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Wprowadzenie

Z uwagi na takie wtasciwosci jak efekt pamieci ksztattu,

pseudosprezystosc i dobra biokompatybilnos¢, stopy NiTi
znajdujg szerokie zastosowanie jako biomateriaty w takich
dziedzinach jak ortopedia, ortodoncja czy matoinwazyja-
na chirurgia [1]. Jednakze wysoka zawarto$¢ niklu oraz
mozliwo$¢ uwalniania jonéw niklu do tkanki wcigz budzi
obawy przed stosowaniem stopu w medycynie [2]. W celu
zmniejszenia tego zagrozenia oraz poprawy odpornosci
biologicznej, stosuje sie naktadanie warstw ochronnych na
powierzchnie stopu. Szczegdlnie dobre rezultaty poprawy
biozgodnosci uzyskuje sie poprzez wytworzenie warstwy
tlenkow i azotkdw tytanu na powierzchni stopu [3,4].
W pracy zbadano wiasciwosci warstw tlenoazotowanych
wytworzonych na powierzchni stopu NiTi. Badania zostaty
nakierowane na poznanie struktury oraz odpornosci koro-
zyjnej tych warstw.

Eksperymenty

Warstwy wytwarzano na stopie NiTi (50.6 at%Ni) w
temperaturach 350, 380 i 400°C.metodg azotowania jarze-
niowego. Dodatkowo w koncowej fazie procesu atmosfera
azotu zostata wzbogacona w niewielkie ilosci tlenu
Identyfikacja fazowa naniesionych warstw zostata prze-
prowadzona w oparciu 0 wysokorozdzielczg mikroskopie
elektronowg i technike dyfrakcji promieni rentgenowskich
przy statym kacie padania wigzki pierwotnej. Przy pomocy
techniki reflektometrii rentgenowskiej zostata wyznaczona
grubosé, gestos¢ oraz chropowatos¢ tlenoazotowanych
warstw oraz osnowy. Skfad
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Introduction

The characteristic properties of NiTi alloy like shape
memory effect, superelasticity and good biocompatibility,
make possible to use it as an excellent biomaterial for or-
thopedics, dental application, vascular and organ surgeries
[1]. However, high nickel content in NiTi alloy and potential
nickel ions release often stimulates some concerns for their
medical use [2]. To decrease this menace and improve
the biological resistance, surface of NiTi alloy has been
covered by protective layers. Titanium oxide and nitride
has been found as a good candidate for layers, which suf-
ficiently protect human body [3,4]. Moreover, combining the
sequence of the layers increases corrosion resistance and
biocompatibility.

In the present work the nitride-oxide layers covered the
NiTi alloy were investigated. The studies were focused on
structure of the layers and their corrosion resistance.

Experimental

The nearly-equiatomic NiTi (50.6 at%Ni) alloy was ni-
trided at temperatures: 350, 380 and 400°C using glow
discharge method. Additionally, at the end of the process
some amount of oxygen was added.

The phase identification of the layers was done using high
resolution electron microscopy and the X-ray grazing tech-
nique. The thickness, surface roughness, interface rough-
ness and density of the nitrided layers and metal matrix

were calculated from X-ray

chemiczny zostat wyznaczo-
ny przy uzyciu spektroskopii
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layers were determined from

tometrii zostaty umieszczone
w TABELI 1.

Wyznaczony model struktury
fazowej i chemicznej warstw
tlenoazotowanych zmienia
sie wraz ze wzrostem tempe-

nowskiej.

surements.

TABELA 1. Wyniki pomiarow reflektometri rentge-

TABLE 1. The results obtained from the XRR mea-

X-Ray reflectivity measure-
ments and collected together
in TABLE 1. Results revealed
that the thickness, morphol-
ogy, chemical and phase
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RYS.1. Mikrostruktura warstw tlenoazotowanych
w temperaturze 380°C: (a) przekroj poprzeczny
warstwy; (b) obraz dyfrakcyjny.

FIG.1. Microstructure of the cross-section of the
layer, which was nitrided at 380° (a) and selected
area diffraction pattern (b).

ratury azotowania. Zewnetrzna warstwa jest zbudowana z
fazy Ti,O,. oraz TiN.

Nastepnie identyfikowano warstwe Ni,Ti,O. Faza przejscio-
wa pomiedzy warstwg a osnowg zostata oznaczona jako
Ni, Ti. Wyniki badan rentgenowskich potwierdzono badajac
sktad chemiczny metoda EDS oraz prowadzac obserwacje
przy pomocy mikroskopu elektronowego i identyfikacje
fazowg wykonang w oparciu o obrazy dyfrakcyjne i obrazy
FFT uzyskane z obrazéw wysokorozdzielczych. Obliczona
w modelu wysoka chropowatos¢ pomiedzy subwarstwami
moze wskazywac¢ na ptynne przejscie jednej fazy w drugg
ze wzrostem gtebokosci.

Warstwy wytworzone na wszystkich trzech probkach po-
siadajg podobng budowe oraz skfad fazowy. Warstwa ze-
wnetrzna o grubosci ok. 20 nm (FIG.1a A) posiada budowe
nanokrystaliczng o rozmiarze ziaren kilku nm. Dodatkowo
na zdjeciach wysokorozdzielczych widoczna jest rowniez
faza amorficzna, zanikajgca wraz ze wzrostem gtebokosci.
Grubos¢ poszczegolnych warstw rosnie wraz ze wzrostem
temperatury azotowania. W warstwie wierzchniej zaobser-
wowano nanoziarna Ti,O, otoczone niewielka iloscig fazy
amorficznej. Srednia wielkos¢ tych ziaren wynosi od 2 do
8 nm i zmienia sie wraz ze zmiang warunkéw azotowania.
Grubosc fazy przejsciowej Ni,Ti, pomigdzy warstwg ze-
wnetrzna a osnowa, rosnie wraz ze wzrostem temperatury
nakfadania od okoto 20 nm do 50 nm. Ziarna majg budowe
kolumnowg o szerokosci kilkunastu nm

Pomiary korozyjne wskazujg na wysokg odpornosc¢ korozyj-
ng azotowanych probek. Najwyzsza wyznaczona wartos¢
potencjatu korozyjnego E_ =- 66mV oraz potencjatu przebi-
cia E_ =+2143mV, zostaty uzyskane dla warstwy naktadanej
w temperaturze 400°C. Wartosci te sg dwukrotnie wyzsze
niz uzyskane dla warstw pasywowanych [5]. Odpornosc¢
korozyjna zostata zmierzona w roztworze Tyroda wprocesie
cyklicznej potencjodynamicznej polaryzac;ji.

WhiosKi

. W wyniku azotowanie stopu NiTi metodg jarzeniowg w
temperaturze 350-400°C otrzymano cienkie, jednorodne,
nanokrystaliczne warstwy, ztozone gtéwnie z TiN

2. Wprowadzenie, w koncowym etapie procesu, tlenu
skutkuje wytworzeniem sie na powierzchni warstwy fazy
Ti,O,, co powinno wptyna¢ na poprawe biokompatybilnosci
stopoéw NiTi

3. Zewnetrzna warstwa zbudowana gtéwnie z TiN oraz
niewielkiej ilosci Ti,O, jest wolna od atomow niklu.

4. Tlenoazotowanie stopu NiTi metodg jarzeniowg w
temperaturze 350—400°C znacznie podwyzsza odpornosé
korozyjna tych stopow.

RYS.2. Obraz wysokorozdzielczy warstwy A
(400°C) (a) oraz obraz FFT z zaznaczonego ob-
szaru z dopasowanym symulowanym obrazem
dyfrakcyjnym dla fazy Ti,O,(b).

FIG.2. Microstructure of the cross-section of the
layer, which was nitrided at 400°C (a), HREM image
from the zone A (b) and the FFT pattern from the
selected area with simulated diffraction pattern
of the Ti,O, phase (c).

composition of the layers change with increasing of the
nitriding temperature.

The outer sub-layers contain Ti,O, and TiN phase followed
by the Ni,Ti,O phase. The Ni,Ti phase was found between
the outer layer and the matrix.

The model of multilayer sequence has been confirmed

by the chemical composition measurement, which was
carried out using EDX system. The fluently change of the
phase composition can explain the high surface roughness
between sub-layers and the matrix. The TEM observations
of the layers also proved that the outer layer is approxi-
mately 20 nm of thickness (FIG.1a — zone A). The surface
layer (zone A and B) has a nanocrystalline structure with
the grain size of a few nm. Moreover, some amount of the
amorphous phase was stated from the HRTEM images.The
phase identification of the sub-layers was carried out using
the selected area diffraction patterns and the FFT patterns
obtained from the high resolution images. Once again it
confirms the results obtained from X-ray diffraction. Re-
gardless the temperature of glow discharge, the sequence
of the phases is the same in all samples. However, thick-
ness of the layers increases with increase of the nitriding
temperature. It was also observed that the outer zone is a
mixture of the Ti,O, nano-grains (FIG.2) surrounded by the
amorphous phase which amount decreases with increasing
the nitriding temperature. The average diameter of the Ti,O,
nano-grains was estimated as 2 nm and 8 nm for samples
nitrited at 350°C and 400°C, respectively. The thickness of
Ni, Tiintermediate layer was estimated from the TEM images
and varies from 20 to 50 nm corresponding to the rising of
the temperature of the nitriding process. The grains have a
columnar shape of several nm width.
The results obtained from corrosion measurement show high
corrosion resistance of the nitrided samples. The best es-
tablished value were E__=- 66mV and breakdown potential
E,=*+2143mV for the process at 400°C. These values are
twice times higher than that one obtained for TiO, layers
after passivation [5]. The corrosion resistance was tested
in the physiological Tyrod’s solution using the cyclic poten-
tiodynamic polarization.

Conclusions

1. The nitriding of the NiTi surface using glow discharge
method produces continuous, homogenous and nanocrys-
talline layers with complex microstructure.

2. The surface layer, which consists of the TiN and Ti,O,
phase, is free from the nickel atoms.

3. The nitriding of the NiTi alloys results in increasing its
corrosion resistance.
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Streszczenie

Proces projektowania pincety wymaga optymaliza-
cji wielu parametrow, nalezy rozwazyc¢ wiele funkcji ja-
kie powinna spetniac, a takze uwzglednic ograniczenia
projektowe. Nalezy rowniez uwzglednic hierarchie ich
waznoSci. W niniejszej pracy zaprezentowano czesc
metodyki rozwigzania tego typu problemow. Zwrécono
szczegOlng uwage na problem ergonomicznosci
Zaprezentowane w niniejszej pracy procedury analizy
pincet pozwalajg na doktadne okreslenie wymiarow
geometrycznych zgodnie z wymaganiami funkcjonal-
nymi jakie musi spetic pinceta. Prezentowana analiza
numeryczna opisuje nieznaczny obszar zastosowan
pincet, jednak zastosowany algorytm postepowania
mozna dostosowac do kazdego typu pincet.

[Inzynieria Biomateriatow, 58-60,(2006),161-164]

Wprowadzenie

Pincety sg jednym z najpopularniejszych narzedzi me-
dycznych. Wykorzystuje sie je w wielu dziedzinach medycy-
ny takich jak stomatologia, laryngologia, chirurgia, farmako-
logia, genetyka, . Oprécz medycyny pincety stosowane sg
w takich dziedzinach jak elektronika, protetyka, filatelistyka,
montaz drobnych elementéw, badania laboratoryjne i wiele
innych. W zaleznosci od przeznaczenia pincety maja rozne
ksztatty i wymiary. Najbardziej typowym przyktadem sg stan-
dardowe pincety anatomiczne, ktére majg ptaskie szczeki
chwytne i typowy ksztatt ramion. Pincety te w zaleznosci od
przeznaczenia wystepuja z roéznymi szerokosciami koncowki
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Abstract

In order to design forceps properly it is necessary
to optimise many parameters and consider the func-
tions, which forceps should fulfil. Of course, some
simplifications are necessary respecting calculation
methodology. In the paper solution procedure of such
a problem has been presented.

The presented solution allows for precise determina-
tion of the geometrical dimensions according to the
functional requirements that forceps should fulfil. The
presented numerical analysis describes small range
of the forceps application but the used algorithm can
be applied in any other type of forceps.

The carried out calculations allow for determination
of the geometrical parameters with reference to the
expected spring rate. The charts elaborated on the
basis of the calculations are very useful during a
design process. The numerical calculations show an
essential problem, namely change in contact surface
as a function of load. The observed phenomenon can
affect the forceps functioning badly.

[IEngineering of Biomaterials, 58-60,(2006),161-164]

Introduction

Forceps are one of the most popular medical tools. They
are used in many medical fields such as: stomatology, lar-
yngology, surgery, pharmacology, genetics etc. Moreover,
forceps are applied in other domains such as: electronics,
prosthetics, philately, assembly of tiny elements, labora-
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