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CAPITOLUL 1

INTRODUCERE

Materialele compozite sau pe scurt compozitele sunt materiale noi si avansate obtinute din
combinarea a cel putin doua materiale constitutive distincte sau faze, la o scara dimensionald
microscopicd sau macroscopicd Ramakrishna et al, [Ram.04], Park si Lakes [Par.07.a], una numita
matrice iar cealaltd faza de armare, ranforsant sau ,schelet”, iar ambele faze isi pastreaza identitatea
adica nu sunt solubile intre ele. Materialul compozit este un material proiectat anume pentru a
raspunde unor cerinte specifice din diverse domenii: industria autovehiculelor, industria aeronautica si
spatiald, industria medicalda si a materialelor sportive etc. [Nic.11], avand proprietdti structurale
superioare oricdruia dintre materialele constitutive [Ald.97], [Bah.15], [Ift.03], [Mal.08], [Cal.10].

Intre matrice si arméturd se intalnesc dou tipuri de contacte [Mit.04], [Jen.12], [*Cha.15], [And.19]:
- contact interfata - o regiune de volum finit, de constructie tridimensionald, ce are propriile sale
proprietati chimice, fizice si mecanice;
- contact interfata - o suprafata de constructie bidimensionald caracterizatd prin proprietati
fizice si mecanice unice fatd de cele ale componentelor aflate in contact.

Tipurile materialelor folosite la matrice si la faza de armare dau denumirea materialului compozit cat
si caracteristicile lui mecanice, termice, biologice etc. [loa.12], [Per.14], [Mal.08].

in acest context, existd o mare diversitate de materiale compozite ce sunt clasificate in functie de
diferite criterii, dintre care clasificarea dupa natura materialelor constitutive distincte sau fazelor are
un grad ridicat de generalizare. Dupad acest criteriu, sunt trei mari grupe de materialele compozite,
cunoscute sub denumirea generald de materiale biocompozite sau pe scurt biocompozite [Ram.04],
[Ram.16]: naturale, sintetice si materiale biocompozite, din combinatii cu matricea din
biopolimeri/polimeri sintetici si ranforsantul din fibre naturale (biofibre)/sintetice.

Eco-compozitul care este un nou material compozit format dintr-o matrice polimerica si un
ranforsant din fibre naturale este un biocompozit reprezentativ pentru biocompozite. Pentru Roy et
al. [Roy.14] termenul de biocompozit se referd la, ,eco-compozit biodegradabil". Coterlici [Cot.15] a
elaborat, recent, o lucrare de sinteza privind eco-compozite sustenabile si elementele caracteristice
ce le definesc. Compozitele sintetice cat si eco-compozitele au trasee de fabricare specifice.

Pornind de la aceste consideratii, teza doctorala intitulatd Studii si cercetdri privind metodele
de testare a materialelor biocompozite isi propune sd realizeze cercetdri teoretice si practice in ceea
ce priveste aspectele specifice ale biocompozitelor utilizate in domeniul medical — elemente de
protezare, elemente de ortezare, sisteme de recuperare si antrenament. Lucrarea de cercetare
teoretica si experimentald, este structuratd pe 7 capitole in care se parcurge gradual subiectul de
cercetare stiintifica. Se incepe cercetarea cu o introducere in tema si se finalizeaza cu prezentarea
sistemica a concluziilor generale, descrierea contributiilor originale si respectiv a directiilor viitoare de
cercetare. Bibliografia, foarte cuprinzdtoare, prezinta lucrarile, tezele de doctorat, articolele si sursele
de informatii utilizate pe perioada cercetdrii.



CAPITOLUL 2

STADIUL ACTUAL AL CERCETARII IN DOMENIUL TEZEI

2.1 Structura materialelor biocompozite

Prin definitie, materialele biocompozite sintetice au constituentii, matricea si faza de ranforsare, din
biomateriale neviabile. Structura si proprietatile unui material biocompozit sintetic se proiecteaza pe
baza unui grup de date principale reprezentate de:

e cantitatea si calitatea constituentilor si a materialelor suplimentare;

e natura si geometria matricei sia componentei de ranforsare;

e continutul procentual de material de armare si respectiv de incluziuni;

e caracteristicile chimice ale interfetei ranfort-matrice si interactiunile dintre componente;

o factorii mecanici, biologici, biochimici etc.;

e procedeele de fabricare.

2.2 Clasificarea materialelor biocompozite sintetice

In momentul actual, materialele biocompozite (sintetice) sunt clasificate in functie de urmétoarele
criterii [Ram.16], [Ram.04], [Mey.09], [Mig.13], [Mig.04], [Aff.15], [Fel.13]:
e dupa natura matricei:

a. biocompozite cu matrice metalica, ex. Ti/HA; Ti-6Al-4V/HA etc.;

b. biocompozite cu matrice ceramica, ex. HA/otel inoxidabil; HA/sticla etc.;

c. biocompozite cu matrice polimerica (organicd) PEEK, HDPE, rasini epox etc. Aceasta grupd,
detine ponderea in cadrul diverselor aplicatii medicale deoarece au proprietatile mecanice si
biologice apropiate de cele ale tesutului gazda [Peg.17] cat si datorita modului comod de
fabricare a compozitului, [GUl.02], [Des.15];

d. biocompozite carbon-carbon;

e. compozite cu matrice carbonicg;

® dupa configuratia geometrica a materialului de armare biocompozitele se impart in:

a. biocompozite multistrat si biocompozite nestratificate armate cu fibre - continue sau
discontinue, lungi sau scurte, tesaturi, bidirectionale [Mit.04], [Mor.07], [Mal.08];

b. biocompozite cu: microparticule, pulbere si particule mari, intalnite in curent in domeniul
dentar;

® dupa gradul de resorbabilitate, biocompozitele se grupeaza in:

a. biocompozite neresorbabile - matricea si ranforsantul sunt (ambele) din biomateriale
nonresorbabile in corp (tijele la protezele de sold si genunchi, placile osoase, fixatori externi
etc.);

b. biocompozite partial resorbabile - matrice cu material absorbabil si ranforsant din material
nonabsorbabil care are rolul de a imbundtatii proprietatile mecanice ale biocompozitului
[Hed.09];



c. biocompozite complet resorbabile - atat matricea cat si ranforsantul (fibre) sunt din
biomateriale resorbabile in corp.

2.3 Domenii de utilizare ale biocompozitelor (sintetice)

Biocompozitele sunt utilizate intr-o gama larga de aplicatii medicale: placi osoase, cuie
intramedulare, tije pentru proteze de sold, aplicatii dentare etc., [Mig.04], [Mig.13], [Hed.09], [Liu.97]:

- fixator extern: rasind epoxidica/CF;

- placi de fixare fracturi osoase, cuie, suruburi: CF/rasini epoxidice; CF/PMMA; CF/PSU; CF/PP;
CF/PE; CF/PBT;CF/PEEK; HA/PLLA; PLLA-fibre/PLLA; PGA-fibre/PGA

- chirurgia coloanei vertebrale: biosticla /PU si /PSU; CF/PEEK; PET- fibre /Hydrogeluri;

- ciment osos: HA -particule /PMMA; bile mici de sticla /PMMA/; aramida /fosfat de calciu; CF,
GF, PLGA- fibre/PMMA;

- cimenturi si aplicatii dentare: particule anorganice /Bis-GMA/KF/PMMA;

- cupd acetabulara;CF/PEEK; KF/PE;

- tija proteza de sold:CF-GF /PEI/CF/PEEK; CF/PSF;

- umplere 0soasa, regenerare osoasa: TCP/Poly(polipropilen-fumarat PPF); HA/PEG-PBT-PLA;
HA- fibre /PLGA; HA -particule /P(DLLA-CL); HA -particule /amidon;

- tendoane si ligamente: PET/hydrogeluri; UHMWPE- fibre /poliolefine ;

- grefe vasculare :poliuretan -fibre /PELA;

- protezare membre: CF,GF,KF /rasini epoxidice.

2.4 Caracteristicile biocompozitelor

Materialele biocompozite au trei principale grupe de caracteristici in functie de care sunt
selectate in constructia dispozitivelor medicale:
1. caracteristici chimice/biologice (siguranta biologica);
2. caracteristici fizice;
3. caracteristici mecanice/structurale.

Aceste caracteristici sunt determinate de urmatoarele principale categorii de factori:
- factori intrinseci ale proprietatilor biomaterialului, numiti si factori de nivelul 1 [Ram.01];
- proprietdtile de suprafatd ale biomaterialului (factori de nivelul 2), [And.04.], [Vad.05];
- cerintele de comportament ale biomaterialului in aplicatia medicald (factori nivelul 3) [Mit.13].

In cazul materialelor biocompozite, cele trei grupe de caracteristici, chimice/biologice,fizice si
mecanice/structurale sunt determinate, in esentd, de trei principali factori:

1. proprietdtile constituentilor biocompozitului (matrice si ranforsant);

2. proportiile constituentilor in biocompozit;

3. proprietatile interfetei dintre constituenti [Cru.10].

Fibrele de ranforsare ale biocompozitului intervin asupra proprietatilor biocompozitelor prin
urmatoarele principale modalitdti:
- caracteristicile constructiv -functionale ale fibrelor de ranforsare: caracteristici de material;
proprietdti fizica-chimice; proprietdti mecanice; caracteristici geometrice;
- modalitatea de amplasare a spatiala in matricea biocompozitului;
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- tipul incarcarii fibrei in exploatarea biocompozitului;
-caracteristici tehnico-economice .

2.5 Metode si procedee de testare a materialelor biocompozite

Testarea materialelor biocompozite este efectuata in scopul determindrii urmatoarelor
principale caracteristici, [God.00], [McE.10]: 1. functionalitatea (biocompatibilitatea); 2. proprietatile
mecanice; 3. fiabilitatea materialului; 4. comportamentul (toleranta) la deteriorare (rupere); 5.
comportament termic; 6. caracteristici estetice si ecologice. Diversele teste efectuate asupra
materialelor biocompozite se incadreaza in doua principale categorii: 1. teste distructive (teste
mecanice); 2. teste nondistructive, testare vizuald, testare ultrasonicd, testare radiografica etc.,
[Gho.16], [Kap.13], [Djo.09].

Evaluarea biocompatibilitatii biocompozitelor se efectueaza conform procedurilor descrise de
standardul ISO 10993 [*Int.16], [*Bio.15], [*Ass.13]. Problematica este complexa vizand nu numai
biomaterialul dar si dispozitivul medical care cuprinde biomaterialul respectiv.

Incercarile pentru evaluarea caracteristicilor mecanice ale biocompozitelor constau in: (a) tensiune, (b)
compresie, (c) duritate de indentare, (d) indoire in consola, (e) indoire in trei puncte, (f) indoire in patru
puncte si (g) torsiune. Aceste incercari numite metode de testare sunt reglementate in diverse
standarde, in functie de categoria biocompozitului. Pentru testarea materialelor compozite cu matrice
polimerica ranforsate cu fibre continue standardul USA ASTM are elaborat un standard ghid, ASTM
4762-11[*D4762].

2.6 Concluzii

Materialele biocompozite (biocompozitele) sunt materialele compozite care sunt folosite in
doua principale domenii: in bioinginerie si in aplicatii medicale fiind capabile sa interactioneze
armonios cu organismul viu, /n vivo, si in diferite aplicatii industriale - automobile, aeronauticd,
electronica etc. fiind constituite din biocompozite ecologice.

Biocompozitele sunt clasificate, in principal, dupa doua criterii:
a. dupa forma ranforsantului care poate fi din fibre (scurte sau lungi), whisker, particule etc.;
b. dupa caracteristica de biodegrabilitate in corp, situatie in care pot fi: a. biocompozite
neresorbabile, b. biocompozite partial resorbabile; c. biocompozite complet resorbabile.

Biocompozitele sunt utilizate in diverese aplicatii medicale sub forma de placi de fixare fracturi
0soase, cuie, suruburi, tije pentru proteze de sold, grefe vasculare, protezare membre etc.

Materialele biocompozite sunt caracterizate prin trei principale grupe de proprietati:
a. chimice/biologice;
b. caracteristici fizice;
c. caracteristici mecanice/structurale.

Aceste proprietdti sau caracteristici sunt analizate prin doud categorii de teste: distructive (teste
mecanice) si teste nondistructive. Testele mecanice ale biocompozitelor constau in incercari la
tractiune (intindere), compresiune, incovoiere, forfecare, forfecare interlaminara etc Conditiile de
efecture a acestor teste sunt reglementate prin norme si standarde.



CAPITOLUL 3

OBIECTIVELE TEZEI

3.1. Motivafia tezei de doctorat

In momentul de fata, proiectarea dispozitivelor medicale din materiale biocompozite, necesita o
analiza complexa in ceea ce priveste procesele de proiectare, fabricare, conditii de testare a
proprietatilor mecanice ale materialelor din structura biocompozitelor. Deoarece, conceptul de
biocompozit este inteles ca apartinand compozitelor ecologice este motivata tema de doctorat prin
prezentarea aspectelor specifice ale biocompozitelor utilizate in domeniul medical. Aceasta, cu atat
mai mult cu cat anumite biocompozite ecologice alcdtuite din faze cu proprietatea de
biocompatibilitate si biofunctionalitate sunt utilizate in domeniul medical. In concluzie, tema de
doctorat isi propune sa faca o trimitere precisa a biocompozitelor utilizate in dispozitivele biomedicale
cat si in bioinginerie. Data fiind marea diversitate a biocompozitelor utilizate in domeniul biomedical
cat si dezvoltarea fara precedent a biomaterialelor mai ales in zone sensibile privind sanatatea
umand, tema de doctorat este motivatd prin delimitarea directiei de dezvoltare a fundamentelor
experimentale cat si teoretice care vizeazd identificarea, definirea si relevanta obiectivelor
biocompozitelor in conditiile in care pe plan national cat si international se manifesta preocupdri
intense in acest domeniu.

3.2. Obiectivele tezei de doctorat

in vederea rezolvirii problemelor ce decurg din motivatia temei de doctorat s-au stabilit patru
obiective majore de cercetare:
Primul obiectiv urmadreste definirea sistemica a conceptului de material biocompozit utilizat in
medicind si ingineria medicald in contextul a marii varietati a materialelor compozite utilizate in
diferite domenii sub conceptul de biocompozite.

Al doilea obiectiv consta in elaborarea unei metode de analiza a biomaterialelor sintetice utilizate in
realizarea biocompozitelor. Metoda urmareste urmatoarele obiective subsidiare:
¢ studiul sistematic privind structura biomaterialelor din punct de vedere a caracteristicilor chimice;
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% studiul sistematic si sintetic a utilizarii biopolimerilor in constructia biocompozitelor;
/

% stabilirea caracteristicilor mecanice si economice ale utilizarii biomaterialelor sintetice in realizarea
biocompozitelor.

Al treilea obiectiv urmdreste analiza biocompozitelor polimerice in varianta constructiva hibrida si in
varianta constructivd formata din PLA — HA. In ambele directii de cercetare se urmareste identificarea
teoretica a caracteristicilor functionale si mecanice determinate de strucura acestor biocompozite.

Al patrulea obiectiv consta in alegerea metodelor specifice de testare a caracteristicilor mecanice si
mecano-termice a biocompozitelor - polimerice hibride /nterply si polimerice PLA — HA. Totodata, se
urmadreste si prezentarea metodelor optime de realizare a acestor materiale biocompozite. Pentru
cercetare experimentala cat si pentru productia de echipamente medicale.



CAPITOLUL 4

PROPRIETATILE MATERIALELOR BIOCOMPOZITE POLIMERICE

4.1 Nofiuni generale privind biocompozitele polimerice

Sunt compozite realizate dintr-o rdsind polimerica (termorigida sau termoplastd), cu rol de
matrice, armata cu diverse categorii de fibre, metalice, organice, ceramice, etc., continue sau
fragmentate, cat si cu materiale de umpluturd si aditivi (Tabelul 4.1). Aceste compozite se prezinta
intr-o mare diversitate constructiva si intr-un volum ridicat de productie ce acopera aproximativ 75%
din piata mondiala de compozite [Gra.07]. Uzual, compozitele cu matrice polimericd sunt clasificate in
functie de destinatie, tipul armaturii si tipul rasinii.

Tabelul 4.1 Materiale folosite la fabricarea compozitelor cu matrice polimericd, dupd [Maz.02].

Material Efectul indus Natura Polimerul folosit Procentul %
. Fibra de sticla Poliester <30
Rigiditate, Comportament -
Armare _ Fibre de carbon, _
mecanic . Epoxi <50
aramida
Reducerea costului si dilatarii | Cretd, calc Polipropilena <50
< Bachelita, uree
Umpluturd R .
Comportament la soc si chimic | Silice, mica formaldehitica, <50
formaldehida
Plastifianti | Supete, reducerea fragilitatii Fosfati, glicoli PVC <20
Stabilizanti | Comportament la UV Sdruride Ba, Ca, Sn | PVC <20
Polietilena,
Antioxidanti | Oxidare O, Os Aromatice fenolice | polipropileng, <5
polistiren
Coloranti Aspect, stabilitate la lumind Oxizi (Cd, Cr) Totalitate <1

Biocompozitele polimerice armate cu fibre au ca principale caracteristici, [Aga. 15], [Mor.07],
[Mou.13]: o valoare ridicatd a raportului rezistentd mecanica/greutate; o valoare a raportului modulul
armaturii si cel al matricei, cuprinsa in 10 = 100; excelenta rezistenta chimica si corozivd; o buna
integritate structurala etc.

La elaborarea biocompozitelor polimerice se folosesc doua mari familii de rasini: 1. rasini termorigide;
2. rasini termoplaste ce sunt caracterizate prin proprietdti specifice care determind o serie generala
de proprietati ale biocompozitelor polimerice, cunoscute in domeniu.

4.2 Proprietatile materialelor biocompozite polimerice

Materialul biocompozit este caracterizat printr-un ansamblu de proprietati ce constau in
rezistenta mecanicd, rigiditate, rezistenta la rupere, rezistenta la coroziune, greutate,
biocompatibilitate, biodegrabilitate, bioactivitate etc. Acestea depind, intr-o maniera complexa
[Par.07], de proprietatile structurii, respectiv ale matricei si ranforsantului, si de conditiile de solicitare
a structurii.



Studiul analitic a proprietatilor fizice si mecanice se poate efectua folosind modele matematice din
(micro)mecanica materialelor compozite [Jon.99], [Cut.09], [Cha.13.a] si teoria elasticitatii [Dan.06],
[Har.99] si modele semiempirice [Cha.13.a], [Jon.99], [AI&.99], [Ift.04], [VIa.08]. in esentd, aceste
modele se bazeazd pe legarea proprietatilor compozitului de proprietdtile componentelor acestuia,
intr-un element de volum reprezentativ a compozitului, in conditiile in care biocompozitele, cele mai
multe, se comportd ca un material anizotrop [Ala.99]. Pentru studiul proprietatilor biocompozitelor
polimerice se foloseste pe larg analiza micromecanica.

Pentru simplificarea determindrii analitice a proprietatilor fizice si mecanice ale biocompozitului se
apeleaza la cele mai simple structuri compozite reprezentate [Par.03], [Har.99], [Ift.04], [Cal. 01],
[Duc.00] de modelele (aproximirile) teoretice Voigt si Reuss. in aceste aproximdri, structura
biocompozitului este descrisa ca fiind formata din doud faze reprezentate prin o matrice si un
ranforsant din fibre (lamine sau particule) lungi orientate (Fig. 4.1), iar in cele doua faze se dezvolta o
stare constanta de efort sau de deformare. Cele doud modele au caracteristici specifice.

Fe 1'%

=

- 1
/ \ VA l’

T\ - s 4
fibra matrice 1 fibré | otrice
B R

Fig. 4.1 Constructia biocompozitului armat cu fibre: a. modelul Voigt; b. modelul Reuss; F. — forta de

solicitare la tractiune a biocompozitului, dupa Park si Bronzino [Par.03], Rosler et al. [R6s.07].

In cazul structurii Voigt (Fig. 4.1, a) se considerd [Cal. 01], [Par.03], [R6s.07]:
o fibrele (lamelele, particulele) sunt dispuse intr-o conexiune in paralel, analog cu arcurile
conectate in paralel si totodatd paralel pe directia de solicitare (la tractiune) a fortei Fe;
e legdturain interfata fibra — matrice este foarte buna.

In structura Reuss (Fig. £.1, b), fibrele (lamelele sau particulele) sunt dispuse intr-o conexiune in serie
prin analogie cu arcuri conectate in serie, [R6s.07] si perpendicular pe directia de solicitare a fortei Fe.

Pentru biocompozite, prezinta insemndtate doud caracteristici ale biomaterialului, [Cal.01]:
~rezistenta specifica”, definitd prin raportul dntre rezistenta la tractiune si greutatea specifica si
,modulul specific" definit prin raportul intre modulul de elasticitate si greutatea specifica.

Proprietatile fizice si mecanice ale biocompozitului armat cu fibre depind, intr-o mdsura insemnata,
de doua marimi constructive ale structurii, [Al3.99], [Gay.07], [Cal.01], [*Mat.13]:

= procentele masice sau volumice ale fibrelor si matricei;

= |ungimea fibrei.



4.4 Procente masice si volumice

Procentele masice si volumice ale fibrelor pot fi stabilite cu formule plecand de la regula
amestecului [Jwe. 12]; [Ald. 99], [Gay. 07]. Procentele masice al fibrelor ms si matricei mm se definesc
prin [Gay. 07]:

masa fibrelor

£ = - . (4.1)
masa totala compozit
masa matricei
= - . (4.2)
masa totala compozit
Intre procentele masice mr si Mm sunt stabilite dependentele:
m; +m_ =1,sau: m =1-m;; m; =1-m_. (4.3-4.4)
Procentele volumice ale fibrelor v si matricei vm se definesc cu relatiile [Gay. 07]:
volumul fibrelor
f = -, ! (L"'S)
volumul total compozit
volumul matricei
= —. (4.6)
volumul total compozit
Intre procentele volumice Vi si Vfsunt stabilite dependentele:
Vi +V, =1,sau, v, =1-v;; v, =1-v_. (4.7-4.8)

in conditiile in care fibra de armare si matricea sunt caracterizate prin densitdtile pt si respectiv pm,
procentul masic ms (rel. 4.1) si procentul volumic Vs (rel. 4.5) devin:

mf Vf

Ps Ps

V; = ——— sirespectiv, m, v (4.9-4.10)
\"

m f m

Pi P Pi P

4.5 Lungimea fibrei

Armarea eficienta a biocompozitului cu fibre este influentata si de lungimea optima a fibrei care
trebuie sa fie superioard unei lungimi minime numitd lungime critica lc. Sub aceastd lungime, procesul
de transfer a solicitarii de la matrice cdtre fibra devine ineficient. Mdrimea lungimii critice este
determinatd de urmdtorii parametrii: diametrul fibrei d; rezistenta limitd la rupere (rezistenta de
rupere) la tractiune o, ; rezistenta la forfecare a matricei 7,,. In aceste conditii, lungimea critica se

determind cu relatia, [Cal. 01]:

o, -d
| = . 411
¢ 2z .17

m

in vederea asigurarii in structurd a unei armdrii eficiente trebuie ca lungimea fibrei s fie superioard
lungimii critice lc. In mod curent, fibrele lungi trebuie s& aib& lungimea nominald | la valori superioare
lungimii critice in raportul | >15 I¢ [Cal.01].
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4.6 Proprietati fizice
Densitatea biocompozitului, pc se poate determina plecand de la relatia generald a densitatii:

masa totala compozit

e = — (4.12)
volumul total compozit
Sau
volum fibra volum matrice
Pe = —p; + — P (4.13)
volumul total compozit volumul total compozit
dedi,
Pe=Vi P TV P (4.14)

Cu ajutorul conductivitatilor termice ale fibrei K -t; si matricei K, -t, poate fi obtinuta

conductivitatea termica longitudinala a compozitului. Aceasta se calculeaza folosind regula
amestecului, [Vla. 08], [Ift. 03]:

Kot =Kyt vy + K, -t v (4.15)

-
Coeficientul de dilatare termica longitudinala pentru compozitele ortotrope se obtine din:
E, o Vvi+E o, -V,

. = , (4.16)
cLt E,-v,+E, -V,

in care: Et, Em sunt modulele de elasticitate a fibrelor respectiv matricei si af, am — coeficientii de
dilatare termica pentru fibra, respectiv matrice.

4.7 Caracteristicile elastice ale structurii

Caracteristicile elastice ale structurii compozitului sunt exprimate prin constantele elastice,
[Al&.99]: modulul de elasticitate (Young) Ec si coeficientul contractiei transversale (Poisson).

La compozitele armate cu fibre (lame) continue si orientate (Fig. 4.1) marimile caracteristicilor elastice
ale structurii biocompozitului sunt influentate de doi principali factori, [Par.03], [Cal.01], [R6s.07]:

e comportamentul elastic al matricei si fibrei in binomul solicitare — deformare;

o directia de solicitare a structurii biocompozitului, paralela sau perpendiculara pe directia fibrei.

Cu ajutorul modelelor Voigt si Reuss se pot analiza caracteristicile elastice ale structurii
biocompozitului la solicitarea de tractiune in functie de directia fibrelor si de procentul lor.

In situatia in care structura Voigt este solicitata cu o fortd F¢, dupd o directie paraleld cu directia
fibrei, au loc urmatoarele efecte, [R0s.07]:
e structura biocompozitului, fibrele si respectiv matricea sunt deformate elastic la fel
~comportament isostrain”, adica deformatiile acestora &, & si ém sunt identice:

E, =&, =& . (4.17)
o eforturile in structura o, in fibre o si in matrice o, sunt diferite:

O, #0, #0;. (4.18)
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In conexiunea in paralel a fibrelor (asemdnator arcurilor) forta de solicitare a compozitului F¢ este
descrisa cu relatia [Cal. 01]:

F.=F, +F. (4.19)
in care Fc, Fm si Ff reprezintd forta de solicitare a structurii (biocompozitului), a fibrelor si respectiv a
matricei.

Pe bazarelatiei F =o - A, in care o este efortul de solicitare iar A este aria sectiunii transversale pe
care se aplica perpendicular forta de solicitare F, relatia (4.19) devine [R0s.07]:

FC=O'C'A7=O'm-An+(7f~Af, (4.20)

in care Ac, Am si Ar reprezintd suprafata sectiunii transversale a biocompozitului, matricei si fibrei pe
care se aplica forta Fc. Relatia (4.20) poate fi scrisa sub forma, [Cal. 01]:

Jc:am-ﬁ+af. (4.21)
A

Pentru lungimi egale ale biocompozitului, matricei si fibrelor se poate scrie echivalarea:

V, =V;. (4.22)
Ca urmare relatia (4.21) devine:

o, =0,V,+0, V. (4.23)
in conditiile relatiei (4.17), relatia (4.23) are reprezentarea:

E-a; v,+E, -, V,
O =

m
c m gf

o o O
,deoarece = =E,,,; —L=E,; —=E,, (4.24,425)
E;,-vi+E, v, & £

in care: Ec reprezinta modulul de elasticitate a biocompozitului (structurii) pe o directie paralela cu
directia fibrei; Em este modulul de elasticitate a matricei si Er, modulul de elasticitate a fibrei. Relatia
(4.24) are reprezentarea:

Ecy=Ep Vo +E( vy, sau, Egy =E, -(1-v, )+E, v, & (4.26, 4.27)

E
Ec, = En .[1+vf [E—f—lﬂ (4.28)

Relatia (4.28) evidentiaza variatia liniara a modulului de elasticitate Ec in functie de procentul volumic
vi a fibrelor. In figura 4.2, a se ilustreazi grafic aceasta variatie.

In cazul structurii Reuss, fibrele sunt dispuse perpendicular pe directia de solicitare (la tractiune) a
fortei Fc. In aceastd situatie, solicitarea structurii cu forta Fc genereazd acelasi efort atat in
biocompozit (o¢) cat si in matrice (om) si respectiv fibre (o7) dar deformatii diferite in acestea adica in
biocompozit (ec), matrice (em) si fibre (1), [Cal. 01], [R6s. 07].

Analitic, aceste efecte, comportament "isostress”, sunt descrise prin urmatoarele expresii:

0, =0,=0;,E #E, =& . (4.29, 4.30)

Folosind regula amestecului, deformarea totala & a biocompozitului este exprimata cu relatia:
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E =&y Vy, +E; Vs . (4.31)

Modelul Voight Modelul Reus
E, Conditii isostrain E Conditii isostress
E_ 4 ¢ E
7 s
E’"— Em-
0 — 1 0 —_— 1
¥ ¥
a) b)

Fig. 4.2 Dependenta modului lui Young a biocompozitului armat cu fibre (lamele) de procentul volumic al fibrelor
V,: a. solicitare in directie longitudinald, in lungul fibrei; b. solicitare in directie transversala, perpendiculara pe
fibrd,dupd Rosler et al. [R6s.07]

Pe baza expresiei comportamentului elastic a unui material, € = o/ E, relatia (4.31) devine:

c =%.Vm+ﬁ.vf' (4-32)

c(M) m f

in care EC(M) reprezintd modulul de elasticitate a structurii (biocompozitului) in directia transversala

OM de solicitare (Fig. 4.1, b). Relatia (4.32) poate sa aibd reprezentdrile:

EmEf Em
csau, By = : (4.33, 4.34)

1+, 5—1
f

““) T E v +E, v,

Relatia (4.34) evidentiaza variatia neliniard a modulului de elasticitate Ec in functie de procentul
volumic Vs a fibrelor. in figura 4.2, b se prezintd sub forma graficd aceastd variatie. Se observ, in
acest caz, o crestere diminuatd a modulului de elasticitate comparativ cu situatia din structura Voigt.

E
”
L
SR Limita superioara
S5 i
=3 (Conditii isostrain) /
© = s
i P
- &
S £ //
K (o] =
3 O ’f \
8® . B
= e Limita inferioara
Ey (Conditii isostress)
A -

L S E— | —
0 0,25 0,5 0,75 1
Procentul volumic a fibrelor
Fig. 4.3 Dependenta dintre modulul de elasticitate la tractiune a compozitului £ si procentul volumic a fibrelor
pentru modelele Voigt (conditii isostrain) si respectiv Reuss (conditii isostress), dupa Callister [Cal. 01]

Modelele Voigt si Reuss estimeaza doud limite extreme, una superioard (Voigt) si alta inferioara
(Reuss) in care trebuie sa se incadreze modulul de elasticitate a unui biocompozit cu o geometrie
variabild a fazei de armare. in figura 4.3 se prezintd variatia modulului de elasticitate a
biocompozitului in functie de procentul volumic a fibrelor in cazul modelelor Voigt si respectiv Reuss.
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Domeniul cuprins intre cele doua limite este cu atat mai mare cu cat cele douda module de elasticitate
corespunzdtoare diferd (valoric) mai mult intre ele.
Modulul de forfecare se determind in sistemul de referinta LT (Fig. 4.4) cu relatia [Ala. 97]:
Gme

G, = , 4.35
TG, v, +G, v, (4.35)

in care Gy este modulul de elasticitate transversal al matricei iar Gt este modulul de elasticitate
transversal al fibrei.

Fig. 4.4 OLTM-sistem de referintd apartinand laminei de biocompozit
in general Gi> Gm. Prin urmare modulul de forfecare Gt este determinat, in principal, de modulul de

forfecare a matricei [Ald. 97], deci:

G, = (4.36)

Coeficientul lui Poisson vt se determing, in sistemul de referinta LTM, cu regula amestecului,
[Al&. 971]:

Vip =V Vg V¢ Vs, (4.37)
in care vinsi vrsunt coeficientii lui Poisson pentru matrice si respectiv fibre.

Pe baza modeldrii, folosind teoria elasticitdtii, se poate determina modulul longitudinal Young a
biocompozitului cu relatia, Iftekhar [Ift.03]:

|:2(vf —vm)2 E;-v,-E, 'Vm]
{Em v, (1-v, =2V )+ E, [y, (1-v, —2v§n+(1—vm))]}

ELC =

+E, +(E;-E,)-v;. (438)
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CAPITOLULS

BIOCOMPOZITE POLIMERICE HIBRIDE

5.1 Definitii gi clasificare
Termenul ,,compozit hibrid" (biocompozit hibrid) este relativ nou si desemneaza un compozit la
care matricea sau componenta de armare este formatad din cel putin doua tipuri distincte de materiale
prin compozitie chimicd, proprietati mecanice, proprietati fizice sau forma de prezentare, [Har.99.a],
[Dur.05], [Kis.14]. Compozitele hibride sunt intalnite sub urmatoarele tipuri de baza:
e hibrid ,aleatoriu” la care fibrele de armare sunt amestecate la intamplare peste tot in
matricea compozitului, fara a fi vreun procent masic (volumic) preferential la oricare din fibre;
e hibrid ,inter-ply” (Fig. 5.1, a) ce constd dintr-o suita de straturi de natura distincta ordonate
intr-o secventa specifica (strat cu strat);

a. b. C.

Fig. 5.1 Cele trei configuratii principale hibride: a. inter-ply (interlayer) sau strat cu strat; b. intra-ply (intralayer)
sau fire-fire; c. intra-fire sau fibre-cu-fibre, dupa [Swo.14].

e compozit hibrid ,,intra-ply" (intralayer) (Fig. 5.1, b) consta din combinarea (ordonatd) in stratul
de compozit de mai multe fibre de natura diferitd, fie sub forma de tesdtura sau de
impletiturd . Fiecare strat din compozit poate fi de aceeasi natura sau diferitg;

e compozit hibrid inter-ply: intra-ply, in care hibrizii inter-ply si intra-ply sunt asezati intr-o
secventa specificd;

e compozit hibrid cu ranforsare selectiva;

e stratificat hibrid ,,super hibrid" format din straturi hibride si foi metalice.

in mod curent, termenul de compozit hibrid se referd la un compozit care contine intr-o singura
matrice diferite amestecuri de componente de armare: metalice (sau lamele subtiri sau particule),
fibre de sticld, carbon, kevlar, fibre naturale etc. [Har.99.a], [Kis.14], [Joh.08].

in momentul de fat3, se poate folosi 0 mare varietate de fibre sintetice si sau naturale pentru faza de
armare si materiale metalice sau ceramice pentru matrice [Dur.05]. Combinarea sinergica dintre
proprietdtile diferitelor componente de armare si proprietatile materialului matricei conduce la
obtinerea unor proprietdti unice ale compozitului hibrid. Biocompozitelor hibride au faza de armare si
matricea realizate din biomateriale.

Varianta curentd este biocompozitul polimeric armat cu fibre (FRP) ce contine cel putin doua tipuri
distincte de fibre de armare, de ex. din carbon, sticld, bor, kevlar etc. inglobate intr-o singura rasina
polimerica termorigida (epoxi, poliesteri, vinilesteri, , fenolici, poliamide (PA) si bismaleimide IMC) sau
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termoplasta (polipropilena (PP), fluorura de poliviniliden (PVDF), polimetilmetacrilat (PMMA, cunoscut
si sub denumirea de acril), polifenilen sulfura (PPS), polieter eterketona (PEEK), polieterimida (PEI) si
polietercetona cetona (PEKK)) [Ngu.10].

Varianta de biocompozit hibrid epoxi armat cu fibre carbon CF si fibrd sticla GF este apreciata ca
urmare a proprietatilor fazelor constitutive [Ahm.13] ca fiind cea mai beneficd pentru aplicatii
structurale si pentru aplicatii medicale. in scopul obtinerii unor proprietati optime (de echilibru) este
necesar alegerea unor anumite procente din fibrele de carbon si respectiv de sticla in conditiile unei
matrice epoxidice date. In figura 5.4 se prezintd conditiile de granitd ale acestor procente pentru o
solicitare medie a compozitului hibrid epoxi. in figurd sunt prezentate conditiile de comportament la
stres a compozitului hibrid in urmatoarele variante: A - rezistenta la tractiune a materialului
compozit epoxi integral din fibra de sticld; D -rezistenta la tractiune a materialului compozit epoxi
integral din fibra de carbon; linia AC- linia de echilibru la stres a compozitului hibrid epoxi; linia BD —
ilustreaza posibilitatea ceddrii fazei din fibra de carbon odata cu crestera proncentuald in compozit;
Zona | — rezistenta la rupere a compozitului hibrid este data de proprietatile fibrei de sticla; Zona Il -
rezistenta la rupere a compozitului hibrid este data de proprietatile fibrei de carbon.

D

Solicitare medie in compozitul hibrid

|
|
|
|
|
|
|
|
|
|
|
|
|
|
|
|
|
|
1

0 1
Fractiune din fibre carbon

Fig. 5.4 Rezistenta compozitului hibrid format din fibre de carbon, fibre de aticla si rasina.

5.2 Proprietafi

Din punct de vedere a proprietatilor, bicompozitele hibride, si in general compozitele hibride au
avantaje specifice fatd de biocompozitele conventionale sub aspectul proprietdtilor mecanice,
rigiditatii (echilibratd), stabilitate la distorsiune termicd etc. [Ahm.13].

In cazul biocompozitului hibrid realizat din fibre de carbon si fibre de sticld inserate intr- o rasind
polimerica (epoxi) se manifestd un efect sinergic intre rezistenta ridicata si rigiditatea relativ mare a
fibrei de carbon si rigiditatea scazuta a fibrelor de sticla, in vederea obtinerii caracteristicilor de
rezistentd a biocompozitului, ce este fabricat la un pret de cost redus comparativ cu biocompozitele
realizate cu o sinugra faza de armare. Sistemic, proprietatile unui biocompozit hibrid polimeric armat
cu fibre de carbon si fibre de sticla depind de un ansamblu de factori intre care [Raj.20], [Pan.09],
[Miw.86]: volumele masice si caracteristicile individuale de calitate ale fibrelor de, gradul de dispersie
si de aranjare a fibrelor de armare in matricea comund, procentul masic (volumic) relativ a tipului de
fibra in cadrul matricei, efectul hibrid sau efectul sinergic privind raspunsul ,solicitare-deformare” la
incarcarea mecanica a compozitului hibrid, caracteristicile de calitate ale interfetei fibra-matrice etc.
in general, compozitele hibride polimerice sunt anizotrope.

16



CAPITOLUL 6

METODE DE TESTARE EXPERIMENTALA
A MATERIALELOR BIOCOMPOZITE

6.1 Categorii de materiale biocompozite testate experimental

in lucrare, sunt analizate experimental comportamentele mecanice ale biocompozitelor:

% hybrid polimeric tip , inter-ply " cu matrice din rasind epoxi, armata cu fibra mat de sticla
Si cu tesdtura simpla de fibra de carbon. Biocompozitul a fost realizat in Centrul de
cercetare a Universitatii Politehnicii din Valencia, Alcoy, Alicante, Spania;

%+ cu matrice PLA armat cu hidroxiapatita. Materialul biocompozit a fost realizat in Centrul
de cercetare a Universitatii Politehnice din Valencia, Spania;

% biocompozit sub forma de fir cu matrice PLA armat cu hidroxiapatita, material obtinut din
Centrul de cercetare a Universitatii Politehnice din Valencia, Spania.

6.2 Tipuri de teste experimentale folosite in cercetarea experimentala

Cercetarea experimentald constd in determinarea proprietdtilor mecanice ale materialelor
biocompozite la tractiune emonoaxiald si incovoiere cat si analiza termicd. Cercetdrile mecanice la
tractiune si incovoiere au fost efectuate in doua centre de cercetare de la Universitatea Politehnica
din Valencia, Spania (biocompozit hybrid polimeric tip , inter-ply “ cu matrice din rasind epoxi, armata
cu fibra mat de sticla si cu tesdtura simpla de fibra de carbon si respectiv biocompozitul cu matrice
PLA armat cu hidroxiapatitd) si la Universitatea Transilvania din Brasov, Romania (biocompozitul sub
forma de fir cu matrice PLA armat cu hidroxiapatitd). Analiza termica a fost efectuatd la biocompozit
hybrid polimeric tip , inter-ply “ cu matrice din rasind epoxi, armata cu fibra mat de sticla si cu
tesdturd simpla de fibra de carbon, la Universitatea Politehnica din Valencia, Spania.

Pentru efectuarea incercdrilor au fost folosite epruvete cu forme si dimensiuni corespunzatoare
normelor specifice din domeniu. Pentru fiecare test de incercare experimentala s-au folosit cate cinci
epruvete, iar rezultatele exprimentale au fost prelucrate statistic. in figura 6.1 se prezinta schema
etapelor de cercetare experimentala.

6.3 Materialul biocompozit hybrid polimeric tip ,, inter-ply ”

Materialul biocompozit este compus din: tesatura mat de sticla GF, tesdturd simpla din fibra de
carbon CF, rasind epoxidicd, intaritor si agent de eliberare. Structura materialului biocompozit hibrid a
fost variata prin urmatoarele aranjamente ale celor doud straturi de materiale de armare (Fig.6.3):

a. biocompozit format din trei straturi de elemente de armare CF:GF cu succesiunea: [ CF / GF /CF];
b. biocompozit format din cinci straturi de elemente de armare CF:GF in urmdtoarele succesiuni: 1.
[CF/GF/CF/GF/CF ]si 2. [CF/CF/GF/CF/CF].
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Biocompozit
cu 3 straturi

Biocompozit CFIGFICF
hibrid polimeric . .
Teste CF:GF Biocompozit
~p mecanice cu 5 straturi
de tractiune Biocompozit CFIGFICFIGFICF
PLA/MA CFICFIGFI/CFICF

Biocompozit
cu 3 straturi

Biocompozit CFI/GFICF
hibrid polimeric — . .
- Teste CE:GF Biocompozit
ANALIZA L mecanice de cu 5 straturi
EXPERIMENTALA incovoiere P CFIGFICFIGFICF
PLA/HA CFI/CFIGFICFICF
Biocompozit
Teste hibrid polimeric
termo- CF:GF
> mecanice
DMA Biocompozit
PLA/HA
! Analiza, prelucrarea si interpretrea rezultatelor

Caracteristicile materialelor biocompozite analizate experimental

Fig. 6.1. Metodologia de analiza experimentald a materialelor biocompozite: biocompozit hibrid polimeric C:G si

biocompozit PLA/HA.
Numarul de straturi Ordinea de araniare a straturilor
de armare CF:GF de armare CF:GF in compozitul hibrid
CF-GF=2:1 C= )
[CF/GF/CF]

CF:GF=3:2

[CF/GF/CF/GF/CF]
CF:GF=4:1

[CF/CF/GF/CF/CF]

Fig. 6.3. Compozitia si structura biocompozitului polimeric hibrid CF:GF tip ,Interlayer” folosit in cercetarea
experimentala.
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In cercetarea experimentald s-au realizat plici de material biocompozit de 300x250 mm. S-a
folosit o metodica de lucru bazata pe tehnicile ,Liquid resin Infusion " LRI" si ,Vacuum infusion”
[*Vac.17], [21], [*Gui.17] cu care constd intr-o succesiune de etape de lucru prezentate mai jos.

1. alegerea, dimensionarea si pregdtirea foliei antiaderente :
a. curdtirea si uscarea mesei de vidare;
b. decuparea si curdtirea unei folii antiaderente si pozitionarea pe masa de lucru;

2. configurarea pe masa de lucru a zonei pentru instalatia de vidare:
a. trasarea si marcarea pe masa de lucru a conturului zonei pentru echipamentul de vidare ;
b. etansarea conturului pentru echipamentul de vidare;
c. pozitionarea pe masa de lucru a foliilor antiaderente in zona de vidare;

3. configurarea pe masa de lucru a echipamentului de vidare :
a. pozitionarea in interiorul zonei de vidare a tubului flexibil pentru vidare;
b. lipirea pe masa a tubului flexibil pentru vidare si racordarea la pompa de vidare;

4. pregdtirea echipamentului de vidare :
a. echiparea cu racorduri a tubului flexibil de vidare;
b. racordarea tubului flexibil de vidare la pompa de vid;
C. pregdtirea pompei de vid;

5. realizarea stratificatelor uscate pentru masa de lucru echipata cu folia antiaderenta :
a. masurarea si decuparea la dimensiune a tesdturilor din fibra de sticla si de carbon pentru
realizarea stratificatului;
b. stivuirea configuratiilor armaturilor compozitului hibrid ,uscat” (Fig.6.3) cu trei si respectiv cinci
straturi (Fig. 6.11, a si b);

Zona de lucru in interiorul tubului flexibil
de vidare amplasat pe masa de vidare

Tub flexibil

_———de vidare

\ echipat

Tesatura "mat”
din fibra de

// sticla oo me %
Tesatura simpla

din fibre de carbon

Tesatura "mat”
din fibra de

T sticla
Tesatura simpla

din fibre de carbon
a) b)
Fig. 6.11. Realizare compozit hibrid (stratificat) uscat.
6. Amplasarea peste stratificatul uscat a foliei de drenare ,peel ply”;

7. Pozitionarea racordului pentru infuzare peste folia de drenare;

8. Pregadtirea pentru comprimarea compozitului (stratificatului) hibrid prin vidare :
a. amplasare folie (,sac”) de vidare peste compozitul hibrid ,uscat”;
b. etansarea ansamblului masa de lucru cu echipamentul de vidare + compozit hibrid ,uscat”;

9. vidarea compozit hibrid ,uscat™:
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a. racordarea ansamblului de vidare la pompa de vidare;
b. vidarea compozit hibrid , uscat” sub folia de vidare;

10. preparare rasinad epoxi pentru infuzare compozit hibrid ,uscat” vidat :
a. dozare rasina epoxi;
b. amestecare rdsina la temperatura mediului de lucru;

11. infuzare rasina lichida, la temperatura ambianta:
a. conectarea la racordul pentru infuzare, aflat sub folia de vidare si deasupra foliei ,peel ply”;
b. infuzarea compozitului hibrid (stratificatului ) cu rasina lichidd la temperatura ambianta;
c. finalizarea si oprirea procesului de infuzare (Fig. 6.21);

Cleste pentru
oprire infuzare

-

cu rasind

Fig. 6.21. Oprire infuzare cu rdsind a compozitului hibrid ,uscat” vidat.
12. dezmembrarea instalatiei de infuzare de pe masa de lucru;

13 obtinerea placilor dreptunghiulare de stratificat hibrid CF :GF cu trei si respectiv cinci straturi de
elemente de armare din tesaturi sticld si din carbon (Figura 6.23).

Fig. 6.23. Pldci de biocompozit hibrid tip ,interlay” cu matrice din rasind epoxi armatd cu tesaturd din fibra de
sticla ,mat” si tesaturd simpla din fibre de carbon.
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6.4 Determinarea proprietafilor mecanice ale materialului biocompozit
hibrid C:D tip ,interlay

Pentru efectuarea incercdrilor mecanice la tractiune si respectiv la incovoiere s-au folosit
epruvete care au fost debitate din placile de biocompozit hibrid tip CF:GF tip ,Interlayer”, cu un
echipament de debitat ,Masonry Saw Husqvarna TS 300 E” cu disc diamantat cu diametrul D = 200
mm, ldtimea B = 3 mm si turatia N = 2000 rot/min. Discul de diamant este folosit si la debitarea
epruvetelor din placi de materiale biocompozite hibride polimerice armate cu fibre naturale.

Pentru evaluarea proprietatilor mecanice ale epruvetelor a fost utilizatd o masina de testare
universald electromecanica tip ELIB 50, cu o celuld de incdrcare de 5 kN. Pentru solicitarile /a tractiune
s-au folosit epruvete cu forma si dimensiunile (Tabelul 6.4) conforme cu standardul ASTM
D3039/D3039M-17 [*D3039], [*Com.16] si capabilititii masinii de incercat mecanic ELIB 50. in

aceste conditii, epruvetele sunt realizate fdra taloane (Fig. 6.26).
h

Lll
Lo

N

Fig. 6.26. Forma si dimensiunile epruvetei pentru incercarea la tractiune.

Tabelul 6.4 Dimensiuni epruveta pentru tractiune compozit hibrid ,C : D" tip ,Interlayer”

Tip epruveta Lungime totald £, Lungime utild £, Latime B Grosime g
(Fig. 6.26) mm mm mm mm
Tip CF:GF = 2:1 150 =02 60 2005 1+02
Tip CF:GF = 3:2 150 + 02 60 2001 1,3+0.05
Tip CF:GG = 41 150 + 02 60 2005 1,2+0,1

Pentru fiecare din cele trei categorii de material biocompozit hibrid CF:GF (un material biocompozit cu
trei straturi CF/GF/CF si doua materiale biocompozite cu cinci straturi CF/GF/CF/GF/CF si
CF/CF/GF/CF/CF) s-au debitat si pregatit cate trei seturi de cinci epruvete (Fig. 6.27, Fig. 6.28 si Fig.
6.29), numadr limitd, (din conditia unei distributii statistice normale) folosit in mod curent in cercetarile
experimentale si din domeniul materialelor compozite si biocompozite [Jag.15.1].

crcrac)

Fig. 6.27. Set de cinci epruvete CF/GF/CF. Fig. 6.28. Set de cinci epruvete CF/GF/CF/GF/CF
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Fig. 6.29. Set de cinci epruvete CF/CF/GF/CF/CF

Epruveta este pozitionatd in cele doua falci ale bacurilor instalatiei, in pozitia de lucru
corespunzdtoare privind alinierea cu axa masinii de incercat (Fig. 6.30). Dupa instalarea epruvetei si
echiparea si reglarea masinii la conditiile de solicitare la tractiune (Fig. 6.31) are loc solicitatea
standard de tractiune cu o viteza de lucru constantda de 5mm/min. Solicitarea are loc la temperatura
incintei de incercare de 20°C +2°C. Procedura de incercare la tractiune dureaza pand in momentul
ruperii epruvetei.

Fig. 6.30. Modul de fixare a epruvetei pe Fig. 6.31. Exemplu de reglare la tractiune a masinii de testare
masina de testare universala universala electromecanica tip ELIB 50 n cazul epruvetei
electromecanica tip ELIB 50. CF/GF/CF/GF/CF.

In urma cercetarii experimentale la tractiune a epruvetelor din materialul biocompozit hibrid
polimeric CF:GF tip ,Interlayer” s-au obtinut rezultatele experimentale privind proprietdtile
biocompozitului. Pentru exemplificare, in figurile 6.33 si 6.36 sunt redate diagramele fortda-deplasare
pentru prima epruveta CF/GF/CF, si respectiv, diagramele cumulative pentru primele trei epruvete, iar
in tabelul 6.5 regasim sinteza rezultatelor la solicitarea |a tractiune pentru toate cele cinci epruvete cu
aceasta configuratie. In mod analog, sunt redate in figurile 6.37 Si 6.40 si in tabelul 6.6 se regdsesc
aceleasi rezultate pentru epruvetele CF/GF/CF/GF/CF. in figurile 6.41 Si 6.46 si in tabelul 6.7 se
regdsesc aceleasi rezultate pentru epruvetele CF/CF/GF/CF/CF.
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2.50E+00
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1.00E+00
5.00E-01

0.00E+00

Deplasare mm

——CF_GF_CF_1

Fig. 6.33. Diagrama de solicitare la tractiune
biocompozit hibrid polimeric CF:GF epuveta CF/GF/CF.

4.00E+00
3.50E+00
3.00E+00
= 2.50E+00
-
g. 2.00E+00
“ 1.50E+00
1.00E+00
5.00E-01

Series1
~——Series2

Series3

Fig. 6.36 Diagrame ,Forta-deplasare” |a solicitarea de
tractiune compozit CF/GF/CF.

Tabelul 6.5 Valori ale comportamentului compozitului CF/GF/CF la solicitarea la tractiune.

Tensile - CF_GF_CF

I , Abaterea
Caracteristici u.m. Ep.1 Ep.2 Ep.3 Ep.4 Ep.5 |[Media
standard
Alungirea la rupere % 46.988 | 27.108 | 29.518 |30.410| 28.200 | 32.4448 8.226
Modulul de elasticitate (E) MPa | 9973.7 | 8187.5 |11675.4|9810.4| 9910.4 | 9911.48 |1234.667
Sectiune Rectangular - -
Latime mm 19.5 19.5 19.5 19.5 19.5 - -
Grosime mm 0.8 0.8 0.8 0.8 0.8 - -
Lungime mm 80 80 80 80 80 - -
Aria sectiunii mm? 15.6 15.6 15.6 15.6 15.6 - -
Lungimea initiald (Lo) mm 83 83 83 83 83 - -
Lungime finald (Lu) mm 86.90 85.25 85.45 | 86.73 | 86.70 - -
Limite elastice la tractiune % 0.01 0.01 0.01 0.01 0.01 - -
Rezistenta maxima MPa 195.0 170.2 2165 | 2005 | 180.9 192.62 17.874
Alungirea limita la tractiune % 0.5 0.5 05 0.5 05 - -
Rezistenta la tractiune (Rm) MPa 195.0 | 170.2 | 216.5 | 200.1 | 180.5 192.46 | 17.897
Limite de elasticitate (Rp) MPa 40.0 32.0 48.2 39.1 39.7 39.8 5.743
Aria sectiunii de rupere (Su) mmr’ 125 12,5 12,5 12,5 12,5 - -
Forta maxima kN 3.041 2.654 3.377 | 3514 | 3.601 3.2374 0.389
7.00E+00
5.00E+00 6.00E+00
4508400 5.00E+00
igﬁiﬁ = 4.00E+00 —
2 3.00E+00 ‘g 3.00E+00 S ——Esantion_1
T 2506400 - ‘ —— Esantion_2
£ 2.00E+00 2.00E+00 § ; -
——CF_GF_CF_GF_CF_1 s ,
ot 1.00E400 / Esantian..3
5.00E-01 0.00E+00 -4
DU SR85885885¢
ESESE“&ESifm’iﬂﬁﬁﬁﬁﬂ D’;pl;ar:mm

Fig. 6.37. Diagrama Forta-deplasare la solicitarea de

tractiune a compozitului CF/GF/CF/GF/CF.
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Fig. 6.40. Diagrame Forta-deplasare la solicitarea de

tractiune compozit CF/GF/CF/GF/CF.




Tabelul 6.6 Valori ale comportamentului compozitului CF/GF/CF/GF/CF la solicitarea la tractiune.

Tensile - CF_GF_CF_GF_CF

L . Abaterea
Caracteristicas u.m. Ep.1 Ep.2 Ep.3 Ep.4 Ep.5 [Media
standard
Alungirea la rupere % 34118 | 38.554 | 40.964 |38.554| 36.390 | 37.716 2.581
Modulul de elasticitate (E) MPa |10418.8 | 7210.2 | 7826.1 |6645.1| 6363.5 | 7692.74 |1623.765
Sectiune Rectangular
Latime mm 19 19 19 19 19 - -
Grosime mm 1.3 1.3 1.3 1.3 1.3 - -
Lungime mm 80 80 80 80 80 - -
Aria sectiunii mir 24.7 24.7 24.7 24.7 24,7 - -
Lungimea initiald (Lo) mm 85 83 83 83 83 - -
Lungime finald (Lu) mm | 879 | 862 | 864 | 862 | 869 - -
Limite elastice la tractiune % 0.01 0.01 0.01 0.01 0.01 - -
Rezistenta maxima MPa 188.4 154.9 265.4 | 216.1 | 224.9 209.94 41.324
Alungirea limitd la tractiune % 05 0.5 0.5 0.5 0.5 - -
Rezistenta la tractiune (Rm) MPa 188.4 154.9 265.4 | 216.1 | 224.9 209.94 41.324
Limite de elasticitate (Rp) MPa 39.6 30.0 48.8 40.4 40.7 39.9 6.674
Aria sectiunii de rupere (Su) mimr¥ 12,5 125 125 12,5 125 - -
Forta maxima kN 4655 | 3.827 | 6555 | 5339 | 5556 | 5.1864 1.020
1.40E+01
9.00E+00
1.20E+01
8.00E+00
7.00E+00 1.00E+01
6.00E+00
7 5.00E+00
“g. SO0EE0 ——Esantion_1
w —— Esantion_2
3.00E+00 ——CF_CF_GF_CF_CF_1 -
Esantion_3
2.00E+00
1.00E+00
8255298838k %

~
Deplasare mm

Fig. 6.41. Diagrama Forta-deplasare la solicitarea de

tractiune compozit CF/CF/GF/CF/CF.

Deplasare mm

Fig. 6.44. Diagrame Forta-deplasare la solicitarea de

tractiune compozit CF/CF/GF/CF/CF.

Tabelul 6.7 Valori ale comportamentului compozitului CF/GF/CF/GF/CF la solicitarea la tractiune.

Tensile - CF_CF_GF_CF_CF

Caracteristici u.m. Ep.1 Ep.2 Ep.3 Ep.4 Ep.5 |Media Abaterea
standard
Alungirea la rupere % 40.964 | 51.765 | 50.588 | 49.412 | 49.312 | 48.4082 | 4.279
Modulul de elasticitate (E) MPa |12979.5| 8103.2 |10725.8 | 10383.9 | 10400.0 | 10518.48 | 1729.546
Sectiune Rectangular - -
Latime mm 19 19 19 19 19 - -
Grosime mm 1.2 1.2 1.2 1.2 1.2 - -
Lungime mm 80 80 80 80 80 - -
Aria sectiunii mm? 22.8 22.8 22.8 22.8 22.8 - -
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Lungimea initiald (Lo) mm 83 85 85 85 85 - -
Lungime finald (Lu) mm 86.4 89.4 89.3 89.2 89.4 - -
Limite elastice la tractiune % 0.01 0.01 0.01 0.01 0.01 - -
Rezistenta maximad MPa 3605 | 3605 | 5088 | 489.8 | 501.4 L4442 76.706
Alungirea limita la tractiune % 0.5 0.5 0.5 0.5 0.5 - -
Rezistenta la tractiune (Rm) | MPa | 360.5 | 5035 | 5088 | 489.8 | 500.0 472.8 63.004
Limite de elasticitate (Rp) MPa 68.8 208.9 92.6 87.7 70.9 105.78 58.562
Aria sectiunii de rupere (Su) mm’ 12,5 12,5 12,5 12,5 125 - -
Forta maxima kN 8.220 | 11.480 | 11.600 | 11.167 | 11.310 | 10.7554 1.426

Pentru biocompozitele hibride CF:GF, au fost obtinute variatiile (pentru cele cinci epruvete) ale
proprietdtilor materialului obtinute in urma solicitarii la tractiune: modulul de elasticitate, alungirea,
rezistenta maxima, forta maxima. Pe baza lor au putut fi comparate performantele materialelor
compozite, comparatie ilustrata in figura 6.57.
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B CF_GF_CF_GF CF 6.00E+03 -
2.00E402 CF/CF/GF/CF/CF I CF_GF_CF_GF_CF
e {CEGRCEf 4.00E+03 -
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1.00E+01 —

8.00E+00 — —

 CF/GF/CF
uCF_GF CF GF CF

6.00E+00 —

CF/CF/GF/CF/cF

Fuerzamaxima kN

4.00E+00

2.00E+00

0.00E+00

Ep1 Ep.2 Ep3 Ep4 Ep.5

C
Fig 6.57 Comparatie ale caracteristicilor biocompozitului hibrid.

Cercetarea experimentald la tractiune pune in evidentd urmdtoarele aspecte:

- sunt abateri ale valorilor proprietatilor in cadrul celor cinci epruvete solicitate la tractiune, atat la
biocompozitul hibrid CF:GF cu trei straturi, cat si la cele doud compozite cu cinci straturi
CF/GF/CF/GF/CF, si respectiv CF/CF/GF/CF/CF. Se considera cd aceste variati nu sunt
reprezentative, ele fiind determinate de conditiile de prindere a epruvetelor pe masina de incercat. Se
mentioneazd ca epruvetele nu au fost dotate cu taloane;

- valorile caracteristicilor de rezistenta si modul de elasticitate cresc pe mdsura ce creste si numarul
straturilor la epruvetele testate.

- aranjamentul CF/CF/GF/CF/CF conferda materialului biocompozit hibrid o madrire a valorilor
proprietdtilor mecanice in medie cu 20-30%;
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- aranjamentul cu cinci straturi CF/CF/GF/CF/CF determina valori ale proprietdtilor mecanice ale
biocompozitului hibrid CF:GF, apropiate de cele inregistrate compozitul cu trei straturi. Acest
aranjament realizeazda o echilibrare a comportamentului biocompozitului hibrid Ia solicitarea de
tractiune.

- deoarece tehnologia de realizare LIR a biocompozitului hibrid este simpla si necesita echipamente
relativ ieftine comparativ cu cele intalnite in tehnica RTM se pot realiza imbunatatiri a caracteristicilor
de comportament mecanic ale compozitului, utilizand aranjamentul CF/CF/GF/CF/CF.

Pentru solicitarile /a incovoiere s-au folosit epruvete debitate din pldci de material biocompozit
hibrid CF:GF tip ,interlay”, avand formele si dimensiunile din figura 6.58 si tabelul 6.8, conforme cu
standardul ASTM D 7264/D 7264M — 07 [*D7264] si capabilitdtile masinii de testare universala

electromecanica tip ELIB 50. Epruvetele sunt realizate fard taloane.

h

Lc
L

Fig. 6.58 Forma si dimensiunile epruvetei pentru incercarea la incovoiere.

Tabelul 6.8 Dimensiuni epruveta pentru solicitarea la incovoiere compozit hibrid ,CF : GF”, tip ,interply”.

Tip epruveta Lungime totala /; Lungime calibrata .. Latime B Grosime g
(Fig. 6.26) mm mm mm mm
Tip CF:GF = 2:1 80 45 10+0,5 1+£0,2
Tip CF:.GF = 3:2 80 45 10+0,5 1,3x0.2
Tip CF:GF = 4:1 80 45 10 1,2+0,1

Pentru cercetarea experimentald, s-au pregdtit cate cinci epruvete din cele trei tipuri de material
biocompozit hibrid CF:GF tip ,interlay” realizat in conditii de laborator:

- epruvete cu trei straturi CF/GF/CF (Fig. 6.59);

- epruvete cu cinci straturi Cf/GF/CF/GF/CF (Fig. 6.60);

- epruvete cu cinci straturi CF/CF/GF/CF/CF (Fig. 6.61).

Incercarea la incovoiere a fost efectuat folosind metoda celor trei puncte, in conformitate cu
ASTM D 7264/D 7264M — 07 [*D7264] pe masina de testare universala electromecanicad tip ELIB 50.
In vederea incercirii la incovoiere, epruveta este amplasati pe doud reazeme ale masinii ELIB 50, cu
realizarea a doua puncte de reazem si se aplica asupra ei, cu un poanson, o forta de solicitare, la
jumdtatea distantei intre cele doud puncte de reazem (Fig. 6.62). Amplasarea epruvetei pe cele doud
reazeme se face in conditii riguroase de orizontalitate si simetrie, conform metodologiei din
standardul ASTM D 7264/D 7264M — 07 [*D7264].
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Fig. 6.59 Set de cinci epruvete tip Fig. 6.60 Set de cinci epruvete tip Fig. 6.61 Set de cinci epruvete tip
CF/GF/CF pentru solicitarea la CF/GF/CF/GF/CF pentru solicitarea  CF/GF/CF/GF/CF pentru solicitarea
incovoiere. laincovoiere. laincovoiere.

FT“,—T F—_‘ 5 __]~\ | Modo de ensapo
" o |

Captado canera

| [Encoder
{
Long. base carers

Fig. 6.62 Schema de solicitare la incovoiere Fig. 6.63 Parametrii de reglare a masinii de incercat ELIB-50
cu metoda celor trei puncte. pentru solicitarea de incovoiere a epruvetelor din material
biocompozit hibrid CF:GF tip ,interlay”.

Pentru efectuarea incercadrii are loc reglarea masinii de incercat la parametrii de lucru: lungimea intre
cele doua suporturi, viteza de solicitare, teoretic 10 mm/min, temperatura la incercare 20°C +2°C,
reglarea echipamentului pentru incercare etc. Dupa realizarea protocolului de solicitare la incovoiere s-
au efectuat probe de incovoiere, cate cinci epruvete, pentru cele trei grupe de epruvete ale materialelor
biocompozite polimerice hibride CF:GF. Procedura de incercare la incovoiere a materialului biocompozit
hibrid CF:GF tip ,interply” dureaza pand in momentul in care epruveta s-a rupt.

In urma cercetérii experimentale la incovoire, a unui set de cinci epruvete la fiecare din cele trei
grupe de materiale biocompozit hibrid polimeric CF:GF tip .interply, s-au obtinut rezultatele
experimentale exprimate prin diagrame de solicitare tip Forta-deplasare si valori ale proprietdtilor
mecanice ale materialului biocompozit hibrid prezentate in tabelele.

Pentru exemplificare, in figurile 6.68 si 6.71 sunt redate diagramele fortd-deplasare pentru
prima epruveta CF/GF/CF, si respectiv, diagramele cumulative pentru primele trei epruvete, iar in
tabelul 6.9 regdsim sinteza rezultatelor la solicitarea de incovoiere pentru toate cele cinci epruvete cu
aceastd configuratie. In mod analog, sunt redate in figurile 6.72 si 6.75 si in tabelul 6.10 se regdsesc
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aceleasi rezultate pentru epruvetele CF/GF/CF/GF/CF. in tabelul 6.11.sunt caracteristicile mecanice la
incovoiere pentru epruvetele CF/CF/GF/CF/CF.
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2.00E-02
——CF_GF_CF_1
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5.00E-03
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Deplasare mm

Deplasare mm

Fig. 6.68 Diagrama ,Forta-deplasare” la solicitarea de
incovoiere compozit CF/GF/CF.

Fig. 6.71 Diagrame ,Forta-deplasare” la solicitarea de
incovoiere compozit CF/GF/CF.

Tabelul 6.9 Valori ale comportamentului compozitului CF/GF/CF la solicitarea la incovoiere.

Flexural - CF_GF_CF

Caracteristici u.m. Ep.1 Ep.2 Ep.3 Ep.4 Ep.5 Media Abaterea
standard
Sectiune Rectangular - -
Latime mm 10.5 10.5 10.5 10.5 10.5 - -
Grosime mm 0.8 0.8 0.8 0.8 0.8 - -
Lungime mm 80 80 80 80 80 - -
Aria sectiunii mimr¥ 8.4 8.4 8.4 8.4 8.4 - -
Rezistenta maxima MPa 309.2 326.9 288.5 310.4 290.4 305.08 15.904
Forta maxima kN 0.0231 | 0.0244 | 0.0215 | 0.0241 | 0.0235 | 0.02332 0.001
Modulul de incovoiere MPa 25282 | 24306 | 10502 | 25340 | 24410 21968 6427.513

6.00E-02

6.00€-02
5.00€-02
4.00E-02
Forts kN 3.00E-02
2.00€-02
1.00E-02

0.00E+00
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Fig. 6.72 Diagrama ,Fortd-deplasare” la solicitarea de
incovoiere compozit CF/GF/CF/GF/GF.
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Fig. 6.75 Diagrame ,Fortd-deplasare” |a solicitarea de
incovoiere compozit CF/GF/CF/GF/GF.

Tabelul 6.10 Valori ale comportamentului compozitului CF/GF/CF/GF/CF la solicitarea la incovoiere.
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Flexural - CF_GF_CF_GF_CF

Caracteristici u.m. Ep.1 Ep.2 Ep.3 Ep.4 Ep.5 Media Abaterea
standard
Sectiune Rectangular - -
Latime mm 9.5 9.5 9.5 9.5 9.5 - -
Grosime mm 13 13 13 13 13 - -
Lungime mm 80 80 80 80 80 - -
Aria sectiunii mmy 12.35 12.35 12.35 12.35 12.35 - -
Rezistenta maxima MPa 2768 | 266.3 | 303.7 | 2784 | 270.4 279.12 14.581
Forta maxima KN 0.0494 | 0.0475 | 0.0542 | 0.0490 | 0.0480 | 0.04962 0.002
Modulul de incovoiere MPa 18107 | 15177 | 17054 | 17400 | 15800 | 16707.6 1196.265

Tabelul 6.11 Valori ale comportamentului compozitului CF/CF/GF/CF/CF la solicitarea la incovoiere.

Flexural - CF/CF/GF/CF/CF

Caracteristici um. | Ep.1 Ep.2 Ep.3 Ep.4 Ep.5 Media Abaterea
standard
Sectiune Rectangular - -
Latime mm 10.1 10.1 10.1 10.1 10.1 - -
Grosime mm 1.2 1.2 1.2 1.2 1.2 - -
Lungime mm 80 80 80 80 80 - -
Aria sectiunii mm? | 1212 | 1212 | 1212 | 1212 | 1212 - -
Rezistenta maxima MPa | 332.20 | 461.3 487.2 465.1 474.3 444,02 63.301
Forta maxima kN | 0.0537 | 0.0746 | 0.0787 | 0.0712 | 0.0751 | 0.07066 0.009
Modulul de incovoiere MPa | 26795 | 31780 | 27249 | 27041 | 27870 28147 2069.599

Pentru biocompozitele hibride CF:GF, au fost obtinute variatiile (pentru cele cinci epruvete) ale
proprietatilor materialului obtinute in urma solicitarii la incovoiere: modulul de incovoiere, rezistenta
maximd, forta maxima. Din diagramele ridicate si din tabelele 6.9-6.11 se observa urmatoarele:

- in general in cadrul celor cinci epruvete se obtin valori echilibrate, lucru valabil pentru biocompozitul
hibrid cu trei straturi, cinci straturi, in organizarea CF/GF/CF/GF/CF, si respectiv CF/CF/GF/CF/CF
estimdm ca acest lucru se datoreaza modului corect de fabricare a compozitelor hibride in variantele
cu trei si cinci straturi;

- eventualele valori mai mari decat cazul celorlalte epruvete solicitate la incovoiere se incadreaza in
distributia normalg;

- in cercetarea experimentala nu au aparut factori aleatori care sa denatureze rezultatele testelor, fapt
determinat de conditiile corecte de reglare a echipamentelor cat si de pozitionarea epruvetelor.

In diagramele 6.85 se analizeaza comparativ rezultatele conditiilor de fabricare a biocompozitului
hibrid cu trei si cinci straturi (in aranjamentele fibrelor de sticla si de carbon, cunoscute) privind
valorile proprietdtilor compozitului in urma solicitdrii de incovoiere.
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Fig. 6.85 Comparatii privind proprietatile mecanice ale biocompozitului hibrid polimeric solicitat |a incovoiere: a-
rezistenta maxima; b-forta maxima de rupere; c- modulul la incovoiere.

Din diagramad se fac urmatoarele obsevatii:

- valorile rezistentei maxime sunt echilibrate in cazul epruvetei cu trei straturi CF/GF/CF si a
epruvetei cu cinci straturi CF/GF/CF/GF/CF.

- in cazul epruvetei cu cinci straturi CF/CF/GF/CF/CF valorile rezistentei maxime sunt superioare fata
de cele cu trei straturi CF/GF/CF si a epruvetei cu cinci straturi CF/GF/CF/GF/CF, intr-o proportie de
aproximativ 40%. Acest lucru se datoreazd prezentei straturilor de carbon in constructia
biocompozitului hibrid , datorate proprietatilor mecanice ale fibrei de carbon.

- in cazul fortei maxime situatia evidentiaza o crestere a volorii acesteia pe mdsura ce in constructia
biocompozitului hibrid se introduc straturi suplimentare de fibra de carbon comparativ cu epruveta cu
trei straturi. Si in acest caz structura compozitului in organizarea CF/CF/GF/CF/CF determinad valori
ridicate ale fortei maxime. Se remarca valorile echilibrate ale fortei maxime la testarea celor cinci
tipuri de epruvete pentru fiecare structura cu trei si cinci straturi.

-in cazul modulului la indoire se constatd valori apropiate pentru biocompozitele hibride cu cinci
straturi CF/GF/CF/GF/CF si respectiv CF/CF/GF/CF/CF. Siin cazul acestei proprietdti se obtin valori
superioare comparativ cu structura cu trei straturi pe mdsura ce se introduc straturi suplimentare in
structura compozitului. Interpretarea valorilor acestei caracteristici in functie de structura straturilor
de carbon si de sticla permite evaloarea corectd a conditiilor de solicitare la indoire a biocompozitulu
hibrid. Problematica este actuala in domeniul proiectdrii dispozitivelor medicale din domeniul sportiv
si din domeniul recuperdrii medicale a sistemelor locomotorii.
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6.5 Material biocompozit HA/PLA

Materialul bioompozit HA/PLA este compus din matrice de acid polilactic PLA, sub forma de
pelete si element de ranforsare hidroxiapatita HA. El are structura formata din 15% HA si 85% PLA,
structura ce este cuprinsa in intervalul proportiilor de hidroxiapatitd, in biocompozitul HA/PLA,
intalnitd in majoritatea lucrdrilor de cercetare din domeniul proprietdtilor biocompozitului [Fer.17, 19].

Pentru fabricarea materialului biocompozit 15 mass% HA/PLA s-a utililizat tehnica de extrudare in
stare de topitura (curgere vascoasd) a compoundului format din polimerul PLA si hidroxiapatita in
proportia stabilitd. Tehnologia de fabricare a materialului biocompozit cuprinde etapele:

1. dozarea complexului hidroxiapatita/acid polilactic in proportia 15 mass% HA/PLA:
a.cantdrire polimer PLA;
b. realizare amestec 15 mass% HA/PLA
c. ambalare amestec 15 mass% HA/PLA, 70 grame;

2. extrudare amestec 15 mass% HA/PLA. Se utilizeaza un extruder cu doua suruburi melc cu patru
zone de control al temperaturii;

3. obtinere material biocompoxit 15 mass% HA/PLA sub forma de topitura;
a. curgere compound 15 mass% HA/PLA sub forma de topitura;
b. obtinerea materialului biocompozit 15 mass% HA/PLA in stare extrudata.

Din materialul biocompozit 15 mass% HA/PLA in stare extrudatd, sub forma de baghete, se pot
fabrica prin prelucrarea de turnare prin injectie piese pentru aplicatii medicale.

in vederea determindrii proprietdtilor mecanice se folosesc testele de tractiune si incovoiere. In
acest scop se realizeaza epruvetele corespunzatoare fiecdarei incercari folosind metoda turnarii prin
injectie a materialului biocompozit, 15 mass% HA/PLA in stare extrudata. Pentru incercdrile la
tractiune si la incovoiere s-au utilizat cate cinci epruvete. Deoarece procedurile experimentale de
reglare ale masinii de incercat si modurile de pozitionare ale epruvetelor pe masind in vederea
solicitdrilor sunt asemdnatoare procedurilor experimentale folosite la determinarea proprietdtilor
mecanice ale materialului biocompozit hibrid (cap.6.4), ele nu mai sunt reluate, exceptie facand
aspectele specifice.

Incercarea la tractiune a fost realizatd utilizand cinci epruvete cu forma si dimensiunile (Fig.
6.95, Fig. 6.96) conforme cu standardul ASTM D638 [*D638], si recomandarile [*Leb.14], [Fer.17].
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Fig. 6.95 Forma si dimensiunile epruvetei la tractiune. Fig. 6.96 Set de cinci epruvete 15 mass% HA/PLA

utilizate la solicitarea la tractiune.
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Se regleaza masina testare universala electromecanicd tip ELIB 50 si solicitarea la tractiune se
efectueaza cu viteza (constantd) de 5Smm/min. Procedura de solicitare la tractiune are loc pana la
ruperea epruvetei.

in urma solicitarilor la tractiune, si a ruperii epruvetelor s-au obtinut rezultatele experimentale
privind anumite proprietdti mecanice ale materialului biocompozit 15 mass% HA/PLA ce sunt
prezentate in diagramele la tractiune din figurile 6.107 si 6.108 si in tabelul 6.13. Au fost obtinute si
valori pentru proprietati ale biocompozitului 15 mass% HA/PLA care au fost evaluate comparativ.
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Fig.6.107 Diagrama ,forta-deplasare”la solicitareade  Fig. 6.108 Diagrame ,forta-deplasare”la solicitarea de
tractiune biocompozit 15 mass% HA/PLA. tractiune biocompozit 15 mass% HA/PLA.

Tabelul 6.13 Valori ale proprietatilor biocompozitului 15 mass% HA/PLA la solicitarea de tractiune.

TENSILE_PLA_15HA

Caracteristici um. | Ep.1 Ep.2 Ep.3 Ep.4 Ep.5 [Media Abaterea
standard

Alungirea la rupere % 13 1.1 13 1.068 1.068 1.1672 0.121
Modulul de elasticitate MPa | 2937.2412999.40 | 2939.62 | 2978.47 | 2946.79 | 2960.304 | 27.390
Sectiune Rectangular
Latime mm 10 10 10 10 10 - -
Grosime mm 4 4 4 4 4 - -
Lungime mm 148 148 148 148 148 - -
Aria sectiunii mn?| 40 40 40 40 40 - -
Lungimea initiald (Lo) mm 100 100 100 103 103 101.2 1.643
Lungime finald (Lu) mm | 101.3 101.1 101.3 104.1 104.1 102.38 1572
Limite elastice la tractiune % 0.2 0.2 0.2 0.2 0.2 - -
Rezistenta maxima MPa| 37.08 | 33.67 | 33.77 | 2980 | 30.14 32.892 3.002
Alungirea limitd la tractiune % 05 05 05 05 05 - -
Rezistenta la tractiune (Rm) MPa | 37.08 | 33.67 | 33.77 | 2980 | 30.14 32.892 3.002
Limite de elasticitate (Rp) MPa | 33.28 0.00 0.00 0.00 0.00 6.656 14.883
Aria sectiunii de rupere (Su) mm? 12.5 12.5 12.5 12.5 12.5 - -
Forta maxima kN | 14.834 | 13.466 | 13.507 | 11.919 | 12.057 | 13.1566 1.201
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Din evaluarea acestor valori rezultd urmatoarele consideratii:
- in general exista un echilibru al valorilor corespunzatoare proprietatii analizare;

- tehnologia de realizare a epruvetelor a fost corectd, deoarece la toate proprietadtile analizate nu au
apdrut salturi reprezentative de valori. Doar la modulul de elasticitate apar niste variatii valorice la
epruvetele doi si patru datorate conditiilor de pozitionare a epruvetei in falcile masinii de incercare.

- Din ansamblul valorilor proprietatilor biocompozitului 15 mass% HA/PLA, se considera ca tehnica de
fabricare a biocompozitului cat si conditiile de testare a epruvetelor au respectat reglementdrile din
domeniu.

Pentru incercarea la incovoiere s-au utilizat cinci epruvete cu forma si dimensiunile (Fig.6.97 si
Fig. 6.98), conforme cu standardul ASTM D790 [*D790], si recomandarile [*Leb.14], [Fer.17].

=
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Fig. 6.97 Forma si dimensiunile epruvetei la Fig. 6.98 Set de cinci epruvete 15 mass% HA/PLA
incovoiere. pentru solicitarea la incovoiere.

Incercarea la incovoiere se efectueaza folosind metoda celor trei puncte, in conformitate cu
ASTM D 7264/D 7264M — 07 [*D7264], recomdarile din [Jia.15], [Fer.17] si dupa capabilitdtile masinii
de incercare ELIB 50. in vederea solicitdrii epruvetelor din 15 mass% HA/PLA se echipeazi masina de
testare universala tip ELIB 50 cu dispozitivele corespunzdtoare incercdrii la incovoiere.

Epruvetd din biocompozit 15 mass%
HA/PLA, deformata in timpul solicitdrii la
indoirea in trei puncte

Fig. 6.114 Epruveta din biocompozit 15 mass% HA/PLA deformata in timpul solicitarii la incovoiere.

Cercetarea experimentald |a indoire este finalizatd prin diagrame de solicitare (Fig.6.115 si Fig.
6.116) iar datele experimentale prelucrate sunt prezentate in tabelul 6.14.
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Fig. 6.115 Diagrama ,forta-deplasare”la solicitareade  Fig. 6.116 Diagrame ,fortd-deplasare”la solicitarea de
incovoiere biocompozit 15 mass% HA/PLA. incovoiere biocompozit 15 mass% HA/PLA.

Tab. 6.14 Valori ale proprietatilor biocompozitului 15 mass% HA/PLA obtinute la incovoiere.

FLEXURAL_PLA_15HA

Caracteristici u.m. Ep.1 Ep.2 Ep.3 Ep.4 Ep.5 Media Abaterea
standard
Sectiune Rectangular - -
Latime mm 10 10 10 10 10 - -
Grosime mm 4 4 4 4 4 - -
Lungime mm 148 148 148 148 148 - -
Aria sectiunii mm? 40 40 40 40 40 - -
Rezistenta maxima MPa 35.7 56.1 58.5 55.2 50.1 51.12 9.147
Forta maxima kN 0.0635 |0.0998| 0.1041 |0.0898| 0.0675 | 0.08494 0.018
Modulul de incovoiere MPa | 3913.0 |4120.7| 4103.5 |4101.0| 4013.0 | 4050.24 | 87.463

Pe baza rezultatelor experimentale obtinute la solicitarea de incovoiere a biocompozitului 15
mass% HA/PLA se fac urmatoarele considerente:

- caracteristica rezistentd maximad are valori echilibrate in cazul solicitarilor celor cinci epruvete. Se
apreciazd corectitudinea elaboradrii biocompozitului 15 mass% HA/PLA prin tehnica ,extrudare-
prelucrare prin injectie”;

- valorile fortei maxime sunt echilibrate in cazul celor cinci epruvete;

- in cazul modulului de elasticitate se considera ca procedura de solicitare la indoirea epruvetei unu,

ridicd semne de intrebare comparativ cu valorile obtinute la celelalte patru epruvete. Consideram ca
problema este determinata de caracteristica structurala a epruvetei la solicitarea de incovoiere;

- se remarcd din nou echilibrarea valorilor proprietatilor pentru cele cinci epruvete, aspect determinat
de corectitudinea procedurii de fabricare a biocompozitului 15 mass% HA/PLA, cat si de acuratetea
pozitiondrii epruvetei pe masina de incercat;

- Procentul de 15% hidroxiapatita in cadrul biocompozitului PLA armat cu hidroxiapatita este la un
nivel scazut, intr-o scara de unu la zece, ce permite determinarea unor valori ale caracteristicilor
biocompozitului apropiate de cele ale osului uman.
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CAPITOLUL 7

CONCLUZII FINALE. CONTRIBUTII ORIGINALE MODUL DE
VALORIFICARE A REZULTATELOR. DIRECTII VIITOARE DE
CERCETARE

7.1. Concluzii finale

Lucrarea de fatd ,,STUDII SI CERCETARI PRIVIND METODELE DE TESTARE A MATERIALELOR
BIOCOMPOZITE", are drept baza de pornire importanta deosebita pe care o au in momentul de fata
materialele biocompozite pentru inbunatdtirea calitati vietii. Concluzile finale privind modul de
abordare si de instrumentare a cercetarii teoretice si experimentale efectuate in lucrare au urmadrit
obiectivele tezei de doctorat. In cadrul fiecarui capitol din lucrare s-a urmadrit cu precadere
obiectivitatea si acuratetea cercetdrii in contextul realizarilor pe plan national si stiintific din domeniu.

Primul obiectiv a constat, pe baza cercetdrii bibliografice exaustive, definirea conceptului de
biomaterial compozit utilizat in medicina si in inginerie medicala. Definirea sistemica a conceptului s-a
bazat pe aborddrile variate ale conceptului de biocompozit, fiind cunoscut faptul utilizarii notiunii in
diverse ramuri: inginerie si bioinginerie medicald, ecologia sistemelor industriale, etc. In concluzie, in
primul obiectiv s-a definit conceptul de biomaterial compozit utilizat exlusiv in medicind si ingineria
biomedicala. Astfel, materialele biocompozite utilizate in aceste domenii au matricea si faza de
ranforsare realizate din biomateriale neviabile dar capabile sda raspunda cerintelor de
biocompatibilitate a materialului biocompozit. S-a evidentiat tipurile de biomateriale utilizate ca
matrice si materiale de armare, fibre si particule. Totodatd, in primul obiectiv s-au pus in evidenta
caracteristicilor materialelor biocompozite sintetice. Capitolul este finalizat cu prezentarea sistemica
a metodelor si procedeelor de testare a materialelro biocompozite, cu specificul acestora.

Obiectivul doi a constat in elaborarea unei metode simple de analiza a biomaterialelor sisntetice
bazatd pe trei obiective subsidiare : sistemica structurii biomaterialelor; caracteristicile constructive
ale biomaterialelor compozite; model de calcul pentru stabilirea caracteristicilor elastice ale structurii
biocompozitului: modulul de elasticitate (Modelele Voigt si Reuss).

Al treilea obiectiv a analizat variata constructiva hibritda a materialului biocompozit polimeric armat cu
fibre de carbon si fibre de sticla. S-a definit termenul de material biocompozit hibrid porinind de la
structura materialului biocompozit, clasificarea biocompozitelor hibride, propritdtile mecanice si fizice
ale unor biocompozite hibride. Totodatd, s-a prezentat cazul fabricdrii materialului biocompozit hibrid
polimeric armat cu fibre de carbon si fibre de sticla cu metoda infuziei de rasind epoxidica (LRI) si
modul de fabricare a materialului biocompozit HA/PLA prin tehnologia de extrudare si de turnare prin
injectie. S-au facut referinte asupra caracteristicilor tehnologice si economice ale acestor metode.

Al patrulea obviectiv a fost indeplinit printr-o cercetare experimentald compxa privind caracteristice
mecanice si mecanice termice ale biocompozitelor hibide polimerice interply, cat si materialeor
biocompozitelor HA/PLA. in cadrul capitolului sase se prezinté in mod detaliat modalitatile si conditiile
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de testare la tractiune si testare, a determindri coeficiensilor vasco elastici in functie de temperatura

a celor doud categori de materiale biocompozite. S-au ridicat diagrame si s-au prezentat tabele cu

datele experimentale.

7.2. Contributii originale

In cazul tezei de doctorat intitulata ,,STUDII SI CERCETARI PRIVIND METODELE DE TESTARE A

MATERIALELOR BIOCOMPOZITE" s-au adus, de catre autor, in cadrul elementelor de cercetare
teoretice si experimentale urmdtoarele contributi personale cat si originale :

Efectuarea unui studiu bibliografic vast privind problematica biocompozitelor sintetice
utilizate intr-o mare diversitate de aplicatii medicale;

Sistematizarea informatiilor teoretice si experimentale cunoscute in momentul de fata privind
proprietatile biomaterialelor metalice, ceramice, si polimerice. Aceste informatii vizeaza atat
compozitiile chimice ale acestor materiale cat si conditiile de procesare;

Sustinerea punctului de vedere existent in literatura din domeniul medical, este adevarat intr-
o proportie relativ restransa, conform cdreia conceptul de biocompozit se refera la
materialele biocompozite utilizate in domeniul medical;

Definirea conceptului de material biocompozit sintetic utilizat in exscusivitate in medicina si
ingineria biomedicald. Se face o distintie clara fata de materialelor biocompozite construite cu
biopolimeri si fibre naturale. Se arata si faptul ca aceste ultime biocompozite pot fi utilizate in
medicind si bioinginerie doar dacd sunt biocompatibile cu organismul uman;

S-a argumentat importanta materialelor biocompozite polimerice in aplicatiile medicale;

S-au sintetizat proprietatile si particularitatile materialelor biocompozite polimerice armate
cu fibre de carbon si fibre de sticlq, in conditiile unei matrici epoxidice;

S-au analizat modalitdtile de analiza a caracteristicilor elastice ale biocompozitelor polimerice
pe baza modelele teoretice Voigt si Reuss;

S-a elaborat metodica de realizare a materialelor biocompozite hibride polimerice armate cu
fibre de sticla si fibre de carbon, in conditii de laborator sau pentru porduse de inalta
tehnicitate;

S-a elaborat metodica de realizare a materialelor biocompozite HA/PLA

S-a elaborat metodologia de cercetare experimentale a proprietdtilor mecanice si mecano
termice materialelor biocompozite hibride polimerice armate cu fibre de sticla si fibre de
carbon si a materialelor biocompozite HA/PLA, prin selectarea testelor reprezentative de
solicitare a acestora;

in concordantd cu obiectivele tezei de doctorat s-au evidentiat si aplicat principalele metode
de analiza teoreticd si experimentala a proprietatilor biocompozitelor polimerice;

Cercetdrile experimentale au fost canalizate pe doua tipuri de biocompozite: biocompozite
epoxy hibride armate cu fibre de carbon si de sticld deosebit de actuale in diferite aplicatii
medicale din ortopedie si biocompozite polimerice HA/PLA extrem de interesante pentru
aplicatiile medicale ortopedice;

In cercetarea teoretic3 cat si experimentald am beneficiat de ajutorul Universititii Transilvania
din Brasov prin Scoala Doctorald pentru efectuarea unui stagiu de cercetare teoretica si
experimentald in cadrul Universitatii Politehnice din Valencia, Alcoy, Alicante, Spania.
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Capitolul 7. Concluzii finale. Contributii originale Modul de valorificare a rezultatelor. Directii viitoare de cercetare

Beneficiind de sprijinul larg al colectivului din laboratoarele din Alcoy, Alicante am pus la
punct o metodica simpla, precisa si economica de realizare a biocompozitelor hibride epoxy
armate cu fibre de carbon si de sticla. Tehnologiile de realizare a biocompozitelor analizate
experimental in lucrarea de doctorat pot fi implementate comod in lacoratoarele Centrului de
Cercetare a Universitatii Transilvania din Brasov.

7.3. Valorificarea resultatelor cercetarii

Cercetarile stiintifice efectuate asupra temei de doctorat si domeniilor adiacente ei pe durata

studiilor doctorale si a elabordrii tezei, s-au materializat prin urmadtoarele rezultate valorificate prin

publicatii in felul urmator:

2 lucrari ISI;
10 lucrari cotate BDI;

Dintre acestea, autorul este pentru:

7.4.

- 1 — unic autor;

- 5 — prim autor;

- 7 — coautor.

Directii viitoare de cercetare

Rezultatele teoretice si experimentale dezvoltate in prezenta teza de doctorat deschid noi cai

de cercetare privind metodele de testare a materialelor biocompozite. Dintre acestea:

Studiul elabordrii de noi biocompozite, dopate cu alti aditivi;

Studiul comportamentului biocompozitelor la alte solicitari simple si la solictdri compuse;
Proiectarea de noi metode de testare adecvate materialelor si solicitarilor impuse;

Studii privind optimizarea comportamentului biomaterialelor in aplicatii medicale specifice;
Studii privind comportamentul vasco-elastic a compozitelor polimerice cu referire la
compozitele polimerice hibride si la biocompozitele cu matrice din PLA armate cu diferite
fibre, corelate cu cercetarea medicala.
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REZUMAT

Teza de doctorat intitulata Studlii si cercetari privind metodele de testare a materialelor
biocompozite isi propune analiza tehnicilor de analiza experimentald a materialelor biocompozite si
aplicarea lor pe cateva grupe de materiale specifice aplicatiilor biomedicale.

Prima parte a studiului urmdreste definirea sistemicd a conceptului de material biocompozit utilizat in
medicind si ingineria medicald in contextul a marii varietati a materialelor compozite utilizate in
diferite domenii sub conceptul de biocompozite. in continuare se urmareste elaborarea unei metode
de analiza a biomaterialelor sintetice utilizate in realizarea biocompozitelor prin studiul sistematic
privind: structura; utilizarea biopolimerilor, precum si stabilirea caracteristicilor mecanice si economice
ale biomaterialelor sintetice. Lucrarea continua cu analiza biocompozitelor polimerice in varianta
constructiva hibrida si in varianta constructiva formatd din PLA/HA prin identificarea teoretica a
caracteristicilor functionale si mecanice determinate de structura lor. Se prezinta alegerea metodelor
specifice optime de testare a caracteristicilor mecanice si mecano-termice a biocompozitelor
reprezentate de biocompozitele polimerice hibride /nterply si a compozitelor polimerice PLA/HA si
rezultatele obtinute, remarcabile pentru domeniul materialelor utilizabile in ingineria medicala.

Teza de doctorat imbind cunostinte din diverse domenii: biomateriale, materiale compozite,
tehnologii, metode experimentale etc. Lucrarea de cercetare este de mare actualitate, cu ridicat
potential in domeniul biomaterialelor.

ABSTRACT

The doctoral thesis entitled Studies and research on testing methods of biocomposite
materials aims to analyze the techniques of experimental analysis of biocomposite materials and
their application on several groups of materials specific to biomedical applications.

The first part of the study aims at the systemic definition of the concept of biocomposite
material used in medicine and medical engineering in the context of the wide variety of composite
materials used in different fields under the concept of biocomposites. Next is aimed the elaboration
of a method for the analysis of synthetic biomaterials used in the realization of biocomposites
through the systematic study on: structure; the use of biopolymers, as well as the establishment of
the mechanical and economic characteristics of synthetic biomaterials. The work continues with the
analysis of polymeric biocomposites in the hybrid constructive variant and in the constructive variant
formed by PLA / HA by theoretical identification of the functional and mechanical characteristics
determined by their structure. The choice of the optimal specific methods for testing the mechanical
and mechano-thermal characteristics of biocomposites represented by interply hybrid polymeric
biocomposites and PLA / HA polymeric composites and the obtained results, remarkable for the field
of materials usable in medical engineering, are presented.

The doctoral thesis combines knowledge from various fields: biomaterials, composite
materials, technologies, experimental methods etc. The research work is very topical, with high
potential in the field of biomaterials.

41



