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Rezultate proiect:

- tehnologie - proces de
reactii in stare solida la 1400°C

-3 produse cu dozare
corespunzatoare  pentru a
stabiliza zirconia cu structura
cubica/tetragonala

- model experimental pentru
validarea calitatii produselor
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Material de promovare a rezultatelor obtinute
in proiectul ZirOxStoma
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Fig. 1: Structura cristalina a zirconiei, ZrO, la diferite temperaturi.

Avantajele metodei: - se obtin produse de puritate inalta deoarece foloseste oxizi si carbonati ca materiale de start

(metoda sol-gel foloseste alcoxizi si azotati ca precursori — impurificarea produselor finale) 4



Investigare complexa si detaliata a produselor ZirOxStoma preparate prin tehnologia

prezentata in vederea alegerii de trasaturi specifice pentru aplicatii dentare

xY,0;-(100-x)ZrO, unde x=1, 2, 3, 20, 25, 30 % moli Y,0,

ySiO,-xY,0;-(100-x-y)ZrO, unde y=3 si 15%moli SiO, si x=0.97, 1.94, 2.91, 5, 10, 15 % moli Y,0O;

5Fe,0;-10Si0,-xY,0;:(85-x)ZrO, unde x=5, 10 si 15mol% Y,0;
5Na,0-10Si0,-xY,0;-(85-x)ZrO, unde x=5, 10 si 15% Y,0,
3HfO,-15Si0,-xY,0;-(82-x)Zr0O,, unde x = 2, 7 si 12% moli Y,0,
xMgO-2Fe,0,-8Y,0;-10Si0,:(80-x)ZrO, unde x=0, 5 si 10% moli MgO

Metode de investigare structurala:
- analiza XRD si SEM
- metode spectroscopice de analiza:
- InfraRosu (FTIR),
- Raman,
- UltraViolet-Vizibil (UV-Vis),
- Fotoluminescenta (PL),
- Rezonanta Electronica de Spin (RES),
- spectroscopie de absorbtie de raze X (XAS) cu radiatie sincrotron la
Institutul de Fizica Energiilor Inalte, Beijing, R. P China
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Fig. 2: a) Difractogramele cu raze X, b) spectrele IR, ¢) imagini SEM, d) reprezentarea grafica (ahv)? versus hv, e) spectrele UV-Vis, f) spectrele PL, g)
10/12/2018 spectrele RES ale sistemului ceramic cu compozitia 5Fe,03-10Si0,-xY,0;-(85-x)ZrO, unde x=5, 10 si 15mol% Y,0;.
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10/12/2018 Fig. 3: a) Difractogramele cu raze X, b) spectrele IR, c) imagini SEM, d) spectrele UV-Vis, e) evolutia compozitionala a energiei de

gap optic, f) spectrele PL ale sistemului ceramic cu compozitia 5Na,0-10Si0,-xY,0;:(85-x)ZrO, unde x=5, 10 si 15% Y,0;.
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Fig. 4: a) Difractogramele cu raze X, b) spectrele IR, ¢) spectrele UV-Vis, d) spectrele PL, e) spectrele XANES ale Hf la muchia L3, f) Functia radiala de sarcina
pentru Hf la muchia L3, g) imagini SEM, h) spectrele Raman ale nanomixturii ceramice cu compozitia



Testarea produselor validate ZirOxStoma cu cele ale brandurilor comerciale

3 produse - - - <
ZirOxStoma utilizate in tehnica dentara
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Fig. 1: Difractogramele cu raze X ale celor 3 produse ZirOxStoma validate:
5Na,0-10Si0,-15Y,0;-70ZrO; (notat Pi1),
0.5Fe,0;-5.5Na,0-6MgO0-8Y,0;-10Si0,-70ZrO, (notat cu PI2) si
5Fe,0;-10Si0,-15Y,0;-70Zr0, (notat cu PI3).

Observatie:
- prezenta fazei zirconia cu structura monoclinica a fost identificata numai in PI3, brandurile BC2 si BC3;
- picurile de difractie comparabile cu datele standard ale fazelor cristaline ZrO, cubica si tetragonala pentru proba BC1 sunt in buna concordanta cu cele ale
produselor P11 si P12. Picurile de difractie mai largi pentru brandul comercial BC1 indica o cristalinitate mai inalta a acestuia, marimea cristalitelor mai fina si

are mai putine defecte.

2 theta [grade]

Fig. 2: Difractogramele de raze X pentru

produsele PI1, PI2 si trei branduri comerciale
notate cu BC1, BC2 si BC3 folosite in tehnica

dentara.
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- PI1 - t-ZrO, este 89.06% si m-ZrO, este 10.94%;
- P12 - t-ZrO, este 100% si m-ZrO, este 0%;
- PI3 - t-ZrO, este 85.05% si m-ZrO, este 14.95%.

-

metoda
Rietveld

Il - produsul PI2 este cel mai avansat si are calitate
superioara produsului PI1 si PI3.

Concluzie:

Modelul dovedeste o eficienta buna,
selectivitate dependenta pe natura ionilor
componenti si reproductibilitate crescuta.

Reusita acestui proiect argumenteaza nivelul
de maturitate tehnologica de la TRL1 la TRL2
sau TRL3 la finalul proiectului.

Model experimental pentru validarea calitatii produselor

Tabelul 1: Parametrii de soucturd locald pentru cele trel produse ZirOxStoma validate.

Proba | Proporta Parameterii celulei volum Dz | =&=17
PI1 [%o wal.] W [1‘?!.3] [ﬂm] pig X1 o
a=Aa[A] | bx Ab[A] | c = Ac[A] §
c-Zr0, 100 5.155=0.198 5155+ 5.155+ 134 033 7233 975
0198 0198
m-ZrJ; 0 514830706 5225 5200+ 140746 Q0 180 3381 195
0.708 0.708
t-Zr0, 20.06 36080198 3608+ 5.160x 66.040 346 110
0108 0.708
m-Zr0; 1094 51300706 5213 5305 140 644 00 183 225 370
0708 0708
Proba | Proporti2 Parameterii celulei volum D.ir | =&=7
PI2 [“& val] 9 = ﬂ.&[ﬁ] b+ ﬂb[ﬁ] c+ ﬂC[A] ﬁ W [;5@] [11111] g X1 e
c-Zr(y 100 5142+ 0198 5142+ 5.142+ 134033 1218 110
0198 0198
m-Zri; 1] 51450706 5211 5308 1405235 Q0217 5236 316
0708 0708
t-Zri 100 353810198 3581 5118+ 66949 672 744
0.198 0708
m-Z£ri; 0 532150706 3306 5240+ 143 237 00041 304 134
0708 0708
Proba | Proporti2 Parameteni celulel volum D | <£=17
PI3 [“& val] 9 = ﬂ.&[ﬁ] b+ ﬂb[ﬁ] c+ ﬂC[A] p W [;5@] [nm] wig X1 0P
c-Zr(h 100 3.140=0.198 5140 5140 134 033 245 502
0198 0198
m-Zri; 1] 51460718 5215 5305 140 587 00 206 30390 4383
0718 0.721
t-Zri 2305 35870198 3587+ 5133 66949 2705 207
0.198 0708
m-Zr(; 1493 51170718 5108+ 5334+ 13004 00 368 330 114
0718 0.721




Diseminarea rezultatelor cercetarii

- Cerere de brevet: S. Rada, M. Zagrai, M. Rada, E. Culea, M. Manole, R. Hendea, Procedeu de preparare a
ceramicilor zirconia partial stabilizate cu alti oxizi, CBl a 00160/07.03.2018.

- Articole ISI: 2 publicate, 3 in curs de publicare
1. S. Rada, E. Culea, M. Rada, Novel ZrO, based ceramics stabilized by Fe,0,, SiO, and Y, 0,
Chemical Physics Letters 696 (2018) 92-99.
2. M. Rada, J. Zhang, W. Zhongua, M. Zagrai, L. Magerusan, S. Rada, Spectroscopic characterization of
dental ceramics composed of yttrium-stabilized zirconium,
Analytical Letters 51(16) (2018) 2542-2548.

- Prezentari orale la conferinte nationale si internationale — 3

- Prezentari poster la conferinte nationale si internationale - 15
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Aspecte pozitive atat pentru echipa de implementare, cat si pentru masteranzi/doctoranzi,
agenti economici:

-Formarea unei echipe de cercetatori deschisa catre mediul stiintific international si dezvoltarea unor abilitati antreprenoriale.
-Angajarea a doi membirii din echipa de expertiza: unul de catre ZircoDent SRL, celalalt de catre INCDTIM,;

- Cunostintele dobandite privind notiunile generale referitoare la antreprenor au ajutat toti membrii echipei de expertiza sa evalueze
ceea ce se intampla pe piata si ce impact pot sa aibe asupra activitatii firmei.

Aspecte negative:

- Imposibilitatea de experimentare la tehnica CAD-CAM a noilor produse din cauza:
1) - dimensiunilor mici ale probelor
- Dimensiunea probelor zirconia preparate in acest proiect: diametru 9mm, grosime 2 mm
- Dimensiuni mari ale blocurilor zirconia comerciale (L x W x H): 40.0 x 19.0 x 15.0mm
2) - recunoasterii de catre scanner numai a brandurilor comerciale consacrate

Recomandari:

-Crearea unor blocuri zirconia de dimensiunile celor comerciale pentru aplicatii la ’.
tehnica CAD/CAM de la firma ZircoDent. \ \—\—\’\,
N
\\/.’Q ¥/
N,
e
-/

- Crearea unui software care sa recunoasca noile blocuri zirconia.

Site proiect: itim-cj.ro/ziroxstoma/index.htm

&






