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W pracy przedstawiono wyniki badan struktury warstwy weglowej wytworzonej na
podiozu austenitycznej stali Cr-Ni-Mo przeznaczonej na implanty stosowane w kardiologii
zabiegowej. W szczegdlnosci do oceny sktadu fazowego wytworzonej w procesie rf PCVD
warstwy zastosowano transmisyjny, wysokorozdzielczy mikroskop elektronowy. Badania
topografii warstwy przeprowadzono za pomoca mikroskopu sit atomowych (AFM). Wyniki
badan wskazuja, ze wytworzona warstwa weglowa posiada struktur¢ amorficzna, a jej
powierzchnia charakteryzuje si¢ duza gtadkoscia co jest istotne dla procesu wykrzepiania
krwi.

1. WPROWADZENIE

W ostatnim okresie w literaturze Swiatowe] pojawily si¢ doniesienia o korzystnym
wpltywie warstw weglowych na biotolerancj¢ implantow z biomaterialéw metalicznych. Tej
problematyce poswigcone byly takze wieloletnie badania interdyscyplinarne prowadzone
w Politechnice Slaskiej pod kierunkiem prof. J. Marciniaka [1]. Badania skoncentrowane byty
na opracowaniu techniki wytwarzania warstwy diamentowej na podtozu stali Cr-Ni-Mo,
stopow kobaltowych i tytanowych.

Poczatkowo, badania skupiono na zagadnieniach wytwarzania warstwy pasywno-
diamentowe] na powierzchni implantow ze stali AISI 316L Stal ta powszechnie stosowana
jest do wytwarzania réznych postaci uzytkowych implantéw dla chirurgii urazowo-
ortopedycznej, szczgkowo-twarzowej 1 kardiologii  zabiegowej. Na  podstawie
przeprowadzonych badan ustalono warunki techniki wytwarzania powloki kompozytowe;]
o optymalnych  wtasnosciach  fizykochemicznych. W  badaniach przeprowadzonych
w warunkach in vitro stwierdzono, ze powloka ta gwarantuje implantom bardzo dobra
odporno$¢ na korozje wzerowa, szczelinowa 1 naprg¢zeniowa. Ponadto w badaniach
przeprowadzonych w tkankach zwierzat do$wiadczalnych wykazano bardzo dobra ich
biotolerancj¢. Wprowadzone do $rodowiska tkankowego implanty nie wywotlaty zmian
histopatologicznych w otaczajacych tkankach (podskoérnej tkance tluszczowej, mig$niowe;j

* Pracg zrealizowano w ramach projektu badawczego nr 7 TO8C 057 17 finansowanego przez
Komitet Badan Naukowych.
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i kostnej) oraz nie wywarly wpltywu toksycznego na narzady miazszowe (watrobg, nerki,
sledziong i ptuca) [2-7].

Korzystne wyniki badan przeprowadzone w warunkach in vitro oraz in vivo sklonily
autorow do podjgcia badan przydatnosci warstwy weglowej dla implantéw stosowanych
w kardiologii zabiegowej. Z uwagi na specyficzng posta¢ stentéw, ich cechy geometryczne
oraz stosowana technikg implantacji (wysokocisnieniowa metoda rozprgzania) wystapita
konieczno$¢ opracowania nowych warunkéw wytwarzania warstwy dla tego rodzaju
implantéw. Dlatego tez w pracy skoncentrowano si¢ na badaniach skiadu fazowego oraz
topografii warstwy wytworzonej w warunkach zapewniajacych jej przydatnos¢ dla potrzeb
kardiologii zabiegowe;j.

2. METODYKA BADAN

2.1. Badania w transmisyjnym mikroskopie elektronowym
Do okreslenia sktadu fazowego warstwy weglowej wytworzonej na powierzchni stali Cr-
Ni-Mo przeprowadzono badania w transmisyjnym, wysokorozdzielczym mikroskopie
elektronowym JEM 3010, firmy JEOL. Nanoszenie warstwy wegglowej realizowano
w procesie rf PCVD w Instytucie Inzynierii Materiatlowej Politechniki E6dzkiej w Lodzi.
Badania przeprowadzono przy napigciu przyspieszajacym 300 kV. Przygotowanie cienkich
folii z probek w przekroju poprzecznym warstwy weglowej obejmowato:
¢ inkludowanie dwdéch probek, zwréconych do siebie powierzchniami z naniesiong warstwa
weglowa w rurkach miedzianych z wykorzystaniem kleju firmy GATAN,
® wycigcie plastrow o grubosci 0,1 mm,
e Scienianie probek wzdluz krawedzi z warstwa weglowa za pomoca grindera,
e polerowanie jonowe probek z wykorzystaniem polerki PIPS, model 691 firmy GATAN.

2.2. Badania topografii warstwy weglowej

Badania topografii powierzchni warstwy weglowej prowadzono z wykorzystaniem
mikroskopu sit atomowych (AFM — Atomic Force Microscope) typu Nanscope E, firmy
Digital Instruments. W trakcie pojedynczego pomiaru umozliwia on uzyskanie obrazu o
wysokiej rozdzielczosci powierzchni probki, z obszaru o maksymalnych wymiarach 16 x 16
pm.

Obserwacjom poddano prébki w postaci odcinkéw drutu ze stali Cr-Ni-Mo o $rednicy 0,12
mm (przeznaczonego na stenty wiencowe) z naniesiong warstwa weglowa. Do badan
wykorzystano ostrze wykonane z azotku krzemu (SiN), natomiast stata spr¢zyny dla
dzwigienki z ostrzem wynosita 0,58 N/m. Obserwacje prowadzono w dziesigciu réznych
miejscach kazdej probki.

3. WYNIKI BADAN

3.1. Wyniki badan w transmisyjnym mikroskopie elektronowym

Na podstawie przeprowadzonych badan stwierdzono, iz wytworzona w procesie rf PCVD
na powierzchni polerowanej elektrochemicznie i spasywowanej warstwa weglowa posiada
strukture amorficzna - rys. 1. Ponadto przeprowadzone obserwacje na przekroju poprzecznym
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warstwy wykazaly obecno$¢ w obszarze przypowierzchniowym pojedynczych obszaréow
o rozmiarach kilku nanometréw wykazujacych usieciowienie - rys. 2.

50.00 nm

Rys. 1. Amorficzna struktura warstwy weglowej, cienka folia S$cieniana jonowo,
wysokorozdzielczy TEM: a - przekrdj poprzeczny warstwy, b - fragment struktury z a,
¢ - dyfraktogram z obszaru warstwy weglowe;j

3.2. Wyniki badan topografii warstwy weglowej

Przeprowadzone obserwacje z wykorzystaniem mikroskopu sit atomowych (AFM)
umozliwity oceng topografii powierzchni drutu o srednicy d = 0,12 mm z naniesiong warstwa
weglowa. Badania wykazaty obecno$¢ na powierzchni probek warstwy sktadajacej sig z $cisle
przylegajacych do siebie krysztaléw — rys. 3a. Ponadto obserwacje wykazaly ciagtosé
wytworzonej warstwy weglowej — rys. 3b. Przeprowadzone badania umozliwity réwniez
oceng chropowatosci warstwy. Miescita si¢ ona w zakresie 16,500 nm + 20,350 nm — rys. 4.

W dalszej kolejnosci przeprowadzono badania topografii powierzchni wzdtuz wybrane;j
linii. Wykazano, ze maksymalne nierdéwnosci mieszcza si¢ w zakresie 75+93 nm — rys.5.
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3.00 hm

Rys. 2. Struktura warstwy weglowej w obszarze przypowierzchniowym, lokalnie obszary
wykazujace usieciowienie o strukturze krystalicznej, cienka folia $cieniana jonowo,
wysokorozdzielczy TEM

a) b)

wm X 2.000 pw/div 0.8 X 0.200 pw/div
X .

500.000 nM/div L Z 50.000 nm/div

Rys. 3. Topografia warstwy weglowej naniesiona metoda rf PCVD: a - badany obszar
10 x 10 um, b - badany obszar 1 x 1 um
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Image Statistics

Img. Z range 182.29 nm
Img. Hean -0.0000Z nm
IMg. Raw mean -0.00002 nm
g -2.50 Img. Rms (Rq) 23.159 nm
Img. Ra 18.530 nmM

Box Statistics
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Box 4 dimension Rys. 4. Analiza chropowatosci
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Rys. 5. Profil warstwy weglowej wzdtuz wybrane;j linii

4. PODSUMOWANIE

Przeprowadzone badania stanowia fragment prac realizowanych w ostatnim okresie
w Instytucie Materiatéw Inzynierskich i Biomedycznych Politechniki Slaskiej w Gliwicach
we wspdtpracy ze Slaskim Centrum Choréb Serca w Zabrzu. Dotycza one oceny wytworzonej
w warstwy weglowej w warunkach zapewniajacych jej przydatnos¢ dla potrzeb kardiologii
zabiegowej. Przeprowadzone badania odpornosci korozyjnej stentéw z naniesiong warstwa
weglowa wykazaty jej przydatno$¢ do uszlachetniania powierzchni stentow z uwagi na
stosowana technike implantacji [8]. Dobra jako$¢ wytworzonej warstwy weglowej jest
wynikiem  uksztaltowania jej  struktury  odpowiednio  dobranymi  warunkami
technologicznymi. Przeprowadzone badania w transmisyjnym wysokorozdzielczym
mikroskopie elektronowym wykazaty, iz warstwa wytworzona w warunkach opracowanych
w pracy charakteryzuje si¢ struktura amorficzna — rys. 1. Przeprowadzone obserwacje
z wykorzystaniem mikroskopu sit atomowych (AFM) wykazaly, iz jej powierzchnia jest
gtadka, a chropowato$¢ miesci si¢ w granicach 16,5 do 20,3 nm, co jest istotne dla procesu
wykrzepiania krwi — rys. 4.
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