat metalic au fost realizate in Laboratorul
de Electrochimie si Functionalizare a Suprafetelor din cadrul Facultatii Stiinta si Ingineria
Materialelor (SIM-UPB). Acoperirile de fostati de caleiu pe substrat metalic au fost realizate
intr-o celula electrochimica standard cu trei electrozi: substrat metalic - electrod de lueru (WE),
placuta Pt - electrodul ausiliar (AE). si un electrod de calomel (SCE) — electrod de referinta
(RE).

Depunerea asistata electrochimic a fost realizata cu ajutorul unui potentiostat/galvanostat
(PARSTATA MC. PMC 2000. Princeton Applied Research —Ametek), utilizand tehnica
galvanostatica. In Tabelele | si 2 sunt prezentate codificarile probelor, compozitia chimica a
clectrolitului si parametri electrochimici utilizati pentru acoperirile de HAp. Raportul molar inital
Ca/P este de 1,67, acesta fiind specific hidroxiapatitei stoichiometrice. In cazul HAp dopata
raportul va fi de forma (Ca+tM)/P = 1.67 unde M = Mg si/sau Ag, intrucat elementele de dopare
utilizate substituie Ca din structura HAp.

Tabel 1. Compozitic electrolitului utilizaf in acoperirile electrochimice -
Tip acoperire | HAp simpla o HAp dopata cu Ag. HAp dopata cu Mg
Codificare [ HAp Ag-HAp Mg-l1Ap

5 miv 10,475 mM 9435 mivi

Ca(NO)* 41,0

NHALPO,

0,025 mM B S
105 mM_




Compozitie chimica electroliy

|l " < 5 (justat cq_.;,}i'l'ﬁlie IM:I__IQ"M)I-I] —
Raport {CalMyP 1,67 _ [ 167 | Lo7
Tabel 2. Conditiile experimentale wiilizate pentru depuneriie electrochimice o
8 = densitate de curent aplicaln - 085 mA/em’
Depunere clectrochimica s L
B ORI timp depuriere N | 20 min, i,
ECARE S fermperatura IR

Acoperirile pe baza de HAp nedopata si dopata au Tost caracterizate prin metode moderne
si avansale de investigare, in colaborare eu partenerii din acest proiect, dupa cum urmeaza:
microscopie electronica de baleiaj cuplata cu spectroscopie cu dispersic dupa energie (Table Top
Phenom ProX. Phenom World). difractie de raze X (SmartLab. Rigaku). profilometrie de contact
(Dektak 150), aderenta utilizand testul cu banda adeziva (Kit de testare aderenta Fleometer 107)
siteste electrochimice (polarizare liniara, Potentiostat/Galvanostat/ LS Parstat 4000).

» Activitatea 5§ (A.3.30) Caracterizarea in laborator a straturilor subtivi de
nanocompozite si hidroxiapatita dezvoltate ~-Straturi subtivi nanocompozite
Tabel 1. Compozitia elementala obtinuta prin analize EDS

------------- ) Compozitio gfgmenmr’&f %%55} ‘
Strat T | b | si % G C/Smetale
TiNbZrC 34.4 8.8 5.6 - 49.1 2.1 1.01
TiZrC 38.8 8.8 - 39 45.7 2.8 0.96

Se observa ca in toate straturile s-au format solutii solide. cristalizate intr-o retea cubica cu fete
centrate (cfc). In ceea ce priveste orientarea preferentiala a depunerilor. in cazul straturilor
analizate s-a intregistrat o puternica orientare dupa planul (171).
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Straturile HAp - Morfologie
Imaginile SEM au evidentiat faptul ca acoperirile de HAp sunt constituite din eristale cu
aspect de panglica foarte subtiri. lungi si late, de grosimi nanometrice, crescute perpendicular pe

suprafata substratului. Morfologie similara poate fi observata si in cazul ac
Mg sau Ag.

A0 08 ap 05
Fotential E vs AglagCi{y)

operirilor dopate cu

Cu toate acestea, pot fi observate mici modificari ale dimensiunii cristalelor dupa cum
urmeaza: adaugarea de Ag duce la cresterea dimensiunii panglicilor acestea fiind usor mai late in
timp ce la adaugarea Mg, morfologia pare neschimbata.Compozitia elementala si distributia
elementelor pentru acoperirile bivactive pe baza de HAp nedopata si dopata este prezentata in
Fig, 2 si a fost determinata prin spectroscopie de raze X cu dispersie dupa energie (EDS)
utilizand un spectrometru EDS cuplat la microscopul electronic de baleiaj Phenom PRO X



Distributia principalelor elemente ale acoperirilor pe baza de HAp nedopata si dopata (Ca, P. Mg
st Ag). Dupa cum poate fi observat, toate elementele sunt uniform distribuite pe intreag:
suprafata investigata indiferent de tipul de acoperire.

WAn T apHAD MpHAp

T

i
Imagini SEM ale acoperirilor la diferite Compozitie chimicd elementard
puteri de matrire

Concluzii

[n urma obtinerii si caracterizarii straturilor de hidroxiapatatita nedopata si dopata cu
elemente bioactive (Mg) sau antibacteriene (Ag) urmatoarele concluzii pot fi enuntate:
~ din punct de vedere morfologic. acoperirile obtinute prezinta un aspect sub forma de
panglici atat in cazul acoperirilor de 1Ap nedopata cat si in cazul HAp dopata cu Mg sau Ag;
adaugarea Ag in HAp duce la usoare modificari ale morfologiei acoperirilor. fiind observata o
usoara crestere a dimensiunilor panglicilor in timp ce dupa adaugarca Mg nu a dus la modificari
majore a HAp: de asemenca a fost observat ca directia preferentiala de dezvoltare a cristalelor de
hidroxiapatita este cea perpendiculara pe suprafata substratului indiferent de tipul de acoperire:
analizele EDS au evidentiat ca acoperirile prezinta un raport stoechiometric apropiat de cel al
osului natural de 1,67 si anume de 1,58 in cazul HAp; odata cu adaugarca elementelor de dopare
a lost observata o usoara crestere a raportului catre 1,60 in cazul doparii cu Mg si de 1,63 in
cazul doparii cu Ag: parametri de retea de la XRD si modificarea dimensiunii de cristalit indica
faptul ca doparca a fost realizata cu succes in structura HAp: de asemenea. acoperirile obtinute
prezinta o buna cristalinitate care scade usor dupa adaugarea clementelor de dopare: din punct de
vedere al rugozitatii se poate spune ca adaugarea clementelor de dopare a dus la cresterea
rugozitatii. cea mai mica valoare fiind inregistrata de proba HAp (~ 400 nm), in timp ce
acoperirile dopate cu Mg sau Ag desi prezinta valori apropiate, de ~ 588 si 570 nn., acestea sunt
usor mai mari, comparativ cu cea a HAp nedopata; din punct de vedere al grosimii de strat,
acoperirile inregistreaza valori ce variaza intre 11 pm (HAp si Mg-HAp) si 12 wun (Ag-HAp):
aderenta HAp la substrat a fost imbunatatita prin adaugarca elementelor de dopare; masuratorile
electrochimice au evidentiat ca proba HAp se remarca datorita celei mai mici valori a dengitatii
curentului de coroziune iar proba Mg-1Ap pentru cea mai mare rezistenta la polarizare;
Activitatea 6 (A.3.31) Rolul si modul de actiune (impactui)  al  acrosolilor  in
biocompatibilizarea si osteointegrarea materialelor pentru implant pe care s-au realizat
depuneri Pentru a determina rolul si modul de actiune (impactul) al aerosolilor  in
biocompatibilizarea si osteointegrarea materialelor pentru implant pe care s-au realizat depuneri.
echipa de cercetare a propus urmarirea parametrii procesului de coroziune. pentru a determina
gradul de influenta a mediilor terapeutice saline asupra comportamentului electrochimic al
probelor obtinute. Acestea au fost scufundate in SBE. in medii controlate. lip camera ¢limatica,

.

in prezenta celor 3 tipuri de aerosoli propusi. cu densitatile optime stabilite in etapele anterioare



din project. apoi s-au facut masuratori ale compartamentului ¢lectrochimic care au fost
comparate cu rezultatele deja obtinute. In urma rezultatelor obtinute se observa ca acrosolii salini
au o influenta nesemnificativa asupra comportamentului electrochimic al  materialelor de
implant studiate in sistem in vitro. Asta inseamna ca o expunere indefungata in mediul salin nu
influenteaza comportamentul aliajelor de implant. dar in sistem in vivo se asteapta o activare la
nivel de tesut a transferului fonic si realizarea unei restructurari la nivel osos si de tesut.
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