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Kivonat. Cikkiinkben bemutatjuk az altalunk elvégzett, koszortérsztentbevonatok tapadasi
tulajdonsdgainak vizsgalatara és fejlesztésére iranyuld kisérleteket, amelyek soran a feliilet
érdességét modositottuk és a felvitt polimer (Chronoflex”™) bevonat tapadasat vizsgaltuk. Sajat
kisérleteink alapjan megallapitottuk, hogy a csak maratassal kezelt sztentek a feltagitas soran
kivaghatjak a ballont. Megallapitottuk tovabba, hogy a Chronoflex®-bevonat tapadasi jellem-
z0it, illetve a sztentgyartasi technologia anyaglevalasztasi kovetelményeivel alkalmazhato
lehetséges maximumot egyarant figyelembe véve a sztentbevonatok legerdsebb tapadasahoz a
kiilso feliiletre vonatkoztatva R,=1,5-2,0 um érdességet eredményez6 elektrokémiai kezelést
célszerii alkalmazni.

Bevezetés

A sziv- és érrendszeri betegségek az Eurdpai Unidban a haldlesetek majdnem felét
okozzak, igy a férfiak és n6k korében egyarant a leggyakoribb haldlokok. Az étrendi valtozta-
tasok, a testmozgas €s a korszerli gyogyszeres kezelés hatasara a sziv- és érrendszeri betegsé-
gek okozta (sziv- €s érrendszeri betegség: koszoruér-betegség, agyérrendszeri és kornyéki
érbetegség, illetve aortabetegség egyiittvéve) haladlozdsok jelentdsen lecsokkenthetok. Az
¢letmdd, a kornyezet valamint az egészségiligy dontéen meghatarozzak e betegségek alakula-
sat [1,2,3].

Mivel az életmdd és az egészségiligy valtozasa lassii folyamat, igy a leghatékonyabb
megoldas az orvosi eszkdzok fejlesztése, amelyekkel szamos tragikus kimenetelli megbetege-
dés elkeriilhetd. Tekintve, hogy az emlitett megbetegedések esetében nagy segitséget jelent a
sztentbeliltetés, az ezzel kapcsolatos kutato-fejlesztd tevékenység rendkiviil fontos.

A BME Anyagtudomany ¢s Technologia Tanszéke, a Minvasive Kft. és a fémtechnol6-
giai kutatocsoport kozdsen dolgozik az értagitobetétek (sztentek) fejlesztésén. Ezek a munkak
mintegy 15 évre nyulnak vissza [4]. A fejlesztésbe beletartozik a Sanocor® Stent sztentcsalad
bordazatanak mddositasa, a sztent ballonkatéterre valo rogzitésének javitasa, kiilonb6z6 funk-
cionalis tulajdonsagok vizsgalata, valamint a bevonatok Osszetett elemzése ¢és fejlesztése [5-
9]. Utobbi, azaz a bevonatfejlesztés egy fontos részét mutatjuk be cikkiinkben, az altalunk
felvitt bevonatok komplex tapadasi jellemzoit.

Kisérleti paraméterek és eredmények

Mintatipusok

A sztenteken a kis és gorbiilt feliilet miatt a mérések egy része nem, vagy csak nagyon
nehezen végezhetd el, ezért egyes kisérleteknél helyettiik lapkakat és csdszeleteket alkalmaz-
tuk. A felhasznalt mintatipusok paramétereit az alabbiakban mutatjuk be.



Lapka. A felhasznalt lapkdak mérete
50 mmx13 mm volt (1. abra), illetve az atomierd-
mikroszkopos vizsgalatokhoz a lapkdkat még
kisebbre vagtuk (13 mmx10 mm). A lapkak alap-
anyaga a sztentekével megegyezd, 316LVM
ausztenites korr6zioallo acél. Az elektropolirozas
paramétereit a sztentekre megadott ajanlasok
alapjan a feliilet méretével ardnyosan alkalmaztuk
a lapkakon. A lapkak esetében a feliilet gorbiiltségével nem kellett szdmolni, igy ezek eseté-
ben a tapadasi vizsgalat gyorsabb ¢s konnyebb, hiszen egy minta a tapadas esetében tobb mé-
rést is lehetdvé tesz, mig a konfokalis mikroszkdppal torténd vizsgéalatnal a gorbiilet nélkiil
elegendd egy kép is az elemzéshez.

Csdszelet. A csOszeletek méretiikben, atmé-
réjiikben, anyagukban, ¢és feliileti elOkészitésiik-
ben is megegyeznek a sztentekkel. A csdszelete-
ket 316LVM alapanyagt, 1800 um atmérdjii és
120 um falvastagsagt cs6 120 fokonkénti tengely
iranyu szeletelésével, 1ézervagassal allitottak eld
(2. abra). A csoszeletek két végébe kis atmérdji furatot helyeztek el a mintak roncsolasmentes
rogzitéséhez. Az egyes csOszeletek 11 mm hosszusaguak.

Sztent. A Minvasive Kft. 4ltal kifejlesztett
Sanocor sztenteket hasznaltuk a kisérletekhez
(3. dbra), amelyek névleges atmérdje 3 mm ¢&s
névleges hossza 15 mm volt.

10 mm

1. abra. Az elektropolirozott lapka
makrofotoja

2. abra. A csészelet makrofotoja
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3. dbra. A Sanocor sztent makrofotoja
Mintak feliiletel6készitése

Maratas. A mintak 1ézeres vagast kovetd feliiletkezelése kulcsfontossdgl a bevonat ta-
padasat, rétegvastagsagat, egyenletességét illetden. Ugyanazokat a feliiletkezelési folyamato-
kat alkalmaztuk a lapkakon, a csdszeleteken és a sztenteken egyarant.

Az idedlis, azaz a legkisebb érdességu feliilet elérésére szamos kisérletet végeztek mar
[10,11], azonban azok bevonat nélkiili feliiletet vettek figyelembe, ezért a bevonat tapadasat
illetden vizsgalni kell, hogy milyen az optimadlis feliilet.

A mintak maratasat mind a harom tipusii minta esetében maratdpaccal €s ultrahangos
tisztitd késziilék segitségével végeztilk el. A maratopac sosav (HCI; 37%) és salétromsav
(HNOs; 65%) 3:1 aranyu elegye, amelyet 1:3 ardnyban higitva, 50 ml maratopac és 150 ml
desztillalt viz keverékeként alkalmaztunk. A maratasi folyamat minden minta esetében 6t per-
cig tartott, mert igy biztosithatd, hogy a 1ézervagaskor keletkezd sorja megsziinjon.

Elektropolirozds. A maratast kovetden a mintdkat megtisztitottuk nagy tisztasagu etanol
segitségével, amely gyorsan ¢és foltmentesen szarad. A szaradast kovetden a mintdkat egyen-
ként elektropoliroztuk (H,O (desztillalt viz)+88 %-os H3PO4 (foszforsav)+96 %-os H,SO4
(kénsav)), kiilonboz6 polirozasi paraméterekkel.

A 4. dbran a lapkak kiilonb6z6 allapotai lathatoak: kezeletlen, maratott és elektorpoliro-
zott.
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4. abra. Kezeletlen (a), maratott (b) szobahSmérsékleten, 90 s és 0,01 A/mm’ aramstiriseggel
elektropolirozott (c) lapkak femmikroszkopos felvételei

A csoszeletek feliiletének nagysaga megegyezik a Sanocor sztentcsalad FMC 15 tipusu
sztentjének feliiletével (73,68 mm?), igy az optimalis maratasi és elektropolirozasi paraméte-
rek azonosak. A sztentek 1ézersugaras vagasakor a feliiletre keriilt anyagcseppek a maratas
hatdséra levaltak, majd az ezt kdvetd elektropolirozas sima feliiletet eredményezett (5. abra).

5. dabra. Lézerrel vagott (a), maratott (b), szobahomérsékleten, 90 s és 0,01 A/mm’ aramstiriseég-
gel elektropolirozott (¢) Sanocor sztentek sztereomikroszkdpos felvételei

Bevonatok felvitele

Bemartasos technologiaval passziv, azaz egyenletes feliiletii poliuretdn bevonatokat hoz-
tunk létre. A maratott és elektropolirozott lapkakat ¢és csOszeleteket 2 tomegszazalékos oldat-
bol, 3 rétegben Chronoflex® poliuretannal vontuk be. Szobahémérsékletli, nem kevert oldat-
bol, egyenletes szaritassal készitettiik a bevonatokat.

A bevonat tapadasa
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¢s a karctli behatolasi mély-
ségét. A kiértékelés alapja a karcolatok vizualis mikroszkopi elemzése €s a bevonat jellegze-
tes levalasi modjainak adott szakaszon érvényes normaler6hoz rendelése.
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A 7. 4abran példaként bemutatott mérést 200 um sugaru gyémant karctiivel végeztik
elektropolirozott poliuretinbevonatos 316L lapkan. A normadlerét 0,04 N-t6l 3 N-ig ndveltiik
1,46 N/min sebességgel. A karctli mozgatasi sebessége 10 mm/min volt.

Az 4bran is nyomon kdvethetd, hogy a bevonat felszakadasa 0,32 N normalerénél (0,05 N
surlodasi eronél) kezd6dott meg. A 0,74 N normalerd (0,15 N surlodasi erdnél) elérésekor a
bevonat mar teljesen felszakadt és itt a tii mar behatolt az alapanyagba is.
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7. abra. ,,Micro-Combi tester’-rel végzett tapaddsmérés eredménye (a képek léptékvonala 40 um),
a karcolas balrol jobbra tortént

A feliileti érdesség valtoztatasa és mérése

A csoszeletek esetében az elektropolirozasi paraméterek segitségével befolyasoltuk a fe-
lillet egyenletességét, simasagat, hogy a feliileti érdesség €s a tapadas kapcsolatat vizsgaljuk
(0,01 A/mm?és 30 s — 60 s— 90 s— 120 s — 150 s — 180 s — 210 s). Az elektropolirozas dramsii-
riiségét 0,01 A/mm*-re valasztottuk, mert ennél a mintatipusnal az dramerdsség tovabbi nove-
Iése durva feliiletet €s az elektrolit habosodéasat eredményezte. Az dramerdsség csokkenése
jelentdsen megndvelte a sziikséges polirozasi id6t, mert a nagyobb érdességestcsok eltavoli-
tasanak nagyobb az iddigénye. Az elektropolirozés soran a csdszelet egyik furatat hasznaltuk
megfogasként és az elektrolitba l6gatva poliroztuk a mintdkat. Az igy elkészitett mintak felii-
leti érdességét megvizsgaltuk konfokalis mikroszkoppal, igy objektiv, szamszerti értékeket
kaptunk az atlagos érdesség tekintetében.

Minden feliiletkezelési tipushoz 3-3 mintat készitettiink el és még a bevonat felvitele
elott megvizsgaltuk a kiillonb6z6 elektropolirozasi paraméterek hatasat a feliileti érdességre. A
mintakat azonos beallitasokkal, azonos helyen, azaz a minta kdzepén vizsgaltuk. A mintak



feliileti érdességének méréséhez Zeiss LSM 510 META tipusu konfokalis mikroszkopot
hasznaltunk.

A 8-9. abrék jol mutatjak a kiilonbséget a maratassal kezelt és az elektropolirozott felii-
leten.

8. dabra. Csdszelet kiilsd, maratott feliilete, 9. dbra. Csdszelet kiilsd, polirozott
konfokalis mikroszkoppal topografia (0,01 A/mm? és 210 s) feliilete, konfokalis
modban késziilt felvétel mikroszkdppal topogradfia médban késziilt felvétel

A mintdknak vizsgaltuk a kiilsd és a belso feliiletét egyarant, amelynek azért van nagy
jelentdsége, mert a sztent is ilyen csobdl késziil és ezaltal vizsgalhatd, hogy a belsd és a kiilsé
feliilet érdessége eltér-e egymastol. A 10-11. abrakon is lathato, hogy a cs6 belso feliilete ér-
desebb, mint a kiilso.

- 2%
10. abra. Csészelet kiilsé polirozott feliilete 11. dbra. Csészelet belsé polirozott feliilete
(0,01 A/mm’ és 150 s), konfokdlis mikroszképpal — (0,01 A/mm’ és 150 s), konfokdlis mikroszképpal
topografia modban késziilt felvétel topografia modban késziilt felvétel

A 12-13. abra a vizsgalt mintdk atlagos feliileti érdességét mutatja, a mintak belsd és
kiilsé feliiletére szamitva. Lathat6, hogy mind a belsd, mind pedig a kiilsé feliilet esetében az
elektropolirozdsi id6 novelése egy adott hatarig csokkenti a feliilet érdességét. A
150 mésodpercet elérve a minta feliilete egyenletessé valik, csak a kisebb godrok maradnak
meg rajta, de tovabb ndvelve az iddt, el0szor érdesebb lesz a feliilet a thlpolirozas hatasara,
majd ismét simul. A vizsgalataink szempontjabol a kiilsd feliiletet tekintettiik mérvadonak,
mert ez az a teriilet, amely az érfallal érintkezik és a legtobb igénybevételt elszenvedi, de a
kiilso feliiletre tett megallapitasaink kis eltéréssel a belso feliiletre is igazak. A legkisebb felii-
leti érdesség eléréséhez 0,01 A/mm? és 90-150 s beallitasi paraméterek vezettek egymashoz
képesti minimalis eltérésekkel. A bevonat jobb tapaddsdhoz viszont a legkisebb érdességnél
érdesebb feliiletre van sziikség.
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12. abra. A kiilonbozd ideig elektropolirozott 13. dbra. A kiilonbozd ideig elektropolirozott min-
mintak belso részenek atlagos feliileti érdessége tak kiilso részének atlagos feliileti érdessége

A konfokalis mikroszkdppal készitett feliileti topologiat, egyrészt normal moéddban
(14. abra), masrészt pedig inverz modban (15. dbra) értékeltiik ki. Ezeket dsszehasonlitva jol
lathato, hogy szamos mélyedés van a feliileteken, amelyeket az elektropolirozas sem tud meg-
szlintetni, ezért ezeken a helyeken a bevonat mindenképpen vastagabb lesz, amely jelenség
nem kedvezdtlen, s6t az tlireget kitoltve alakzardssal is javitja a bevonat tapadasat.

14. dbra. Csoszelet kiilsé polirozott feliilete 15. abra. Csoszelet kiilsé polirozott feliilete
(0,01 A/mm?’ és 210 s), konfokdlis mikroszkdpos, (0,01 A/mm’ és 210 s), inverz konfokdlis
topografia modban késziilt felvétel mikroszkopos, topogrdfia modban késziilt felvétel

A csdszeleteket a feliiletkezeléshez az egyik furaton atvezetett huzallal rogzitettiik és
igy, logatva helyeztiik bele az elektrolitba, ezért vizsgaltuk azt is, hogy a logatva torténd
elektropolirozas okoz-e kiillonbséget a minta tetején és aljan. Azt tapasztaltuk, hogy a feliileti
érdességben nincs kiilonbség a minta felso és alsod részén, ebben az esetben a minta elhelyezé-
se nem befolyasolta az elektropolirozas eredményét.

A 1. tablazat adatai alapjan megallapitottuk, hogy a hosszabb ideig elektropolirozott
minta kiillonb6z6 részein mért feliileti érdességnek nem csak az értéke, de a szoérdsa is kisebb.



. Atlag Szoras Terjedelem Szoérasi egyiitthaté
farameterek — gmy)  (um) (um) (%)
0,01 A/mm” és 60 s 1,50 0,06 0,12 4,03
0,01 A/mm” és 90 s 1,41 0,06 0,11 3,94
0,01 A/mm” és 120 s 0,93 0,04 0,08 4,41

1. tablazat. Logatva torténd elektropolirozas hatasa

A konfokalis mikroszképos

mérések eredményeire

tamaszkodva bemartassal,

2 tomegszazalékos oldatbol, 3 rétegben Chronoflex” poliuretanbol bevonatot vittiink fel a
maratott és elektropolirozott lapkékra, illetve a fenti elektropolirozéasi paramétereknek megfe-
leléen 3-3 darab csoOszeletre, amelyek kozott voltak maratottak, 0,01 A/mm® és 60 s,

0,01 A/mm’ és 90 s paraméterekkel polirozot-
tak. Kezeletlen mintat is bevontunk, de a min-
ta nagy feliileti érdessége miatt a bevonat nem
fedte mindenhol a feliiletet, igy ezt kizartuk a
tovabbi vizsgalatokbol.

A bevonat tapadasanak elemzését elo-
szOr lapkdkon végeztiik el, majd csdszelete-
ken is. Elokisérletek keretében hataroztuk
meg azt a karcolasi technikat (terhelési prog-
ram ¢és karctll sugdr), amivel a viszonylag
érzékeny rétegek az MCT berendezés nyujtot-
ta mN mérési tartomanyaban vizsgalhatok.
Kezdetben 10 um és 50 um sugara karctiikkel
is dolgoztunk, de ezekben az esetekben a be-

16. a'ra. Karc elektropolirozott lapkan,
50 um sugaru gyémant karctiivel (Fy=0,57N)

vonat azonnal levalt és a tli szinte azonnal elkezdte karcolni a 316L alapanyagot is (16. abra).
A mérésekhez végiil 200 pm sugart gyémant karctiit hasznaltunk. A karctl terhelését 0,04 N-
tol 1,5 N-ig linearis program szerint ndveltiik 1,46 N/min sebességgel mikdézben a karcti
mozgatasi sebessége 10 mm/min volt, a karcok hossza 2,5..7 mm kozott valtozott.

A 17. dbra a maratott Chronoflex®-bevonatos lapkan végzett tapadasvizsgalat eredmé-
nyét mutatja. A bevonat nem szakad fel, nem valt le hordozdjarél, még az 1,5 N-os erénél

s€m.

17. abra. ,,Micro-Combi tester "-rel végzett tapadasmérés eredménye, a karcoldas balrol jobbra tor-
tént, 200 um-es karctiivel, maratott, Chronoflex®™-bevonatos lapkdn, 0,5 N-ndl (a), 1,5 N-ndl (b)



A 18. abran az elektropolirozott, Chronoflex”-bevonatos lapkan végzett tapadasmérés
eredményét mutatjuk be. Lathato, hogy 0,22 N normalerénél (0,02 N strlodasi erénél) a be-
vonat még nem szakadt fel, csupan dsszenyomodott a tii alatt. A bevonat felszakadasa 0,31 N
normalerénél (0,03 N surlodasi erénél) kezdddott meg. Tehat a bevonat tapadéasara jellemzd
érteknek ez utobbi tekinthetd.
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18. dbra. ,,Micro-Combi tester "-rel végzett tapadasmérés eredménye (a képek léptékvonala 40 um), a
karcolds balrél jobbra tortént, elektropolirozott, Chronoflex®-bevonatos lapkdn

A méréseket elvégeztik a kiilonbozé paraméterekkel kezelt és Chronoflex® bevonattal
ellatott csOszeletek kiils6 oldalan is. A bevonat csOszeletek esetében sem valt le a karcolas
kozben (19. abra).

19. abra. ,, Micro-Combi tester ’-rel végzett tapadasmérés eredménye (a képek léptékvonala 40 um),
a karcolds balrdl jobbra tortént, 200 um-es karctiivel, maratott, Chronoflex®-bevonatos
csoszeleten, 0,5 N-ndl (a), 1,5 N-nal (b)



A 0,01 A/mm? és 60 s paraméterekkel elektropolirozott csészeleten a bevonaton atlago-
san 0,3 N-nal jelennek meg els6ként sériilések, de példaul a 20. a) dbra alapjan csak az 1,38 N
értek elérésekor szakadt fel teljesen a bevonat, de ekkor is csak a bevonat kdzvetlen kornyeze-
tére korlatozodott a kdrosodas. Ehhez képest a legkisebb feliileti érdességli mintak esetében a
bevonat atlagosan mar 0,2 N-nal megsériilt és ezt kovetden hartyaszertien levalt a karcoléastol
tavolabbra is (20. b) abra). Emellett pedig meg kell emliteni, hogy a bevonat tobb esetben ugy
valt le, hogy néhany tized mm utdn ismét ellenallt és igy a karc vonala mentén szigetszerlien
felszakadasok voltak megfigyelhetdk. Gyakori volt a bevonat féloldalas levalésa is.

20. abra. ,,Micro-Combi tester-rel végzett tapadasmérés eredménye, a karcolas balrol jobbra
tortént, 200 um-es karctiivel, elektropolirozott (0,01 A/mm’ és 60 s) Chronoflex®-bevonatos

csoszeleten 1,38 N-ndl (a), elektropolirozott (0,01 A/mm? és 90 s) csdszeleten 0,92 N-nal (b)

3 e :
21. abra. ,,Micro-Combi tester-rel végzett tapadasmérés eredménye, a karcolas balrol jobbra
tortént, elektropolirozott (0,01 A/mm’ és 60 s) Chronoflex®-bevonatos lapkdn 0,73 N-ndl 200
um-es karctiivel (a), elektropolirozott (0,01 A/mm’ és 90 s) lapkdn 1,26 N-ndl
50 um-es karctiivel (b)

A mintakon tehat azt vizsgaltuk, hogy a feliilet simasdga hogyan befolyasolja a bevonat
tapadasat. A tapadasi mérések azt igazoltak, hogy a maratott feliileten a bevonat tapadasa ki-
valo, nem valik el a feliilettdl, mig az egyre finomabba polirozott feliileteken hartyaszertien
jott le a bevonat. Ezek alapjan megallapitottuk, hogy a bevonat tapadasa szempontjabol a ma-
ratott, azaz az érdesebb feliilet a kedvezdbb.

A bevonando feliilet érdességének hatasat is vizsgaltuk a bevonat egyenletességére. A
marészer elsdsorban a nagymértékben kiemelkedd érdességestucsokat és a szemcsehatarokat
tdmadja, ezért a csak maratott sztenteket nem javasoljuk felhasznalni, mert a kimarodott
szemcsehatarok okozta nagy szintkiilonbségeket a bevonat nem képes elfedni.
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22. dbra. Maratott lapkdra 1 tomegszdazalékos Tecothane® oldatbol felvitt két (a) és
harom reteg (b) [12], kontakt modban késziilt AFM kepek

Az atomierd-mikroszkopos felvételeken is jol latszik, hogy a maratott feliileten a bevo-
nat nem tapadt meg egyenletesen (22.abra), tehat mindenképpen sziikséges a sztentek
elektropolirozésa.

Osszefoglalas

A maximalis érdesség megallapitdsakor figyelembe kell venni a sztentgyartasi techno-
logia kdvetelményeit is. Sajat kisérleteink alapjan a csak maratassal kezelt sztentek a feltagi-
tas soran kivaghatjak a ballont. Emellett az elektropolirozas a kialakult oxidréteggel ellenal-
16bba teszi a feliiletet a korrdzidval szemben, passzivalja a feliiletet.

Ezek alapjan a Chronoflex®-bevonat tapadasi jellemzéit, illetve a sztentgyartasi techno-
logia anyaglevalasztasi kovetelményeivel alkalmazhat6 lehetséges maximumot egyarant fi-
gyelembe véve a sztentbevonatok legerdsebb tapaddsdhoz a kiilsé feliiletre vonatkoztatva
R,=1,5-2,0 um érdességet eredményez6 elektrokémiai kezelést célszerti alkalmazni.

Koszonetnyilvanitas

Ko6szonjik Hrotkd Istvannénak és Portkd Mihdlynak a mintak eldkészitésében nyujtott
segitségiiket. Koszonettel tartozunk Puskas Zsoltnak az alapanyagokért és a Sanocor™
sztentekért. Koszonjilk tovabba Cselenyak Attilanak (SE Human Elettani Intézet), Molnar
Laszl6 Milannak (BME ETT) és Domjan Danielnek (BME ETT) segitségiiket.

Munkénkat az Oktatasi és Kulturalis Minisztérium tamogatta (Deak Ferenc 6sztondij).
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