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DESCRIEREA INVENTIEI

ALIAJE BIOCOMPATIBILE PE BAZA DE ZIRCONIU CU
ADAOS CONTROLAT DE TITAN

Domeniul de aplicare a inventiei.Inventia se referd la trei aliaje biocompatibile cu baza zirconiu
destinate fabricdrii de produse implantabile temporare sau permanente utilizate in medicina
umand §i medicina veterinard. Aliajele sunt caracterizate prin compozitii chimice originale si
proprietiti adecvate domeniului de aplicare a inventiei. Aliajele pot fi utilizate, de exemplu, fie la
fabricarea de suruburi, plicute de fixare etc., utilizate pentru fixarea temporard a fracturilor
tesuturilor osoase (produse implantabile temporare, implanturi pentru osteosintezi), fie la
fabricarea unor componente ale protezelor de articulatie, implanturi dentare, produse de fixare
permanentd a fracturilor tesuturilor etc. (produse implantabile permanente, artroplastie,
implantologie dentard, ortopedie).

Stadiul actual al tehnicii in domeniul obiectului inventiei.Atat medicina umana cat si medicina
veterinard utilizeazd pentru tratarea unor afectiuni dispozitive implantabile fabricate din materiale
sau structuri materiale sintetizate pe cale fie naturald fie artificiald. Materialele artificiale sunt
anorganice (metalice, ceramice) si organice (polimeri), fiecare clasi fiind dedicati unor aplicatii
medicale specifice. Astfel, materialele metalice sunt utilizate cu precadere pentru dispozitive
implantabile pentru inlocuirea permanent sau susfinerea temporard sau permanenta a tesuturilor
osoase, tesuturi cu pronuntat rol structural si de transmitere a miscarii, sau dispozitive
implantabile destinate sistemului cardiovascular (stenturi, valve cardiace, stimulatoare cardiace).
In prezent, sunt utilizate urmétoarele clase de aliaje standardizate pentru fabricarea de dispozitive
implantabile cu rol structural si de transmitere a miscarii: 1) otel inoxidabil (ISO 5832-1, ISO
5832-9); 2) aliaje CoCrMo (ISO 5832-4, 5832-6,5832-7, 5832-8, 5832-12) si CoCrWNi (ISO
5832-5); 3) titanul nealiat (ISO 5832-2) si aliaje de titan (ISO 5832-3, 5832-11, 5832-14). Pe
langd aceste materiale metalice standardizate, existd un numdr relativ mare de aliaje de titan
investigate stiintific (Geetha §.4.,2009, Li 5.a., 2014), propuse pentru brevetare (RO127102 A2,
RO128388 A2, RO129303 A2, WO1998043550 Al) sau brevetate (W02009145406 Al,
USS169597 A, US8512486 B2, US8568540 B2) din perspectiva domeniului de aplicare a
inventiei. Aliajele de titan sunt de tip alpha+tbeta, metastabile beta sau beta, fiind caracterizate
prin compozitii chimice formate din elemente netoxice (Ta, Nb, Mo, Zr etc.), modul de
elasticitate cit mai apropiat de cel al structurii osoase, rezistentd mecanicd i rezistentd la
oboseald adecvate, rezistenjd la coroziune in vitro si in vivo, biocompatibilitate. Principalul
dezavantaj al aliajelor de titan cu utilizare medicala este uzura ridicatd a suprafeelor de contact
aflate in miscare relativd, dezavantaj eliminat in prezent prin acoperiri ceramice ale
componentelor metalice din aliaje de titan sau fabricarea componentelor supuse uzurii prin
frecare ale dispozitivelor medicale din materiale ceramice, de exemplu oxidul de zirconiu
(zirconia) (Geetha s.a., 2009). Dintre sistemele de aliaje ale titanului investigate in scopul
utilizarii medicale un loc aparte il ocupa sistemul binar Ti-Zr (Jkarashi Y. s.a., 2005, Grandin
HM. s.a, 2012, US 8168012 B2), sistemul ternar Ti-Nb-Zr (Song X.P. 5.a., 2012) si sistemele
cuaternare Ti-Nb-Zr-Ta (Samoil S. s.a, 2008, Nag S. s.a., 2009) si Ti-Nb-Mo-Zr (Golosova O.A.
s.a., 2011).

Succesul pe termen lung al dispozitivelor implantabile pentru aplicatii ortopedice permanente
este dependent de capacitatea suprafetelor implantului de sunt in contact cu tesutul osos de a
favoriza procesul de osteointegrare (Geetha s.a., 2009). Spre deosebire de acestea, in cazul
dispozitivelor implantabile pentru aplicatii ortopedice temporare, intrucdt dupd o anumitd
perioadd de timp acestea trebuie extrase din fesutul osos, este de dorit ca acest proces de
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osteointegrare si fie inhibat sau inexistent pentru a favoriza extragerea implantului. Titanul,
datoritd oxidului superficial si interactiunii chimice a acestuia cu fluidele organismului uman are
capacitatea de a favoriza procesul de osteointegrare (Kobayashi E. s.a., 2007, Geetha s.a., 2009).
Zirconiul, spre deosebire de titan, favorizeazi Iincetinirea sau inhibarea procesului de
osteointegrare (Kobayashi E. 5.a., 2007, Zhao X. s.a., 2011). Din considerentele aritate rezultd
unul din avantajele sistemului de aliaje Ti-Zr, care poate asigura aliaje cu compozitii chimice
proiectate asa incdt materialul rezultat si poatd fi utilizat la fabricarea unor dispozitive
implantabile cu durati de utilizare diferitd. Titanul i zirconiul sunt metale cu structuri cristaline
similare, iar sistemul binar Zr-Ti este caracterizat printr-o diagrami de fazi izomorfa cu o serie
continud de solutii solide (Lo Y.C. s.a., 2008, Zhao X. 5.a., 2011). Susceptibilitatea magnetici a
zirconiului este mai mic# decét cea a titanului, asa incit aliajele din sistemul Ti-Zr cu un continut
adecvat de zirconiu au avantajul de a imbunétdfi imaginile obtinute prin rezonan{d magnetica,
metodd de investigatie extrem de utild in examinarea post-operatorie a paciengilor cu dispozitive
implantabile (Suyalatu s.a., 2010, Suyalatu s.a., 2011).

Péand in prezent au fost studiate citeva aliaje binare (Oliviera N.T.C. s.a., 2005, Nomura N. s.a.,
2009, Hsu H.C. s.a., 2009, Suyalatu s.a., 2010) respectiv ternare (Nie L. s5.a., 2014, Nie L., 2014)
cu baza zirconiu destinate fabricérii de dispozitive structurale implantabile. De asemenea, au fost
solicitate doud brevete de inventie, unul pentru un aliaj Zr-Nb-(Sn,Al) (W02014034574 A1), iar
al doilea pentru un aliaj superelastic Zr-Ti-Nb-~(Sn,Al). Autorii acestor doud cereri de brevete de
invenfie considera cd aliajele cu compozitiile chimice revendicate asigurd un modul de
elasticitate scizut (50-70 GPa respectiv 38-49 GPa), o susceptibilitate magneticd redusi,
rezistentd la coroziune adecvatd, biocompatibilitate. Un numar de cereri de brevete de inventie au
in vedere metode de oxidare superficiald a aliajelor de zirconiu (EP1789602 A2, EP1670397 Al,
EP1409760 A1), iar cateva brevete de inventie se referd la componente implantabile din zirconiu
cu suprafatd oxidata (EP1030696 B1), dispozitive protetice din zirconiu si aliaje de zirconiu cu
suprafete oxidate (EP1395299 B1, EP1670397 Bl), metoda de oxidare superficiala a aliajelor de
zirconiu (EP 1409760 A1). Oxidarea superficiald a zirconiului si aliajelor de zirconiu are scopul
de a imbunitati comportarea la uzare prin frecare. Oxidarea superficiald a fost aplicata aliajului
Zr-2.5 Nb (procente masice) obtindndu-se cresteri evidente ale rezistentei la uzare a suprafetelor
componentelor protezelor de articulatie cu suprafete de contact in migcare relativa.

Prezentarea scopului inventiei.Scopul inventiei este de a imbunatati proprietajile aliajelor de
zirconiu utilizate la fabricarea de dispozitive implantabile temporare sau permanente prin
alegerea unor compozitii chimice adecvate din sistemul binar de aliaje Zr-Ti. Un obiectiv al
inventiei este de a proiecta aliaje de zirconiu cu proprietéti specifice domeniului de utilizare,
proprietdti ce sunt controlabile prin adaosul de titan, un alt obiectiv este de a asigura aliaje de
zirconiu ce pot fi oxidate superficial in scopul cresterii rezistentei la uzurd, iar un alt obiectiv este
de a obtine post operatoriu prin rezonan{d magneticd imagini de calitate imbundtititd ale
dispozitivelor implantabile.

Expunerea inventiei.Problema pe care o rezolvid inventia este de sintetiza prin metode cunoscute
aliaje din sistemul binar Zr-Ti dedicate domeniului medical, care prin confinutul diferit de titan
din compozitia chimicd si corespundd unui anumit tip de aplicatie medicald cu functie
structurald.

Zirconiul este un metal tranzifional din grupa a IVB, numir atomic 40, masi atomicad 91.224 si
densitate de 6,52 g/em’. Zirconiul are o transformare alotropici la temperatura de 863 °C, cand
faza stabild la temperaturd joasd ce are o structurd cristalind hexagonal compacti (faza alfa) se
transformi in faza stabild la temperaturd ridicatd ce are o structurd cristalind cub cu volum
centrat (faza beta) (Schnell I 5.a., 2006). Zirconiul are un modul de elasticitate longitudinal cu o
valoare moderatd (88 GPa) ceea ce poate constitui un avantaj pentru aplicatiile structurale din

S N

g

7,



A= 2015--00420-
19 -06- 2015

domeniul medical. Zirconiul are o rezistentd la coroziune apreciabild in solutii alcaline, acide etc.
(Lide D. R., ed., 2007-2008), rezisten{d datorati stratului superficial de dioxid de zirconiu format
in mod spontan in aer.), dar se dizolva in acid clorhidric si acid sulfuric, mai ales in prezenia
fluorului (Considine G.D., ed., 2005). Zirconiul este non-feromagnetic (paramagnetic) ceea ce
permite ca pacientii cu implanturi din materiale pe baza de zirconiu si poata fi examinati post-
operator prin rezonan{d magneticd. Imaginile obfinute prin rezonan{a magnetici, in cazul
materialelor pe bazi de zirconiu, au o calitate mai buna in raport cu imaginile obtinute in cazul
materialelor pe bazi de titan, datoritd susceptibilitafii mai mici a zirconiului (1,3x10 em’g™") in
raport cu cea a titanului (3,2x10 cm®g™") (Nomura N. s.a, 2009). Dioxidul de zirconiu, cunoscut
sub denumirea de zirconia este utilizat ca material in diverse aplicatii medicale structurale, fiind
caracterizat printre altele de rezistenta ridicata la uzura prin frecare.

Titanul este un metal tranzitional din grupa IVB, numar atomic 22 si masa atomicd 47.867 si
densitate de 4,506 g/cm’, fiind inclus in categoria metalelor usoare. Titanul are doud forme
alotropice, alfa titan ce are o structurd hexagonal compact, stabila la temperaturi mai mici decét
temperatura de tranzitie de 882 o, si beta titan ce are o structurd cub cu volum centrat, stabili la
temperaturi peste temperatura transformdrii alotropice. Datoritd valorii mari a raportului
rezistenta mecanicd/densitate este adecvat aplicatiilor structurale, iar valoarea moderati a
modului de elasticitate longitudinal (cca 116 GPa) constituie un avantaj pentru aplicatiile din
domeniul medical ortopedic. Titanul se oxideazd in mod spontan in aer, pe suprafaja sa
forméndu-se un strat compact si aderent de dioxid de titan cu o grosime de cifiva nanometri.
Acest strat de oxid ii asigura titanului o excelentd rezistentd la coroziune in medii electrolitice
cum ar fi solutiile diluate de acid sulfuric sau clorhidric, apa de mare, solutii clorice si majoritatea
acizilor organici (Lide D. R., ed., 2005). in schimb rezistenta sa la coroziune scade in solutiile
concentrate de acizi (Casillas N. 5.a., 1994). In contact cu fluidele organismului uman, are loc un
proces de crestere a grosimii stratului de oxid, formarea superficiald a unui hidroxid si
incorporarea unor atomi de Ca si P care contribuie la osteointegrarea implanturilor de titan in
tesutul osos. Imbunatifirea proprietitilor mecanice, a rezistentei la coroziune si a
biocompatibilitafii este posibila prin alierea cu elementele cunoscute ca fiind netoxice cum ar fi
Nb, Zr, Ta, Mo, Sn, ce au ca efect stabilizarea fazei beta a titanului la temperatura camerei,
precum si cu elemente ca Fe, Cr, Mn cu rol de durificare prin formarea de faze secundare.
Deoarece titanul este non-feromagnetic (paramagnetic), pacientii cu implanturi din titan si aliaje
de titan pot fi examinati post-operator prin rezonantd magneticd. Din perspectiva utilizarii ca
materiale pentru componente ce au suprafete in contact si migcare relativi, titanul si aliajele sale
au o rezistenta redusd la uzare, in special prin frecare.

Intrucat stirile structurale si domeniile de temperaturd in care sunt stabile cele dous forme
alotropice sunt similare, aliajele din sistemul binar Zr-Ti (procente de mas3 cuprinse in intervalul
(0-50) pentru titan) sunt caracterizate din punct de vedere structural printr-o serie continui de
solutii solide si o transformare de fazi a cirei temperaturd variaza de la 863 °C (0,0 % at. Ti sau
0,0 % mas. Ti) pana la 605 °C (50,0 % at. Ti sau 34,4 % mas. Ti) (Okamoto H., 1995). intrucat
ambele metale se oxideaza spontan in aer, este de agteptat ca si in cazul aliajelor din sistemul Zr-
Ti sa existe in mod spontan un strat de oxid superficial. Atat comportarea la coroziune cét si
procesul de osteointegrare ulterior implantdrii in fesutul osos depind, pe langd alti factori, de
modificirile fizico-chimice ale oxidului superficial. In urma contactului cu fluidele biologice, la
suprafata dispozitivelor implantabile, atét in vivo cét si in vitro, au loc o succesiune de procese
fizico-chimice care determind modificiri dimensionale, structurale i compozitionale ale
straturilor superficiale.

in acest context, dupa imersarea in fluide biologice a unor epruvete din aliajele Ti-Zr ce au
compozitiile chimice, Ti de puritate tehnica, Ti-25 % mas. Zr, Ti-50 % mas. Zr, Ti- 60 % mas. Zr
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si Ti- 74 % mas. Zr, Zr de puritate tehnici, s-au observat urmétoarele: 1) raportul dintre Ti si Zr in
stratul de oxid este similar cu cel din materialul de baza, 2) in cazul Ti i aliajului Ti-25% mas. Zr
in stratul de oxid au fost incorporati ioni de Ca §i P, pentru celelalte materiale cantitatea de Ca
incorporat descrescand odatd cu cresterea continutului de zirconiu, 3) grosimea stratului de oxid a
crescut odatd cu cresterea continutului de Zr, 4) starea chimica a Zr a fost mai stabild decét cea a
Ti in cazul stratului de oxid (Hanawa T. §.a., 1992, Hanawa T. 5.a., 2002).

In urma efectudrii unor teste de coroziune electrochimici in medii biologice simulate s-au
observat urmitoarele: 1) stratul de oxid este format dintr-un amestec de TiO; si ZrO,, 2)
susceptibilitatea la coroziune localizatd scade odatd cu cresterea continutului de Ti, 3) oxidarea
termicd creste rezistenta la coroziune a tuturor aliajelor investigate, 4) toate aliajele investigate in
conditii fiziologic normale de pH si temperaturd au o rezistentd la coroziune adecvati (Chelariu
R. 5.a.,2012, Bolat G. 5.a.,2013, Bolat G. s.a., 2013, Mareci D., 2013, Mareci D., 2013).

in urma celor descrise, sunt propuse trei aliaje din sistemul Zr-Ti pentru fabricarea unor
dispozitive implantabile structurale ce au compozitii chimice originale. Noutatea in ce priveste
compozitiile chimice propuse, care fac obiectul brevetului de inventie, consta in continutul de Ti,
in procente de masa, din aliajele Zr-Ti, si anume: aliaj 1) S % mas. Ti, 95 % mas. Zr; aliaj 2) 25
% mas. Ti, 75 % Zr; 3) 45 % mas. Ti, 55 % mas. Zr.

Avantajele rezultate din aplicarea inventiei.Inventia prezintd urmitoarele avantaje:

e Obtinerea a trei aliaje biocompatibile, ca urmare a compozitiilor chimice formate din elemente
cunoscute ca fiind biocompatibile

s Obtinerea unor aliaje cu aplicatii medicale structurale dedicate prin controlul continutului de
titan.

e Obtinerea unor aliaje cu compozitii chimice ce permit cresterea performantelor de utilizare
prin tratamente termochimice de suprafata.

Prezentarea schemei din figuri.Procedeul de sintezi a aliajelor propuse pentru brevetare, este
acela de topire — retopire a metalelor in cuptor de topire cu flux de electroni in vid, procedeu ce
asigurd obtinerea unui aliaj cu compozitie strict controlatd. Topirea in vid inaintat, exclude
impurificarea aliajelor cu gaze, metalele care intrd In compozifia aliajelor, zirconiul i titanul
fiind foarte reactive la temperatura la care are loc topirea. Cererea de brevet de inventie contine o
schema cu etapele procedeului de sinteza a aliajelor pe baza de zirconiu cu continut de titan,
prezentatd in Figura 1.

In continuare sunt aduse unele preciziri privind procedeul de obtinere a aliajelor care fac obiectul
acestei documentatii.

Analizind proprietitile fizice si chimice ale elementelor care compun aliajele, Zr si Ti,
interactiunea dintre ele si interactiunea lor cu gazele din atmosfera, au fost evidentiate
urmatoarele:

e zirconiul, titanul, sunt metale foarte reactive, gazele -~ oxigenul, hidrogenul, azotul,
reactiondnd cu ele si influentdnd caracteristicile mecanice, atdt ca impuritti cit si ca elemente de
microaliere sau aliere;

e zirconiul si titanul au temperaturi de topire relativ apropiate, fiind total miscibile pe intreg
intervalul de concentratii, dupa solidificare forménd solutii solide.

Prezentarea in detaliu a unui mod de realizare a inventiei revendicate.in continuare se
descrie un mod de realizare a inventiei.

Echipamentul de lucru.Elaborarea aliajelor cu baza de zirconiu, s-a realizat intr-un cuptor de
topire in vid cu flux de electroni avind urmitoarele caracteristici tehnice. Cuptorul multi-camera
cu flux de electroni EMO 80, a fost construit in 1987, de catre Uzinele electrotehnice pentru
constructii de locomotive ,,Hans Beimler” din Hennigsdorf, RDG. Cuptorul EMO 80, este un
cuptor de topire, aliere i turnare in vid. Este echipat cu un tun cu electroni cu o putere de 80 de
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kW, cu constructie multi-camera, fapt ce determina §i denumirea cuptorului. Principiul
multicameral aplicat permite desfisurarea procesului de topire in domeniul de presiune de 107
torr (1,33 Pa). in general, vidul de topire se situeazi la 10* - 10 tori (1,33* 102 pana la
1,33*10° Pa).

Datoritd aplicérii principiului de constructie din subansamble tipizate, instalatia poate raspunde
unor exigente multiple, fiind indicati in special pentru utilizarea in laborator.

Cuptorul multicameral cu fascicul de electroni EMO 80 este format din :

¢ tunul de electroni;

recipient (camera de vid sau de topire);

suport;

platforma de lucru;

instalatie de vid pentru recipient;

instalatie de vid pentru tunul cu electroni;

sistemul de control pentru apa de ricire;

instalatia de sarjare, doud stanga dreapta, si sistem de sarjare material granulat;

instalatia de extragere a lingoului;

vizor 80*30; .

sisteme de reglare, masurd si control ai parametrilor de functionare.

Parametrii de functionare principali

o tensiunea de legiturd  3x380 V 10% TN-S, retea 50 Hz +/- 1Hz;

¢ putere instalata 135 kW;

e putere nominald 80 kW;

¢ domeniul de reglare al puterii tunului fasciculului de electroni 5 — 80 kW reglare continud;
¢ tensiunea de accelerare 30 kV c.c., reglare continud;

e curent fascicul 2,67 A;

e tensiunea de comandd 220V, 50 Hz;

e tensiune auxiliard 20V, 50 Hz.

Caracteristicile materialului introdus la topire

¢ lungime electrozi max. 1000 mm.;

* lungime rest electrod (partea de prindere) aprox. 100 mm.;

¢ sectiune max. ® 100 mm., sau poligon circumscris;

e viteza de avans I 0,85 ~ 10 mm./min., IT 8,5 — 100 mm/min;

Caracteristicile materialului topit

¢ lungimea lingoului max. 800 mm;

e sectiunea lingoului @ 25 — 150 mm;

e viteza de extragere lingou 10,85 — 10 mm/min, II 8,5 — 100 mm/min.

Caracteristicile de vid

e viddetopire 1 Pa — 5*10° Pa (8*10” ~ 4*10° Torr ), in functie de viteza de topire si
continutul de gaze din materialul supus topirii;

¢ capacitatea de aspiratie a pompelor de vid inalt

1. recipient (camera de topire) 8000 /s

2. tun cu electroni 2*1000 /s

3. rata de scurgere recipient  1,3*10° Pa*l/s

4. camera de generare a fascicolului 8*107 Pa*!/s,

Fluxul tehnologic.Fluxul tehnologic de elaborare a aliajelor Zr-Ti, in cuptor de topire in vid, cu
flux de electroni, prezentat in Figural, cuprinde urmatoarele operatii:
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Pregdtirea materiilor prime
Descrierea materiilor prime.La elaborarea aliajelor Zr 5Ti,Zr 25Ti, Zr 45Ti s-au folosit
urmatoarele materii prime:

1. sdrma de titan, cu diametrul de 3.25 mm.;

2. zirconiu metalic, deseuri tabla;

3. Compozitiile chimice ale materiilor prime sunt:

Materic ori Jw Compozitia chimic3,(%, greutate) 7
aterie prima R— g — : -
Ti Zr Fe | C N, | O Cr

Sirmade Ti | 99,72 - 0050 008 | 003 | 0,180 1
Tabla de Zr - 99,60 | 0138 001 003 | 0042 . 0,103

4. Caracteristicile fizice ale elementelor de aliere: -
| Metalul T topire (°C) T fierbere (°C) | Densitate (g/em’)  Masa atomica |
Zirconiu 1852 3580 | 649 | 91224
Titan 1668 3260 4.51 47867 |

Pregitirea materiilor prime a avut ca obiectiv maruntirea zirconiului i titanului (s-au debitat fasii
din tabla de zirconiu cu dimensiunile 0,5 x 20 x 40-50 mm, sirma de titan a fost debitati in
segmente de 700 mm).

Materialele astfel maruntite au fost degresate cu un solvent organic (acetona), i apoi decapate cu
un amestec de solutie de acid sulfuric (25 g/l) si acid fluorhidric (5 g/l). Maruntirea s-a facut
manual, folosind dalta, ciocanul si o foarfecd de tiiat tabla.

Decaparea a fost urmati de o spilare cu apa si uscare in etuva la 120 °C.

Dozarea componentelor s-a facut folosind o balantd piezoelectrici 0—6 kg. La dozarea
componentelor s-a finut cont de pierderile prin vaporizare, si de faptul cg se efectueazd doud
topiri.

Dupi céntirire, materialele debitate au fost legate in fascicule, cu dimensiunile 50x40x700 mm®,
Compozitiile dupa care s-au facut cantdririle:

Aliaje ZrTi | 5% Ti 25%Ti 45%Ti |

' 20 % 15% 10 % |

Exces Ti : e
(8 % (8) % (& | % ;

. Tian 6,000 5930 | 28750 | 27680 | 49500 = 47340
Zirconiu 95,000 93,870 75,000 72,210 55000 | 52,600 {
 Altele | 0,199 0,200 0,120 0,110 0060 | 0050
Total 101,199 100,000 103,87 | 100,000 | 104,560 | 100,000

Au fost realizate trei fascicule : " B Q
Aligg  [ZeSTi Zr 25Ti Zr4sTi Toul@®
Ti 180 862.5 1485 2527.5 |
Zr 2850 2250 1650 6750 j
Greutate fascicul (g) | 3030 3112,5 3135 92115 |

Topirea s-a realizat in creuzet cu diametrul de 60 mm.
Dupa ricirea lingoului in vid, aceste este supus unei operafii de debitare a amorsei (piesa de
legdturd dintre dispozitivul de extragere a lingoului si lingou), si de strunjire pe generatoare
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pentru indepdrtarea stratului superficial care acumuleazi in general impuritafi. Lingoul astfel
pregatit a fost debitat pe o generatoare, cele dou# jumitati fiind apoi sudate cap la cap formand o
bara care a fost alimentatd in cuptor in vederea retopirii (topirea II a).

Fiecare fascicul a fost supus primei topiri rezultdnd trei lingouri care au fost prelucrate ca mai
sus, dupd retopire rezultdnd trei lingouri finale. Acestea au fost debitate pentru indepartarea
amorselor si au fost strunjite pentru finisare, cu aceastd ocazie fiind prelevate si probele pentru
caracterizarea chimica.

Compozitiile chimice reale ale celor trei aliaje sunt prezentate in tabelul de mai jos. Din tabelul
de mai jos se poate desprinde faptul ca pierderile de titan au fost mai mari decét cele estimate.

Aliaj Compozitia chimicé (% masa) ;

Zr Ti Fe Cr Alele |
ZeSTi 97,766 4,230 0,199 0,039 0,400 |
Zr25Ti 177,230 22,120 0,198 0052 0400
Ze 45Ti |57,270 142,150 0,140 0,040 0,400

De asemenea, faptul ca s-a folosit pentru sinteza aliajelor materiale recirculabile, anumite
impuriti{i au valori semnificative, aceste impuritati fiind aduse in mod preponderent de citre
zirconiul folosit.
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REVENDICARI

1. Aliaje biocompatibile pe bazi de zirconiu caracterizate prin aceea ci au compozitii chimice
originale (exprimate Tn procente de mas#): 1) 95 % Zr - 5 % Ti; 2) 75 % Zr — 25 % Ti; 3) 55 % Zr
— 45 % Ti. Aliajele sunt destinate pentru fabricarea unor dispozitive medicale implantabile cu
aplicatii structurale ortopedice si dentare atit in medicina umanai cét si in medicina veterinara.

2. Aliaje biocompatibile pe bazi de zirconiu (95 % Zr-5 % Ti, 75 % Zr-25 % Ti, 55 % Zr- 45 %
Ti, procente de masd) caracterizate prin aceea ¢ au un confinut controlat de titan si sunt
formate in totalitate din metale cunoscute ca fiind biocompatibile.
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Sirma de titan Grad 2

Tabla de zirconiu
dehafniat

i Pregatire matem prime

{1 .debitare i
i2.degresare
i3.decapare i
i4.spalare
i5.uscare

Topire I in vid cu
fascicul de electroni

topire

i Pregatire pentru retoplre
1 .debitare amorsa
-2 strunjire exterioara
i3.debitare
i4.asamblare bara II

I
Retoplre in vid cu :
fascicul de electroni

:
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Lingou de topirea Ila
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Finisare
1. debitare amorsa

‘2 strunj ire
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Lingou finit
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