REZUMATUL TEZEI DE DOCTORAT
Teza de doctorat având titlul „Cercetări teoretice şi experimentale privind depunerea de straturi biocompatibile prin pulverizare termică” elaborată de ing. Vinczer (Bran) Ibolyka sub îndrumarea prof.dr.ing. Ioan Gheorghe Carţiş este structurată pe opt capitole, cuprinzând 142 pagini, 101 fotografii şi microstructuri, 28 tabele şi o listă cu 139 titluri bibliografice de dată recentă.  
În capitolul întâi se face o abordare generală a procedeelor de acoperire prin pulverizare termică, cu prezentarea avantajelor şi dezavantajelelor acestora. Se prezintă modul în care pulverizarea termică interacţionează cu alte domenii aparţinând metalurgiei, metalurgiei pulberilor, ingineria suprafeţelor şi tehnologia acoperirilor, automatizare-robotizare etc. 

În capitolul al doilea se insistă asupra conceptului de „dezvoltare durabilă”, cu implicaţiile aferente asupra pulverizării termice. Expunerea operatorilor ce lucrează în domeniul pulverizării termice este prezentată comparativ cu alte procedee de îmbinare (SE, MIG, MAG) în funcţie de datele de colectare (fum, pulberi etc). Evaluarea măsurătorilor s-a făcut din punct de vedere al concordanţei cu valoarea limită în fracţie respirată, de 6 mg/m3. Totodată se subliniază că pulverizarea termică în jet de plasmă produce cea mai mare cantitate de emisie de substanţe periculoase pentru operator, în comparaţie cu pulverizarea cu flacără sau arcul electric.

Sunt sintetizaţi factorii şi pericolele ce intervin în procesul de management mediu: şocul electric, solvenţii inflamabili şi explozivi, gazele, pulberile, expunerea la zgomote de mare intensitate şi la raze ultraviolete etc. Procedurarea activităţii de securitatea muncii la pulverizarea termică şi elementele de ergonomia procedeului întregesc domeniul de protecţia mediului abordat.

În capitolul al treilea se face o trecere în revistă a materialelor care pot fi folosite pentru realizarea implanturilor. Pentru fabricarea bioimplanturilor şi biodispozitivelor se folosesc diverse clase de materiale pentru diferite componente ale corpului uman, precum: materiale metalice, polimeri, ceramice, compozite, materiale naturale, considerate materiale moderne destinate implanturilor.

Din categoria materialelor metalice se enumeră: oţelul inoxidabil austenitic 316 L, aliajele pe bază de Co-Cr, titanul comercial pur, aliajul Ti-6Al-4V(ASTM F136), nitinolul.

Din categoria materialelor ceramice sunt prezentate: alumina, zirconia, biosticlele, iar dintre toate formele de fosfat de calciu, hidroxiapatita prezintă cel mai mare interes, deoarece are o structură apropiată de cea a fosfatului de calciu prezent în oase.

Materialele polimerice prezintă o serie de avantaje, care le recomandă a fi utilizate: se pot utiliza pentru realizarea de forme complexe, prezintă o gamă largă de compoziţii şi proprietăţi fizice,  prezintă bune proprietăţi antifricţiune şi anticoagulante (de aceea se folosesc în suprafeţe de articulaţie cu frecare scăzută), au stabilitate şi elasticitate bună (de aceea se folosesc pentru tendoane şi ligamente), sunt bioabsorbabile şi biodegradabile.

Materialele compozite au fost concepute pentru a avea cea mai bună combinaţie de caracteristici ale fiecărui component în parte, biocompatibilitatea este cea mai importantă caracteristică a compozitelor.

Polimerii naturali, cum ar fi colagenul şi glicozaminogliconul sunt materialele cel mai frecvent utilizate pentru aplicaţiile clinice. Sunt acceptate de către mediul biologic şi prin urmare sunt ideale din punct de vedere metabolic, deoarece sunt similare cu substanţele macromoleculare. Pot fi evitate problemele legate de toxicitate, inflamaţie cronică, respingere, ce apar cel mai adesea la materialele sintetice. Sunt biodegradabile, şi prin urmare pot fi utilizate pentru aplicaţii, unde se doreşte a se oferi o funcţie specifică pentru o perioadă temporară.

Capitolul patru prezintă în extenso pulverizarea termică. După o prezentare a clasificării procedeelor de pulverizare termică, sunt redate etapele care intervin în proces (topirea, atomizarea şi accelerarea, controlul temperaturii şi vitezei particulelor, şi în final obţinerea stratului), iar mai apoi este prezentat traseul pe care îl parcurg particulele în timpul pulverizării. Sunt descrise în continuare metodele de pulverizare cu flacără, atât pentru cazul utilizării sârmei, cât şi a pulberii ca material de adaos, precum şi pulverizarea în plasmă.

O atenţie aparte este acordată metodei de pulverizare HVOF (High Velocity Oxygen Fuel) la care se prezintă principiul şi principalii parametri de lucru, instalaţiile specifice în mai multe variante, pentru ca, în final, să fie evidenţiate o seamă de avantaje ale procedeului, printre care se regăsesc: temperatura de lucru mai scăzută (2900oC), viteza particulelor mai ridicată, straturile depuse care sunt mai omogene şi mai compacte, porozitatea lor fiind sub 2%.

Capitolul al cincilea este unul dintre capitolele de bază ale tezei de doctorat, el fiind destinat cercetărilor experimentale privind obţinerea de straturi biocompatibile de hidroxiapatită prin pulverizare termică în jet de plasmă. În prima parte sunt prezentate etapele de parcurs în cadrul acestui procedeu, respectiv pregătirea suprafeţelor şi pulverizarea propriu-zisă.

Pentru obţinerea straturilor de acoperire s-a folosit pulberea de hidroxiapatită [Ca10(PO4)6(OH)2] având dimensiunea medie a particulelor de 5-15 µm. Ca substrat s-a folosit  un aliaj de titan (Ti6Al4V).

Pentru identificarea compoziţiei chimice a aliajului de titan s-a recurs la analiza spectrală. Probele au fost pregătite minuţios, parcurgându-se toate etapele specifice ţinând cont de grosimea stratului depus, starea iniţială a suprafeţei şi rugozitatea dorită.

Este descris generatorul de plasmă cu toate instalaţiile adiacente şi parametrii procesului de pulverizare termică în jet de plasmă.

Rezultatele experimentale sunt evaluate prin analiza microscopică a substratului şi a stratului de hidroxiapatită depus, precum şi prin determinarea rugozităţii şi a grosimii acestuia.

Investigaţiile sunt completate cu testarea „in vitro” a straturilor biocompatibile de hidroxiapatită, în care scop s-au utilizat soluţii ce stimulează fluidele biologice.

Analizele spectrale de difracţie cu raze X ale stratului de hidroxiapatită depus prin pulverizare termică în jet de plasmă arată că probele menţinute 21 de zile în fluide biologice nu au prezentat modificări structurale importante, şi că stratul respectiv este biocompatibil.

Capitolul al şaselea este consacrat cercetărilor experimentale privind obţinerea de straturi biocompatibile de hidroxiapatită, prin pulverizare termică cu metoda HVOF. 

Sunt prezentate materialele utilizate, hidroxiapatita [Ca10(PO4)6(OH)2] pentru stratul de acoperire, respectiv aliajul de titan (Ti6Al4V), echipamentul de pulverizare HVOF, instalaţiile conexe şi parametrii procesului utilizaţi. Pentru caracterizarea stratului depus s-a recurs la analiza microscopică, la determinarea grosimii şi a rugozităţii, precum şi la testarea „in vitro” a straturilor biocompatibile de hidroxiapatită şi la analiza de difracţie cu raze X. Analizele menţionate converg în final la ideea că structura stratului obţinut prin metoda HVOF este formată din hidroxiapatită biologică, ceea ce îi asigură o bună biocompatibilitate.

Având în vedere calitatea deosebită a stratului  depus prin pulverizare termică cu metoda HVOF s-a optat  pentru optimizarea procesului prin planificarea experimentelor utilizând programul Minitab 14 în cadrul capitolului al şaptelea.

Procesul de pulverizare termică  cu metoda HVOF este influenţat de un număr mare de parametri. Dintre parametrii consideraţi importanţi şi care sunt analizaţi pe parcursul acestui experiment se enumeră: debitul de oxigen, hidrogen, kerosen şi gazul de transport, azotul. Ei influenţează una sau mai multe mărimi urmărite (răspunsuri) ale fenomenului supus observaţiei. Răspunsurile urmărite sunt „rugozitatea” stratului depus, respectiv „grosimea de strat” obţinută.

Obiectivele acestui experiment sunt stabilirea ponderii de influenţă a factorilor de control, precum şi modul în care se schimbă răspunsul urmărit pe parcursul experimentului, când fiecare dintre aceşti factori este schimbat. Optimizarea  experimentului determină zona de setare a factorilor de control care  oferă cel mai bun răspuns. Pentru fiecare răspuns s-a determinat proporţia de realizare; astfel pentru „rugozitate” proporţia este de 62% , iar pentru „grosime de strat” este de 99%. Optimizarea procesului a asigurat valorile dorite în proporţie  globală de 79%.

Capitolul al optulea se referă la concluziile finale, contribuţiile originale şi direcţiile viitoare de cercetare. În acest capitol se prezintă o sinteză a contribuţiilor autoarei la rezolvarea temei şi a principalelor concluzii care se desprind dar şi a direcţiilor de cercetare propuse a fi abordate în viitor.
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