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(57) Rezumat:

Inventia se referd la materiale din straturi subtiri, dure,
sub forma de monostraturi, aderente la suportul pe care
au fost depuse, rezistente la coroziune, cu proprietai
biocompatibile, utilizate in scopul cresterii duratei de
viatd a dispozitivelor medicale implantabile active.
Materialele conform inventiei sunt formate din straturi
subtiri, sub form& de monostraturi, din silico-oxinitruri,
avand formula generald Me,Me,SiON, unde Me, si Me,
sunt metale de tranzitie biocompatibile diferite, din seria

Ti, Zr, Nb, Ta si Hf, in care concentrafiile elementale
pentru Me,, Me,, O si N variaza intre 10% si 90%,
concentratia de Si variazd intre 4% si 8%, raportul
concentratiilor Me,/Me, variaza intre 0,1 si 0,9, iar
raportul dintre suma concentratiilor de oxigen si azot gi
suma concentratilor metalelor constituente (O+N)/
(Me,+Me,) variazg intre 0,5 si 2.

Revendicari: 3
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STRATURI SUBTIRI PE BAZA DE SILICO-OXINITRURI DE METALE DE
TRANZITIE PENTRU APLICATII BIOMEDICALE
DESCRIERE

Inventia se referd la materiale din straturi subtiri, dure, sub formi de¢ monostraturi,
aderente la suportul pe care au fost depuse, rezistente la coroziune, utilizate pcentru aplicatii
biomedicale.

Problema pe care o rezolva aceastd invenfie este realizarea unor straturi subtiri dure,
aderente, sub formd de materiale monostrat, cu proprietd{i biocompatibile, rezistente la
coroziune, care determind cresterea duratei de viatd a dispozitivelor medicale implantabile
active.

Materialele monostrat, conform inventiei, sunt realizate din straturi subtiri formate din
silico-oxinitruri, avind formula generald Me;Me,SiON, unde Me; si Me; sunt metale de
tranzitie biocompatibile diferite din seria Ti, Zr, Nb, Ta si Hf. Oxinitrurile metalelor de
tranzitie biocompatibile sunt cunoscute ca fiind compusi cu proprietiti superioare de
biocompatibilitate [1-4]. Utilizarea a doud metale in compozifia monostraturilor, conform
inventiei, determind imbunatatirea caracteristicilor mecanice ale oxinitrurilor. Pe de alta parte,
introducerea siliciului joacd un rol important in formarea osului, deoarece ionii de siliciu ajutd
procesului de calcifiere [5]. In plus, siliciul imbunititeste bioactivitatea materialelor prin
formarea gruparilor Si-OH pe suprafata acestora [6].

Materialele din straturi subtiri pe baza de silico-oxinitruri de metale de tranzitie, conform
inventiei, prezintd urmatoarele avantaje: sunt dure si au o aderenta superioara la substraturile
metalice; sunt stabile si inerte chimic; nu modifica tipo-dimensiunea dispozitivelor acoperite
si nu induc modificéri functionale ale acestora; sunt rezistente la actiunea agentiilor corozivi
care se gasesc in organismul uman; sunt biocompatibile, neresorbabile si netoxice.

Materialele monostrat, conform inventiei, sunt obtinute printr-o metoda de tip depunere
fizica din fazd de vapori (arc catodic, pulverizare reactivid magnetron), intr-o plasma reactivi
care confine atomi si ioni ai unor elemente precum titanul, zirconiul, niobiul, tantalul, hafniul,
siliciul, azotul §i oxigenul, functie de natura straturilor depuse. Temperaturile substratului pe
care se face depunerea pot fi cuprinse intre 100° si 400° C, ceea ce nu determini modificiri
structurale sau dimensionale ale acestuia. Rezistenfa superioard mecanicd si anticorozivi a
materialelor monostrat, care fac obiectul inventiei, determind imbunatitirea performantelor
dispozitivelor medicale acoperite comparativ cu cele neacoperite.

Inventia este prezentatd in continuare in mod detaliat.
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Materialele monostrat, conform inventiei, sunt realizate din straturi subtiri de TiZrSiON,
TiNbSiON, TiTaSiON, TiHfSiON, ZrNbSiON, ZrTaSiON, ZrHfSiON, NbTaSiON,
NbH{fSiON si TaHfSiON, au grosimi totale cuprinse intre 1 si 3 pm. Materialele sunt formate
din straturi subtiri in care concentratiile elementale pentru Ti, Zr, Nb, Ta, Hf, O si N variaza
intre 10 si 90 % at., concentratia de Si intre 4 si 8 % at., raportul concentratiilor metalelor
intre 0,1 si 0,9, iar raportul dintre suma concentratiilor de O si N si suma concentratiilor
metalelor constituente intre 0,5 si 2. Materialele monostrat sunt aderente la substrat, fortele
normale critice la testul de aderentd prin zgdriere “scratch test” fiind cuprinse intre 40 si 60 N.
Materialele monostrat au duritati cuprinse intre 14 si 23 GPa. Cantitatea de ioni eliberata in
solutii artificiale cu compozitie similard cu cea a fluidelor fiziologice, saliva artificiala
Fusayama-Meyer sau solutie fiziologicd Ringer, este mai micd de 30 pg/cm’, incadrandu-se,
conform ISO 8044, in clasa de rezistentd “perfect stabil”. Materialele monostrat prezintd o
vitezd de coroziune < 5 x10 mm/an si un factor de viabilitate celulara > 75% la testul de
citotoxicitate.

Un exemplu de realizare a unui material monostrat, conform inventiei, obfinut prin
metoda pulverizérii magnetron, este cel format din stratul subtire de TiZrSiON, cu Ti - 18,3%
at., Zr - 22,4 %eat., Si - 5,5 %at., O - 23,6 %at. si N - 30,5 %at., avand raportul concentratiilor
Ti/Zr de 0,8 si raportul dintre concentratiile (O+N)/(Ti+Zr) de 1,3 . Stratul are o grosime de 2
um, o duritate de 18 GPa si prezintd o aderentd ridicatd la substrat, forfa normala criticd la
testul de aderenta prin zgariere “scratch test” fiind de 48 N. Stratul prezinta o cantitate de ioni
eliberatd in salivd artificiald Fusayama-Meyer de 3,5 pg/cm? si o vitezd de coroziune de
aproximativ 4,2 x 10 mm/an. Stratul prezintd o viabilitate celulard de 84 % la testul de
citotoxicitate.

Un alt exemplu de realizare a unui material monostrat, conform inventiei, obfinut prin
metoda arcului catodic, este cel format din stratul subtire de HfTaSiON, cu Hf - 22,5% at., Ta
- 30,3 %at., Si - 7,2 %eat., O - 25,1 %eat. si N - 14,9 %at., avad raportul concentratiilor Hf/Ta
de 0,7 si raportul dintre concentratiile (O+N)/(Hf+Ta) de 0,8. Stratul are o grosime de 2,6 um,
o duritate de 15 GPa si prezintd o aderenta ridicatd la substrat, forta normala critica la testul
de aderentd prin zgdariere “scratch test” fiind de 52 N. Stratul prezinti o cantitate de ioni
eliberata in solutie fiziologica Ringer de 0,8 pg/cm’ si o vitezd de coroziune de aproximativ

1,2 x 10~ mm/an. Stratul prezinta o viabilitate celulard de 88 % la testul de citotoxicitate.
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STRATURI SUBTIRI PE BAZA DE SILICO-OXINITRURI DE METALE DE

TRANZITIE PENTRU APLICATII BIOMEDICALE
REVENDICARI

Materialele aderente si rezistente la coroziune, caracterizate prin aceea ci sunt
formate din straturi subtiri sub formd de monostraturi din silico-oxinitruri, avand
formula generali Me;Me,SiON, unde Me; si Me, sunt metale de tranzitie
biocompatibile diferite din seria Ti, Zr, Nb, Ta si Hf, in care concentratiile elementale
pentru Me;, Me;, O si N variaza intre 10 si 90 %, concentratia de Si intre 4 si 8 %,
raportul concentratiilor Me;/Me; intre 0,1 si 0,9, iar raportul dintre suma
concentratiilor de oxigen si azot si suma concentrafiilor metalelor constituente
(O+N)/(Me+Mey) intre 0,5 si 2.

Materialele monostrat, conform revendicirii 1, caracterizate prin aceea ci au
grosimi cuprinse Intre 1 — 3 pum, sunt aderente la substrat, au duritafi cuprinse in
domeniul 14 - 23 GPa, iar fortele normale critice la testul de aderentd prin zgériere
“scratch test” sunt cuprinse intre 40 si 60 N.

Materialele monostrat, conform revendicdrii 1, caracterizate prin aceea ci in solutii
artificiale cu compozitii similare cu cele ale fluidelor fiziologice care se gédsesc in
organismul uman elibereaza o cantitate de ioni < 30 pg/em?, prezinta o vitezi de
coroziune < 5 x10° mm/an si un factor de viabilitate celulard > 75% la testul de

citotoxicitate.
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