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INTRODUCERE

Aliajele cu entropie ridicata, denumite pe scurt HEA (eng. “high entropy alloys”) sunt
un domeniu relativ nou in ingineria materialelor, acestea fiind introduse de catre J.W Yeh si
colaboratorii [1.1] in anul 2004, studiile din domeniu fiind apoi aprofundate si diseminate de
catre autori precum B. Cantor, I. Chang si altii [1.2] pana in prezent.

Acest tip de aliaje prezintd un interes ridicat in metalurgia modernd datorita
chimica aleasa, varietatea modalitatilor de obfinere ce pot porni din toate starile de agregare,
rezultatele conducand catre indeplinirea scopului final de aplicabilitate in numeroase
domenii.

Principalele aspecte urmarite inca de la inceput au fost indreptate catre proprietati
superioare precum rezistenta la uzura si coroziune, duritatea ridicata, rezistenta la temperaturi
ridicate si proprietati de biocompatibilitate, toate fiind determinate de efectele specifice HEA.

Scopul principal al acestei teze de doctorat a fost de a obtine un aliaj cu entropie
ridicatd, cu proprietati superioare, sub forma de acoperire metalica, ce poate reprezenta o
solutie de imbunatatire a echipamentelor utilizate in domeniul biomedical prin rezolvarea
problemelor de coroziune si uzura ce sunt intalnite in mod frecvent.

Teza de doctorat este Tmpartita in doud sectiuni principale si anume PARTEA | -
STUDIU TEORETIC ASUPRA ALIAJELOR CU COMPOZITIE COMPLEXA PENTRU
MEDII AGRESIVE CU POTENTIALE APLICATII BIOMEDICALE si PARTEA 11 -
STUDII SI CERCETARI EXPERIMENTALE PROPRIL.

Partea | cuprinde studiile teoretice ce stau la baza acestei cercetari, in care au fost
luate in considerare aspectele teoretice privind aliajele cu entropie ridicatd, metodele de
obtinere a materialului sub formd de pulbere metalicd, compactizarea, sinterizarea si
depunerea sub forma de acoperiri de protectie. De asemenea, studiul teoretic include stadiul
actual al cercetarilor In domeniul acestor aliaje, reprezentand un punct de plecare pentru
cercetarea realizata. Tindnd cont de noutatea acestei teme de doctorat, referintele literare
privind aliajul studiat sunt limitate, fiind necesare astfel incercari multiple in ceea ce priveste
stabilirea parametrilor de obtinere, tipurile de testare a materialelor obtinute si analizarea in
detaliu a materialelor atit din punct de vedere microstructural cat si chimic pentru a descrie
fenomenele ce apar pe parcurs..

Partea a I1-a a tezei cuprinde experimentdrile realizate pe parcursul anilor de studiu,
ce au stat la baza obtinerii de acoperiri din aliaj cu entropie ridicata cu posibile aplicatii
biomedicale fiind completate de analize microstructurale si chimice realizate pentru fiecare
etapa de studiu.

In aceasta teza doctorald, cercetarea a fost concentrati pe procesarea in stare solidi a
unor elemente cu puritate ridicata de cobalt, crom, molibden, niobiu si titan, cu scopul



dezvoltarii aliajului CoCrMoNDbTi ce a prezentat un grad mare de omogenitate si aliere.
Avantajul alierii mecanice prezintd avantaje precum evitarea formarii de structuri dendritice
nedorite sau segregari, ce sunt adesea prezente In cazul metodelor de procesare in stare
lichida (ex. topire cu arc in vacuum).

Elementele componente au fost alese In functie de proprietatile particulare precum
rezistenta la coroziune si uzurd, dar toate au avut un punct principal comun §i anume
biocompatibilitatea pentru a face posibild aplicarea acestora in domeniul medical. De
asemenea, compozifia chimicd a acestui material a tinut cont de rezultatele calculelor
termodinamice ce indica proprietatile teoretice si descriu caracteristicele specifice HEA.

In urma obtinerii aliajelor sub forma de pulbere metalicd acestea au fost caracterizate
mecanic privind viteza de curgere, densitatea in stare varsatd, densitatea In stare tasatd,
unghiul de taluz si densitatea de impachetare. Acesti parametrii sunt necesari pentru
curgere), unde o pulbere ce nu are o curgere buna poate afecta instalatia. Densitatile in stare
varsatd ne furnizeaza date privind volumul ocupat de pulbere si tasatd indica capacitatea
materialului de compactare si despre densitatea finala. Gradul de impachetare indica eficienta

In functie de rezultatele obtinute a fost selectati ca si metodid de compactizare
sinterizarea asistata in camp electric (eng. “spark plasma sintering - SPS”), aceastd metoda
fiind eficientd economic din considerente precum procesul scurt, pierderi minimale si
avantajoasa privind temperaturile mari de sinterizare, compactizare de pana la 99% din
densitatea teoreticad si porozitate foarte redusd. Rezultatele au prezentat eficienta acestei
metode, acestea fiind prezentate.

Probele sinterizate au fost apoi pregatite metalografic prin slefuire cu hartie abraziva
cu granulatii diferite si curitare cu alcool de inalta puritate. In urma sinterizarii, a fost selectat
candidatul ideal pentru obtinerea de electrozi, proba fiind prelucrata mecanic cu specificatiile
necesare pentru aplicatorul echipamentului de depunere electrica prin scanteiere (eng.
“electro spark deposition - ESD”).

Pentru realizarea acoperirilor cu posibile proprietati biocompatibile a fost utilizata
metoda de depunere electrica prin scanteiere datoritd eficientei economice pe care aceasta
tehnicad o ofera atit din punct de vedere al pierderilor foarte mici de material, cat s1 a
consumurilor energetice reduse.

Pe tot parcursul cercetarilor pornind de la materialul sub formd de pulbere pand la
obtinerea de acoperiri, au fost realizate analize microstructurale si chimice pentru verificarea
si, in eventualitatea cazului, modificarea parametrilor proceselor, dar si pentru observarea
timpurie a prezentei impuritatilor si contaminantilor din compozitie. Acoperirea obfinuta a
fost analizatd atat pe suprafatd, cat si in sectiune pentru o mai buna intelegere a fenomenelor
aparute si pentru extragerea unor concluzii corecte si relevante.

Testarea mecanica pentru aceasta acoperire a constat in testarea adeziunii acoperirii la
substrat prin tehnica Pull Off Testing. Aceasta analiza confera date esentiale pentru stabilirea
functionalitatii in mediul de lucru.



In urma tuturor rezultatelor obtinute pe parcursul acestei cercetiri, a fost realizati
testarea la coroziune in mediu relevant biocompatibil si anume fluide corporale simulate
(eng. “simulated body fluids” — SBF).

Pe langa partile principale ale acestei teze si anume partea de studiu teoretic si
cercetarea propriu-zisa, aceastd teza cuprinde capitole legate de contributii originale si

ege v,

cercetarilor din domeniul ales pentru o imbunatatire a rezultatelor.



PARTEA I - STUDIU TEORETIC ASUPRA ALIAJELOR CU

COMPOZITIE COMPLEXA PENTRU MEDII AGRESIVE CU POTENTIALE
APLICATII BIOMEDICALE



CAPITOLUL 1 - Efectele coroziunii si uzurii in domeniul biomedical

Instrumentele chirurgicale sunt resurse esentiale pentru orice unitate chirurgicala.
Calitatea acestora este cruciala pentru functionarea eficienta a salilor de operatie si pentru
siguranta pacientilor. O reprocesare de calitate a instrumentelor reduce uzura acestora,
asigurand astfel o durabilitate sporitd. Implementarea ghidurilor formulate pentru metodele
de reprocesare si sterilizare a instrumentelor chirurgicale este de o importantd majora. Acest
aspect este deosebit de relevant in tarile in curs de dezvoltare, unde resursele sunt limitate si
unde astfel de practici pot reduce costurile medicale.

1.1. Coroziunea protezelor si instrumentarului medical

Tipare de deteriorare a instrumentelor chirurgicale generale

Cele mai frecvente observatii au fost petele, prezente la 97,87% dintre instrumente,
urmate de slabirea componentelor la 82,97%, rugina la 27,65%, gropitele la 25,5% si
dezalinierea la 19% dintre instrumente. [1.3]. Exemple de defecte cauzate de coroziune in
cazul instrumentarului medical sunt prezentate in figura 1.1.

Decolorare Pete, innegrire, marmorare cauzate de coroziune

Figura 1.1. Efectele coroziunii asupra instrumentarului medical. Imaginile apartin Munakomi S,
Shah R and Shrestha S. 2018, 7:102 [1.3] -



Tipare de deteriorare a instrumentelor neurochirurgicale

Cele mai comune observatii au fost petele, gasite la 38,29% dintre instrumente,
urmate de sldbirea componentelor la 31,91%, dezalinierea la 29,78% si decolorarea la 23,4%.

Pentru articulatii, slabirea si patarea au fost observate la 29,78% dintre instrumente, in
timp ce rugina a fost prezentd doar la 8,5%. Fracturile au fost observate la 27,65% dintre
instrumente, majoritatea fiind la varf (46,1%), urmate de implicarea articulatiei in 23% si a
tijei si manerului in cate 15,38% fiecare. [1.3]

1.2. Implanturi ortopedice si avantajele aliajelor de titan

Materialele metalice, care au cea mai veche istorie comparativ cu alte tipuri de
materiale, cum ar fi ceramica si polimerii, In ceea ce priveste utilizarea lor pentru scopuri
biomedicale, prezinti proprietiti mecanice mai rezonabile decat ceramica si polimerii. In
cazul aplicatiilor de implanturi ortopedice, reactiile alergice sunt estimate sa apara intre 1% si
5% dintre pacienti. Efectele coroziunii asupra implanturilor sunt prezentate in figura 1.2.

Figr 1.2, Efectele coroziunii in cazul componentelor implantabile.
Imaginile apartin The BONE Lab (Biomaterials for Osseointegration and Novel Engineering) 2024



CAPITOLUL 2 — Studiu teoretic privind aliajele cu entropie ridicata

Tinand cont de tipurile de efecte ce apar in domeniul biomedical cauzate de mediul de
lucru (fluide corporale) ce cauzeaza aparitia coroziunii i a uzurii (cauzatd de utilizarea
prelungitd) asupra instrumentarului sau a protezelor implantate, cercetarile au fost indreptate
spre gasirea unei solutii de optimizare a acestora fie prin materiale noi sau acoperiri cu
proprietati superioare. Astfel, aliajele cu entropie ridicatd au fost luate In considerare datorita
efectelor lor specifice, dar si a proprietatilor predefinite ce pot fi personalizate in functie de
nevoie sau aplicatia finala.

2.1. Notiuni generale privind aliajele cu entropie ridicata

Aliajele cu entropie ridicata, cunoscute si sub numele de aliaje multicomponente
(MPEA), sunt aliagje alcatuite din cinci sau mai multe elemente si care pot fi obtinute prin
diferite tehnici evidentiind efecte unice si proprietiti remarcabile. Comparativ cu HEA,
aliajele traditionale sunt, in general, compuse din unul sau doud componente principale alese
in functie de proprietatile lor distincte si la care, ulterior, sunt adaugate componente de aliere
cu scopul de a continua imbunatatirea proprietatilor.

Din studiile de literaturd si cercetdrile anterioare [1.27], se observad ca aliajele cu
entropie ridicata (HEA) prezinta urmatoarele caracteristici principale:

1. Entropie 1nalta: Aceasta contribuie la simplificarea microstructurii, rezultand in
principal faze de solutie solidd cu structuri cubica cu fete centrate (CFC) si cubica cu volum
centrat (CVC).

2. Deformarea severa a structurii cristaline: Aceastd deformare influenteaza
semnificativ proprietatile mecanice, fizice si chimice ale aliajelor.

3. Difuzie lentd: Conduce la formarea de structuri nanocristaline sau chiar amorfe.

4. Efecte de amestec aleatoriu (,efect cocktail”): Interactiunile dintre diversele
elemente componente confera proprietati unice aliajelor HEA.

Efectul de entropie ridicata [1.25] sugereaza ca o solutie solida dezordonata poate fi
stabilizata daca entropia este suficient de mare, atingdnd valori maxime in cazul proportiilor
echimolare sau aproape echimolare a elementelor componente, fiind esentiald pentru
formarea aliajelor de tip HEA.

Efectul de difuzie lentid [1.25] sugereaza ca cinetica transformarilor in HEA este
mult mai lentd comparativ cu sistemele conventionale. Aceasta este partial cauzatd de
cresterea energiei de activare necesard pentru difuzia de substitutie si partial datorata
fenomenelor atomistice care, in final, incetinesc procesul de difuzie.

Transformarile de faza ce depind de difuzia atomilor necesitd miscarea cooperativa a
elementelor pentru a se obtine o distributie echilibratd intre faze. Aceasta, impreund cu
deformarea retelei cristaline care obstructioneazd deplasarea atomilor, reduce semnificativ
viteza de difuzie efectivd in HEA.



Efectul distorsiunii severe a retelei cristaline [1.25] este in mare parte determinat de
dimensiunile atomice diferite specifice fiecarui element constituent din aliajul cu entropie
ridicata. In aliajele cu entropie ridicata (HEA) fiecare atom din matricea multicomponenta
este Inconjurat de alte tipuri de atomi, iar astfel apar tensiuni in principal datoritd diferentelor
marimii atomilor, ducand la o deformare a retelei cristaline.

Efectul de cocktail in aliajele HEA [1.25] este utilizat pentru a imbunatati
proprietatile aliajelor compuse din cel putin cinci elemente principale constituente. Aliajul
poate contine una sau mai multe faze, in functie de compozitie si procesele de elaborare.

Efectul de nucleu imbunatateste aliajele cu entropie ridicata (HEA) conferindu-le
proprietati superioare, care le fac utile intr-o varietate de aplicatii. Structurile cristaline cu o
singura faza de tip CVC (cub cu volum centrat), prezintd o limita de curgere ridicatd datorita
durificarii pronuntate a solutiei solide, in timp ce structurile cristaline cu o singura faza de tip
CFC (cub cu fete centrate) sunt cunoscute pentru ductilitatea lor crescuta.

2.2. Metode de obtinere a aliajelor cu entropie ridicata

In cazul aliajelor cu entropie ridicata, cinetica joacd un rol crucial in determinarea
fazelor cristalografice. Microstructura aliajului poate fi directionata prin controlul ratei de
racire 1n timpul solidificarii, tipul de procesare aplicat si deformarea plastica, in combinatie
cu diferite tratamente termice ulterioare. Astfel, proprietatile aliajului pot fi optimize prin
ajustarea parametrilor de procesare.

Procesul de sinteza a HEA poate fi clasificat in functie de starea initiala de pregatire a
aligjului, fie ca este lichida, solida sau gazoasa. Pentru a produce aliaje cu entropie ridicata se
pot utiliza diverse tehnici de procesare, cum ar fi topirea cu arc electric, solidificarea
Bridgman, alierea mecanica, pulverizarea, placarea cu laser si electrodepunerea (ESD). [1.31]

2.3. Consideratii teoretice asupra aliajelor cu entropie ridicatd biocompatibile (Bio-
HEA)

Nova si al. [1.32] au dezvoltat aliaje CoCrMoES5Ti prin turnare si sinterizare prin
scanteie plasma si au studiat microstructura, proprietatile mecanice si tribologice ale aliajului
dezvoltat. Au constatat cad adaugarea de Ti la aliajul CoCrMo a imbunatatit semnificativ
rezistenta sa la uzura. Acest lucru demonstreaza ca adaugarea de Ti la aliajul CoCrMo prin
procese adecvate poate fi benefica in dezvoltarea unui material mai bun pentru implanturile
de genunchi.

Procesele conventionale de fabricatie cum ar fi turnarea, prelucrarea, forjarea si formarea au
fost folosite pentru a fabrica implanturi de genunchi, dar implanturile fabricate au o calitate
slaba a suprafetei si a caracteristicilor mecanice [1.33, 1.34]. Mai mult, aceste procese sunt
inflexibile pentru fabricarea protezelor intr-o forma aproape finala si productiva a formelor

complexe personalizate.



CAPITOLUL 3. - Fundamentele alierii mecanice cu ajutorul metalurgiei
pulberilor si consolidarea prin sinterizare asistata in camp electric (SPS)

Alierea mecanica reprezinta un proces in care pulberile cu dimensiuni relativ egale ale
elementelor constituente sunt amestecate intr-o incintd, impreund cu bilele de macinare.
Acestea sunt supuse procesului de macinare pentru o perioada determinatd de timp, cu scopul
de a obtine un aliaj solid in care fiecare particula din pulbere va contine toate elementele
initial adaugate in compozitie.

Figura 3.1. Reprezentarea realizarii alierii mecanice .

In timpul acestui proces, particulele sunt supuse la aplatizare, fracturare si resudare
datoritd coliziunilor repetate intre bilele de macinare. Aceste interactiuni conduc la formarea
de noi forme si suprafete pe particulele pulverizate, fenomene intdlnite in toate tipurile de
pulberi care urmeaza a fi aliate [1.55].

In tehnologia alierii mecanice, exista trei combinatii posibile de pulberi:

1. Combinatia ductil — ductil: Aceasta este considerata ideala pentru alierea mecanica.
In acest caz, cantititi mici din amestecul de pulberi au tendinta de a se suda impreuna
si de a forma o barierd protectoare in incintd incd de la inceputul procesului.
Particulele ductile se aplatizeaza in timpul procesului, formand structuri lamelare din
amestecul initial.

2. Combinatia ductil — fragil: In acest scenariu, particulele fragile, cum ar fi cele de
oxid, sunt dispersate intr-o matrice ductila. In prima parte a procesului, coliziunea
bilelor de macinare duce la aplatizarea particulelor ductile si fragmentarea particulele
fragile.

3. Combinatia fragil — fragil Acest tip de combinatie implica dispersia particulelor
fragile intr-o matrice fragila similara. In timpul alierii mecanice, particulele fragile se
incorporeazd in particulele mai putin fragile. Aceastda combinatie poate duce la
formarea unor faze amorfe, intermetalice si solutii solide la nivel atomic, cu o rafinare
structurald influentatd de energia mecanica generata in timpul procesului (figura 3.4.)
[1.56].



3.1. Variabilele procesului de aliere mecanica

Optimizarea parametrilor in procesul de aliere mecanica este esentiala pentru
obtinerea fazei, microstructurii sau a produsului final dorit. Parametrii cu impact major in
realizarea acestor obiective includ:

e Tipul morii folosite in proces: Morile pot fi de diverse tipuri, fiecare avand influente
diferite asupra procesului de macinare si a rezultatelor finale.

e Tipul incintei: Alegerea incintei poate influenta conditiile de macinare, distributia
temperaturii si comportamentul materialelor in timpul procesului.

e Timpul de méicinare efectiv si viteza de maicinare: Acesti parametri determind
gradul de deformare si de rafinare a particulelor in timpul procesului.

e Dimensiunile si tipul bilelor folosite in proces: Bilele de macinare afecteaza
eficienta procesului de macinare si gradul de amestecare al pulberilor.

e Raportul masic bile-pulbere: Acest raport influenteaza densitatea si eficienta
procesului de macinare.

e Gradul de umplere cu pulbere si bile al incintei: Umplerea adecvatd a incintei cu
pulbere si bile asigura un proces uniform si eficient.

e Atmosfera si agentul de control al procesului: Atmosfera si utilizarea unui agent de
control pot influenta reactiile chimice si oxidarea materialelor in timpul procesului.

e Temperatura la care se produce macinarea: Temperatura poate afecta reactiile
chimice, reactiile de oxidare si comportamentul materialului in timpul procesului de
aliere mecanica.

3.2. Consolidarea pulberilor metalice prin tehnologia Spark Plasma Sintering (SPS)

Sinterizarea asistatd in camp electric (SPS) este o tehnicd inovatoare care se
evidentiaza prin timpi de incalzire si cicluri de procesare extrem de rapide.
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Figura 3.6. Schema de functionare a instalatiei SPS [1.77].5

In punctele de contact ale particulelor de pulbere se desfisoard procese precum
incdlzirea Joule, formarea de plasma si migrarea electronilor, permitdnd utilizarea unor
presiuni si temperaturi reduse fata de sinterizarea clasica sau presarea la cald [1.76].



CAPITOLUL 4 - Utilizarea materialelor sub forma de acoperiri cu rol de
imbunatatire a suprafetelor

Depunerea de straturi subtiri implica acoperirea suprafetelor metalice sau nemetalice
cu materiale cu performantd ridicatd, avand scopul de a imbunatati proprietdtile pieselor
fabricate din materiale uzuale. Aceasta metoda este preferatd din punct de vedere economic,
deoarece permite utilizarea unui material costisitor doar pentru stratul de acoperire, in loc de
fabricarea integrald a piesei din material scump, reducidnd astfel consumul de energie si
resurse. Straturile subtiri au un impact semnificativ asupra proprietdtilor fizice si
comportamentului materialului [1.54].

Aceste straturi sunt esentiale in diverse tehnologii moderne, inclusiv senzori de gaz,
detectoare cu infrarosu, celule solare, filtre de interferentd, polarizoare, straturi
superconductive, acoperiri anticorozive, etc. Procesul de depunere este influentat de metodele
de curdtare a substratului, tehnica de depunere folositad si grosimea stratului aplicat. Tehnicile
de depunere a straturilor subtiri pot fi clasificate astfel:

4.1. Notiuni generale privind metodele de depunere a materialelor

Stiinta materialelor si inovatiile ingineriei au adus schimbari benefice societatii
moderne, permitand dezvoltarea de materiale noi cu proprietdti chimice, fizice si mecanice
remarcabile. Tehnologia contemporana se bazeaza pe straturi subtiri pentru diverse aplicatii
esentiale [1.80]. Utilizarea proprietatilor optice ale straturilor metalice si interesul stiintific
pentru comportamentul solidelor bidimensionale au stimulat cercetarile intense in acest
domeniu. Aceste studii au propulsat noi arii de cercetare in fizica si chimia materialelor,
explorand fenomene unice legate de grosimea, geometria si structura straturilor subtiri [1.80].

4.2. Metode de acoperire a suprafetelor in vederea imbunatitirii proprietatilor

Depunerea de straturi subtiri poate fi realizatd prin diverse metode, fiecare avand
propriile avantaje si aplicatii specifice:

1. Depunerea chimicd de vapori (CVD): Utilizeaza reactii chimice pentru a depune un
strat subtire de material pe suprafata unui substrat.

2. Depunerea fizicd de vapori (PVD): Foloseste procese fizice, precum evaporarea si
bombardarea cu ioni, pentru a aplica straturi subtiri.

3. Depunerea chimica: Implicd reactii chimice in solutie pentru a depune straturi
subtiri pe substrat.

4. Pulverizarea termica (HVOF — High Velocity Oxygen Fuel): Un strat este aplicat
prin proiectarea de particule topite la viteze mari.

5. Placarea cu laser (Laser Cladding, Laser Metal Deposition): Utilizeaza un fascicul
laser pentru a topi si depune material pe suprafata unui substrat.

6. Depunerea de straturi atomice (ALD — Atomic Layer Deposition): Un strat subtire
este construit atomic strat cu strat, asigurand un control precis al grosimii.

7. Acoperirea prin depunere electricd prin scanteiere: Un strat subtire de material este
depus prin descarcari electrice



4.2.7. Depunerea electrica prin scanteiere: (ESD)

Depunerea electrica prin scanteiere (Electrospark Deposition — ESD) cunoscuta si sub
denumirea de microsudare cu arc electric, este o tehnica ce implica o micro-sudura pulsata si
este utilizatd pentru repararea sau imbunatatirea suprafetelor. Echipamentul functioneaza pe
baza de condensatori care produc descarcari de impulsuri de curent de inalta intensitate la
intervale scurte de timp intre anod, reprezentat de electrodul consumabil si catod, reprezentat
de substrat. Energia descarcarii condensatorilor genereaza un jet de plasma cu temperaturi
foarte ridicate intre electrod si piesa de lucru producand o cantitate mica de material topit ce
este transferata din electrod pe substrat.

Avantajul acestei tehnici de depunere este reprezentat de legatura metalurgica robusta
care se formeaza intre materialul depus si substrat, fiind o metoda viabila pentru efectuarea
de reparatii locale sau pentru imbunétatirea proprietatilor de rezistentei la coroziune sau uzura
a suprafetelor afectate de aceste fenomene [1.81, 1.82]. In figura 4.2. se poate observa cum se
formeaza scanteia la suprafata substratului, rezultand depunerea propriu-zisa a materialului.

P

3 g /
Figura 4.2. Procesul de depunere electrica prin scanteiere utilizand aplicatorul miniatural s
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CAPITOLUL 5 - Elaborarea aliajului cu entropie ridicata CoCrMoNbTi
prin metoda alierii mecanice

5.1. Studiu termodinamic privind aliajele cu entropie ridicata CoCrMoNbTi

Aliajele cu entropie ridicatd prezinta proprietati unice datoritd formarii de solutii
solide, conform cu datele bibliografice [2.1-2.7].

Pentru aceasta lucrare au fost realizate calculele termodinamice pentru CoCrMoNDbTi
HEA, in tabelul 5.1. fiind prezentate proprietatile elementelor componente aliajului studiat,
iar in tabelul 5.2 fiind prezentata entalpia de amestec a perechilor binare folosind modelul
realizat de Miedema si colab. [2.1].

Tabelul 5.1. Proprietatile elementelor componente aliajului cu entropie ridicata studiat,

Element | Nr. atomic | R (A) | Electronegativitate | VEC | T, (°C) | Ci
Co 27 1,670 1,88 9 1495 |0,2
Cr 24 1,850 1,66 6 1.857 | 0,2
Mo 42 2,010 2,16 6 2.617 | 0,2
Nb 41 1,429 1,60 5 2468 | 0,2
Ti 22 1,462 1,54 4 1.668 |0,2

Tabelul 5.2. Entalpia de amestec a combinatiilor binare de elemente componente aliajului cu
entropie ridicata, bazata pe modelul Miedema si colab. [2.1],

- Co Cr Mo Nb Ti

Co - -4,5 -49 | -245 | -28,3
Cr -4,5 - 0,4 -1,2 -1,5
Mo -4.9 04 - -5,7 -3,6
Nb -245 | -7,2 -5,7 - 1,97

Ti -283 | -75 -3,6 1,97 -

In urma efectuirii calculelor se poate observa ca pentru aliajul studiat in cadrul acestei
teze, valorile rezultate se afld in intervalele stabilite de teorie in ceea ce priveste entalpia de
amestec si entropia de amestec. Desi 1n acest caz diferenta de dimensiune atomica este mai
mare decdt cea precizata teoretic, acest aspect poate rezulta intr-0 duritate mai mare a
materialului, respectiv o rezistenta mai mare de uzura.

Din punct de vedere mecanic, aliajul se incadreaza in conditiile stabilite, urmand sa
fie testat dupa elaborarea propriu-zisa.



5.2. Alierea mecanica si caracterizarea aliajului cu entropie ridicata sub forma de
pulberi metalice

Elaborarea aliajului cu entropie ridicata sub forma de pulbere metalica a fost realizata
cu o moara mono planetara marca Fritch model PULVERISETTE 6 classic line (figura 5.1)
cu contragreutate. Alierea mecanicd presupune obtinerea unui grad ridicat de aliere si
omogenitate a materialului procesa, aceasta tehnica fiind superioara altor metode de aliere din
acest punct de vedere ( ex. aliere din stare lichida).

@ B (b)
Figura 5.1. Fritsch® Pulverisette 6 Classic Line a) moara planetard §i b) incintd si bile din otel
inoxidabil. s

Alierea mecanica, se mai poate descrie ca fiind o tehnica de sintezd unde materialele
elementare in stare solida sunt intr-un proces repetitiv in care sunt sudate la rece, fragmentate,
si aglomerate, obtinand astfel aliajul propriu-zis.

Evolutia gradului de aliere a fost monitorizata prin prelevarea de probe din amestec o
datd la 6 ore. Pentru a reduce gradul de contaminare si oxidare ce putea apdrea in timpul
alierii, incinta a fost inundata cu argon de nalta puritate.
metalice la mediul de macinare (incinta, bile), a fost realizata macinarea umeda, cu 2% masic
N-heptan (ca agent de control al procesului - PCA). Parametrii procesului de aliere utilizati
au fost: viteza de macinare de 300 RPM cu 10:1 BPR (raport bile la pulbere) pentru o
perioada de 30 de ore pentru a obtine cel mai inalt grad de aliere. In timpul alierii mecanice
au fost necesare pauze pentru a evita supraincalzirea si sudarea excesiva a particulelor.

Pentru verificarea gradului de aliere, morfologia pulberilor, compozitiei chimice si
distributiei particulelor (mapping) au fost realizate analize cu echipamentul Tescan Vega II-
XMU SEM cuplat cu detector EDS Bruker xFlash 6/30, acelasi echipament care a fost utilizat
si pentru analiza morfologiei pulberilor in stare pura. Rezultatele analizelor microstructurale
si chimice sunt prezentate in figurile urmatoare.

In figura 5.3 se pot observa rezultatele analizelor microstructurale si compozitionale
pentru proba omogenizatd. Pentru o distribuire mai bund a particulelor in amestec, materialele
componente au fost omogenizate in moara planetara cu bile timp de 30 min, fiind urmata de
recoltarea unei probe 1n vederea analizarii acesteia. Dupa cum se poate observa, particulele
au forme si dimensiuni diferite, iar din analizele EDS se confirmd compozitia ce nu prezinta
contamindri, oxigenul fiind sub limita de detectie a echipamentului.



cpsfeV

Efcte  coka [HEiMo-ka.

50

10 12 14 16 18
Energy [keV]

~ VEGAN TESCAN
Det: SE 20 pm 1

Digital Microscopy Imaging u

ra 5.3. Rezultatele analizelor microstructurale si compozitionale ale amestecului omogenizat s

5

Figu

cps/evV

ke Coka

e . ¥ ?‘ R A i 10 12 14 16 18
- ALY £ . J S

SEM HV: 30.00 K/ View field: 153.2 pm VEGAN TESCAN Energy [keV]

Det: SE 20 pm 7

Digital Microscopy Imaging n
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Figura 5.5.Rezultatele analizelor microstructurale si compozitionale ale amestecului HEA compus
din materialele componente Co, Cr, Mo, Ni, Ti mdcinat pentru o perioadd de 12 h 21
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Figura 5.7.Rezultatele analizelor microstructurale si compozitionale ale amestecului HEA compus
din materialele componente Co, Cr, Mo, Ni, Ti mdcinat pentru o perioadd de 24 h o
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Figura 5.8.Rezultatele analizelor microstructurale si compozitionale ale amestecului HEA compus
din materialele componente Co, Cr, Mo, Ni, Ti mdcinat pentru o perioada de 30 h v



5.3. Caracterizarea tehnologica a aliajului cu entropie ridicata CoCrMoNbTi sub forma
de pulbere

Caracterizarea tehnologica a aliajului cu entropie ridicata CoCrMoNbTi obtinut prin
aliere mecanica, a fost realizata printr-0 serie de teste prin care au fost determinate viteza de
curgere, densitatea 1n stare varsata si tasata, raportul de impachetare, unghiul de taluz, dar si
dimensiunea medie de particuld. Pentru a determina influenta alierii mecanice asupra aliajului
sub forma de pulbere metalica, testarile au fost realizate si pe materialele metalice elementare
sub forma de pulbere si comparate, graficele fiind prezentate in figurile 5.11 - 5.13.
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Figura 5.11. Dimensiunea granulometrica a pulberilor metalice CoCrMoNbTi aliate pentru 30 h 1

In figura 5.12 este reprezentati dimensiunea medie de particuldi a pulberilor
elementare constituente in comparatie cu cea a aliajului elaborat. Din graficul distributiei
granulometrice a aliajului CoCrMoNbTi HEA elaborat se poate observa cd cea mai mare
fractie, si anume 18,82%, este reprezentata de particule cu dimensiuni cuprinse intre 45 um si
32 um. Comparativ cu dimensiunea medie a pulberilor elementare constituente rezultd o
reducere dimensionald a particulelor aliajului de tip HEA elaborat.

In urma proceselor repetate de sudura si fracturare din timpul alierii mecanice, o
fractie de 11,5% din particule au avut o dimensiune mai mare de 160 um, fapt ce poate fi

In ansamblu, dimensiunea medie de particuld a aliajului CoCrMoNbTi HEA sub
forma de pulbere a fost determinata, rezultdnd o valoare de 45,12 um, indicand o reducere
dimensionald a pulberilor metalice elementare pure de Co si Nb (figura 5.12).

In concluzie, comparand rezultatele obtinute cu dimensiunea medie de particuld a
pulberilor elementare, a fost observatd o reducere dimensionald semnificativd indicand
eficienta procesului de aliere mecanica. Pulberea analizata prezintd compozitia dorita in cazul
de fatad unde un grad ridicat de aliere, alierea mecanica avand loc la scard nanometrica dupa
cum s-a putut observa in figura 5.9.



CAPITOLUL 6 - Consolidarea aliajului cu entropie ridicata sub forma de
pulberi metalice in vederea obtinerii electrozilor de depunere ESD

6.1. Consolidarea pulberilor HEA prin tehnica sinterizarii asistate in camp electric
(Spark Plasma Sintering — SPS)

In urma alierii mecanice realizate in moara mono-planetard cu bile a pulberilor
elementare pure si obtinerii unui grad de aliere ridicat, experimentarile au fost continuate prin
consolidarea acestora prin tehnica de sinterizare SPS.

Parametrii sinterizarii au fost alesi in functie de materialul ce urmeaza si fie
consolidat (HEA), temperatura medie de topire, densitatea teoretica a aliajului si dimensiunea
probelor finale. Parametrii sinterizarii sunt prezentati in tabelul 6.1.

Tabelul 6.1. Parametrii de sinterizare a probelor de BioHEA CoCrMoNDbTi sub forma de
pulbere metalica aliata -

Denumire | Temperaturi | Forta Rata de Rata de Palier
Probi de (KN) incalzire ricire (min)
sinterizare (°C/min) (°C/min)
O
P1 900 16 50 50 5
P2 1.000 16 50 50 5
P3 1.100 16 50 50 5

Consolidarea prin procedeul SPS este fundamental diferitd de 1Incalzirea
conventionald. Procedeul SPS permite compactelor sa fie sinterizate prin efectul Joule si
scanteie In plasmad generatda de curentul electric pulsat prin comprimat. Este o metoda
eficienta de incalzire fara pierderi semnificative de energie termicd. Unele dintre avantajele
procedeului SPS includ economisirea energiei, viteza de incdlzire si racire rapida, reducerea
temperaturii de sinterizare, obtinerea unei microstructuri fine si prin urmare proprietati
imbunatatite.

6.2. Caracterizarea materialelor sinterizate obtinute

Cele 3 probe obtinute sunt prezentate in figura 6.4. Probele au fost apoi pregatite
metalografic in vederea realizdrii de analize microstructurale si chimice (SEM, EDAX si
Cartografiere) utilizand aceleasi echipamente ca in cazul pulberilor. Au fost folosite aceleasi
echipamente pentru a avea continuitate si a nu influenta rezultatele prin diferite variatii.

HEA -PA nep-PL  HENTD

Figura 6.4. Imagini macroscopice ale probelor de HEA sinterizate obtinute prin varierea
parametrului temperaturd



Pentru a observa efectul parametrilor de sinterizare asistatd In cAmp asupra porozitdtii si a
gradului de densificare, probele compactate au fost testate prin metoda hidrostatica. Pentru
fiecare proba au fost efectuate 5 masuratori conform ISO 6507-1:2023 — Test de duritate
Vickers si s-au calculat valorile medii. Rezultatele sunt prezentate in tabelul 6.1.

Tabelul 6.1. Masuratorile de duritate si rezultatele testelor hidrostatice pentru probele
sinterizate prin tehnica SPS.

Duri
Temperatura urltf;\te Densitate Grad de .
. . medie . e Porozitate
Proba | de sinterizare Vickers aparenta | densificare aparenti (%)
oC / 3 0% (1
¢0) HV) (g/em®) (%)
HEA - P1 900 507,40 6,552 84,11 15,89
HEA - P2 1.000 664,37 7,394 94,91 5,08
HEA - P3 1.100 823,63 7,710 98,97 1,03

Rezultatele analizelor prezentate in tabelul 6.1. indica faptul ca duritatea cea mai
ridicatd a fost masuratd pentru proba HEA - P3 si anume 823,63 HV, ce a fost sinterizatd la
temperatura de 1.100°C. O duritate ridicata indica implicit o rezistentd mai ridicata la uzura,
0 proprietate de dorit pentru cazul studiat.

Densitatea hidrostatica a prezentat un grad de densificare de 98,97% cu o densitate
aparentd de 7,710 glcm3 si porozitate de 1,03%, indicand cea mai bund compactizare dintre
cele 3 probe sinterizate. Rezultatele acestor analize confirma calcului VEC 1n care a fost
observata o potentiala duritate crescutd a aliajului. Pentru a putea caracteriza cristalizarea
aliajelor in urma compactizarii prin sinterizare, au fost realizate analize XRD, iar rezultatele

sunt prezentate.
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Figura 6.11. Analiza XRD comparativa pentru probele HEA - P1, HEA - P2 si HEA - P31

Pentru proba de CoCrFeNiTi HEA echiatomic sub forma de pulbere, peak-ul cu cea
mai mare intensitate a fost identificat la pozitia unghiulara 20 de 44° avand CFC si CVC ca
faze majoritare.




CAPITOLUL 7 - Depunerea de straturi subtiri de CoCrMoNDbTi aliaj cu
entropie ridicata prin metoda ESD

7.1. Pregitirea substraturilor in vederea acoperirii cu aliaj cu entropie ridicata

Pentru realizarea de acoperiri cu materialul obtinut anterior prin aliere mecanica si
sinterizare SPS, au fost utilizate substraturi metalice din otel inoxidabil duplex UNS S32750
(Super Duplex 32750), ce are o compozitie similard cu cea a materialelor folosite pentru
instrumentarul medical din uz. Compozitia chimica a substraturilor folosite este prezentatd in
tabelul urmator

Tabelul 7.1. Compozitie chimica substraturi Super Duplex 32750

Element Cr Ni Mo Cu C Mn N Si P S Fe
constituent

Min 24,5 6 3 05 (024 01 Bal

Max 26 8 5 05 [003| 12 |032]| 08 |0,035]0,02]| Bal

Nota: Date conform specificatiilor date de producatorul Langley Alloys

Pregétirea suprafetelor probelor in vederea depunerii de straturi subtiri, constd in
tratamentul aplicat suprafetelor probelor cu scopul modificarii acestora, in functie de tipul de
depunere dorit, dar si curatarea acestora de impuritati, oxizi sau orice alte tipuri de
contaminari. [2.17]

Prin utilizarea de echipamente speciale pentru pregitirea suprafetelor se poate crea
repetabilitatea rezultatelor, obiectivul principal fiind obtinerea unei suprafete de lucru cat mai
omogene. [2.17]

Figura 7.1. Electrod pregatit pentru depunere ESD 1

In figura 7.3 sunt prezentate etapele procesului de depunere, unde prima probi (stanga) este
substratul sub forma cilindricd neprelucrat, proba doi (mijloc) este substratul pregatit prin
sablare si curdtare cu alcool de puritate ridicata (pentru Indepartarea reziduurilor si oxizilor),
iar ultima proba (dreapta) este substratul acoperit cu aliajul elaborat.

i o

Figura. 7.3 Etapele acoperirii propriu-zise cu CoCrMoNbTi HEA unde in stanga este substratul brut,
mijloc substratul pregatit si dreapta substratul acoperit prin tehnica ESD 1s
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Figura 7.4. Rezultatele analizelor microstructurale si chimice pentru acoperirea realizatd din
CoCrMoNbTi aliaj cu entropie ridicata depus prin ESD. 1

Din rezultatele analizei de cartografiere se poate observa o omogenitate crescutd a
aligjului cu entropie ridicata depus pe suprafata otelului inoxidabil. Compozitia chimica
elementara este confirmatd, observandu-se o dimensiune de particulda nanometrica pentru
fiecare element. Se poate observa un grad de aliere ridicat obtinut in urma tuturor proceselor

realizate i prezentate anterior.
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Pe langd fazele majoritare si minoritare mentionate, a fost identificatd si o faza
trigonala minoritara, observata si in cazul probelor sinterizate la pozitiile unghiulare 20 de
13°, 34°, 46°, 48°, 75° si 79°.

Microalierea elementelor din substrat in strat este confirmata si este observata tendinta
de reducere a continutului de fier spre ultimele treceri de depunere cu CoCrMoNDTi aliaj cu
entropie ridicata.

Pentru testarea eficientei de depunere si a influentei grosimii de strat (treceri succesive
de acoperire) a fost selectatd o zona cu o grasime de strat semnificativ redusa, prezentata in
figura 7.10.

BSE MAG: 4000x Px: 68 nm

Figura 7.10 Rezultatele analizei microstructurale in sectiune cu o grosime de strat de
aproximativ 7 um:s



CAPITOLUL 8 - Testari mecanice si chimice realizate pe stratul de
CoCrMoNbTi aliaj cu entropie ridicata obtinut prin tehnica ESD

8.1. Testarea rezistentei la coroziune pentru acoperirea obtinuta

Pentru realizarea testului de coroziune a fost utilizata o celula ce a avut in componenta
un electrod saturat de calomel (SCE) ca electrod de referintd, un electrod din platind ca
electrod auxuliar si acoperirea sau substratul ca electrod de lucru.

Testele au fost efectuate utilizdnd SBF ca si electrolit la 0 temperatura similara
organismului uman (37+1°C).

Curbele Tafel corespunzatoare probelor testate sunt prezentate in Figura 8.2.
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Figura 8.2. Curbele Tafel corespunzdatoare probelor investigate 1
In tabelul 8.2 sunt prezentati principalii parametrii electrochimici utilizati pentru
testare
Tabel 8.2. Principalii parametrii electrochimici .
Nr.crt. | Proba | Ecy (V) | icor (NA/CM?) | B (MV) | Ba (MV) | Rp (2xem®) | CR (um/an)
1 Ol inox -7,30 39,93 63,457 | 315,98 575,34 0,435
2 HEA AB | 34,84 494,81 66,876 | 298,526 48,01 5,341

Analizand parametrii electrochimici din tabelul de mai sus, se poate spune ca proba
substratul (Ol inox) prezintd valori electrochimice superioare (cea mai micd densitate de
curent de coroziune, cea mai mare rezistentd la polarizare si cea mai mica vitezd de
coroziune) si astfel o comportare la coroziune mai buna in SBF. Microfisurile pot fi inlaturate
prin modificarea parametrilor de depunere, iar testele de coroziune refacute pentru a fi
concludente.



8.2. Caracterizarea mecanica a acoperirii (Pull Off Testing)

Suprafata acoperirii a fost pregatitd prin curdtare mecanicd cu perii si alcool de
puritate ridicatd pentru a elimina impuritati sau reziduuri aparute in timpul proceselor,
asigurand astfel o mai buna adeziune a adezivului folosit.

Pentru aceastd testare au fost luati in calcul mai multe variabile ce ar putea afecta
procesul si anume:

a) grosimea stratului testat
b) rezistenta adeziva (dintre dispozitiv si suprafata)
C) rezistenta coeziva a adezivului

Testele de adeziune sunt necesare si esentiale in determinarea durabilitatii,
performantei, calitatii si nu numai atunci cand vorbim despre o acoperire de orice tip. Acest
esecuri critice ce au un efect negativ atunci cand vorbim despre domenii precum cel medical
sau domeniul aerospatial.

Figura 8.3. Tija de Figura 8.4. Echipamentul Figura 8.5. Rezultatele testarii
prindere fixata cu adeziv  de testare INSTRON 3380 Pull-Off 2

de proba testatd » “

Rezultatele testarilor atat chimice cat si mecanice sunt relevante in contextul acestei
teze de doctorat tindnd cont ca scopul principal a fost cel de a creea solutii pentru domeniul
biomedical, un mediu foarte agresiv atat din punct de vedere al mediului coroziv la care sunt
expuse instrumentarul si implanturile medicale, dar si din punct de vedere al uzurii ce
intervine pe parcursul utilizarii acestora.

Desi rezultatele la adeziune au confirmat potentialul aliajului cu entropie ridicata
investigat, optimizarea parametrilor de depunere si retestarea acoperirii in medii biologice
relevante sunt necesare.



CAPITOLUL 9 - CONCLUZII FINALE, CONTRIBUTII ORIGINALE SI
PERSPECTIVE DE DEZVOLTARE ULTERIOARE

9.1. CONCLUZII GENERALE

Studiile privind acest aliaj au fost initial prin realizarea de calcule termodinamice, ce au
condus spre rezultate importante.

Parametrul concentratiei electronilor de valentd a indicat proprietdti teoretice precum
ductilitate crescuta cat si rezisten{d pentru materialul studiat. Valoarea calculatd 6 indica
prezenta in preponderenta a fazei cristaline cub cu volum centrat (CVC), dar nu exclud aparitia
fazei cristaline cub cu fete centrate (CFC) sau a altor faze in materialul elaborat.

A fost demonstrat ca aliajul indeplineste criteriile stabilite privind caracterul colectiv al
elementelor constituente si anume entropia si entalpia de amestec

Rezultatele analizelor microstructurale si de cartografiere prezintd o buna distributie a
elementelor in toatd masa si o aglomerare a particulelor chiar si la nivel nanometric ce
confirma ca alierea mecanica s-a produs.

In urma rezultatelor analizelor XRD realizate pe pulberea metalicd a fost confirmati
teoria prin care valoarea 6 obtinuta pentru calculul VEC a indicat o abundentd de faze CVC,
dar valoarea fiind apropiata de interval si anume 6,8, exista posibilitatea prezentei fazelor CFC
din fazele tetragonale in zonele de abundenta de crom.

Pulberile metalice au fost compactizate cu succes prin tehnica sinterizarii asistate in
camp electric (SPS) cu varierea parametrului de temperatura

Rezultatele au demonstrat ca pentru temperatura de sinterizare de 1100°C a fost obtinut
un grad de densificare de 98.97% si porozitate de 1.03%, indicand cea mai buna compactizare
dintre cele 3 probe sinterizate. Densitatea aparentd determinatd a fost de de 7.710 g/cms.

Acoperirile au fost obtinute prin aplicarea pe un substrat de otel inoxidabil super duplex
prin aplicarea succesiva a mai multor straturi.

Pe suprafata a fost observata prezenta fierului in cantitate masica de aproximativ 5%,
indicand efectul de microaliere in urma procesului de depunere electrica prin scanteiere.

Din rezultatele analizei EDS linie de profil a sectiunii transversale a probei acoperite cu
CoCrMoNbT1 aliaj cu entropie ridicatd se poate observa cum continutul de fier scade o datd cu
cresterea grosimii stratului depus

In urma depunerilor, acoperirile au fost testate din punct de vedere chimic prin testarea
la coroziune Tn mediu relevant biomedical, respectiv SBF si testate mecanic prin smulgere prin
Pull Off test.

Rezultatele coroziunii nu au fost favorabile acoperirii comparativ cu substratul de otel
inoxidabil, desi nu sunt diferente considerabile. A fost luat in considerare ca au existat
microfisuri transversale ce au putut influenta testarea materialului



Din rezultatele testului de smulgere, proba acoperitd a prezentat o rezistentd crescuta la
adeziune, nefiind vizibile ruperi adezive sau coezive ale materialului, indicand astfel eficienta
depunerii electrica prin scanteiere

9.2. CONTRIBUTII ORIGINALE

Contributiile originale ale acestei teze de doctorat sunt in principal determinate de
noutatea subiectului de aliaje cu entropie ridicatd pentru domeniul biomedical, fie ca sunt
utilizate ca si acoperiri sau probe compacte.

In primul rand noutatea este adusi de studiul termodinamic realizat pentru
CoCrMoNbTi aliaj cu entropie ridicata investigat.

Am reusit sa determin parametrii optimi de prelucrare in stare solidd a pulberilor
metalice pure pentru a obtine aliajul cu entropie ridicata CoCrMoNbTi cu un grad ridicat de
aliere si omogenitate.

Am studiat evolutia gradului de aliere la intervale de timp bine stabilite, observand
progresul din timpul procesului.

Am determinat curba de presare din timpul sinterizarii asistate in camp electric pentru
aliajul CoCrMoNDbTi, deoarece nu au fost identificate date tehnice publicate in literatura de
specialitate privind parametrii de procesare pentru aliajul studiat, parametrii de sinterizare
fiind determinati dupa efectuarea de incercari preliminare pana la obtinerea unui rezultat
satisfacator.

Un alt element de noutate a fost obtinerea eletrozilor pentru depunere din
CoCrMoNbTi aliaj cu entropie ridicata, acesta fiind un element de noutate totala.

Am obtinut o acoperire omogena cu 0 adeziune buna ce poate fi utilizata cu succes in
aplicatii biomedicale unde este necesara rezistenta la uzura ridicata.

In final am testat aliajul cu entropie ridicati sub forma de acoperiri in mediu relevant
si anume SBF, neexistand referinte literare pentru acest subiect, observand efectele produse
in timpul testarii.

9.3. PERSPECTIVE DE DEZVOLTARE ULTERIOARE

Perspectivele de dezvoltare ulterioare cuprind imbunatatirea procesului de depunere
pentru a obtine straturi fara microfisuri avand in vedere faptul ca acesta este un proces ce se
realizeaza manual la temperaturi ridicate.

Modificarea parametrilor de depunere pentru evitarea impurificarii cu materiale din
substrat sau utilizarea unui strat intermediar biocompatibil

Realizarea de teste la coroziune in mediu relevant (SBF) pe materialul sub forma
compacta §i anume pe probele sinterizate asistate in camp electric

Realizarea de teste tribologice pe suprafetele acoperite

Testarea la zgariere (Scratch Testing) pe acoperiri pentru a putea verifica siguranta,
performanta si durabilitatea.

Pe langa cele mentionate, sunt necesare teste suplimentare de adeziune pentru
identificarea punctului in care vor aparea ruperi adezive si/sau coezive, indicand astfel
domeniul de aplicabilitate.

Doresc, de asemenea, diseminarea rezultatelor privind rezultatele obtinute in urma
obtinerii de acoperiri in cadrul unor conferinte internationale (RoMat2024, Bucuresti,
Romania, 2024) si jurnale indexate ISI sau BDI (Materials, Coatings, Applied Sciences).
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