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Wprowadzenie

Proszek diamentowy ma wtasciwosci antyoksydacyj-
ne i przeciwzapalne w kontakcie z organizmem zywym.
Ten mechanizm jest prawdopodobnie oparty na reakcji
pomiedzy powierzchnig diamentu zbudowang z nanocza-
stek i molekutami w zywym organizmie odpowiedzialnymi
za toksyczne procesy [1]. Proszki diamentu i grafitu pod-
dano badaniom fizykochemicznym i badaniu biologicznemu
na krwinkach biatych (leukocytach).

Metodyka i wyniki

Do badan zostat wykorzystany proszek grafitowy oraz
proszek diamentowy. Proszek grafitowy uzyskano przez
roztarcie elektrody grafitowej. Proszek diamentowy zostat
wytworzony metodg detonacyjng i metodg RF PACVD
(Radio Frequency Plasma Activated Chemical Vapour
Deposition). Aparature, na ktérej wytworzony zostat pro-
szek diamentowy metodg RF PACVD przedstawia RYS.1,
natomiast parametry procesu, podczas ktérego uzyskano
ten proszek przedstawia TABELA 1.
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TABELA 1. Parametry procesu RF PACVD.
TABLE 1. Parameter of RF PACVD process.

Badania fizykochemiczne obejmowaty morfologie prosz-
kow przy uzyciu mikroskopdéw (optycznego i skaningowego
mikroskopu elektronowego - SEM) oraz ocene jakosciowg
i ilodciowg przy wykorzystaniu metody rentgenowskiej
XPS.

Morfologia proszkéw

Proszki obserwowano pod mikroskopem optycznym
i skaningowym mikroskopem elektronowym SEM.
Wyniki obserwacji proszku grafitowego przedstawia RYS.2,
RYS.3 przedstawia obraz proszku diamentowego wytwo-
rzonego metodg RF PACVD, natomiast obraz proszku
diamentowego detonacyjnego przedstawia RYS.4.
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Introduction

Diamond Powder Particles is the new antioxidant and
anti-inflammatory factor in living organism. This mechanism
is probably based on the reaction between the surface of
diamond in nanoparticles and molecules in living organism,
which are responsible for toxic processes [1].

Diamond and graphite powders have been investigated
by physicochemical research and biological tests with used
of white blood cells (leukocytes).

Experimental and results

Diamond and graphite powder particles have been
tested. Graphite powder particles were obtained by pulping
graphite rod. Diamond powder particles were manufactured
by detonation method and RF PACVD (Radio Frequency
Plasma Activated Chemical Vapour Deposition) method.
FIG.1 presents apparatus used to obtain diamond powder
RF PACVD and TABLE 1 shows process parameters.

RYS.1. Reaktor plazmochemiczny RF PACVD [2].
FIG.1. Plasmochemical reactor RF PACVD [2].

The physicochemical tests included powders morphol-
ogy by microscopes as well as quantitative and qualitative
estimations by used XPS method.

Powders morphology

Powders were observed on optical and SEM (scanning
electron microscope) microscopes. Results of the observa-
tions of graphite and diamond powders are presented on
FIG.2, 3 and 4.
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RYS.2. Proszek grafitowy:

a) mikroskop optyczny, 400x ; b) SEM, 200x.
FIG.2. Graphite powder particles:

a) optical microscope, 400x; b) SEM, 200x.

Rentgenowska Spektrosko-
pia Elektronowa — XPS [3].

Metoda ta pozwolita okresli¢
jakosciowy i ilosciowy rodzaj
wigzan w proszku grafitowym
i diamentowym. Widmo XPS
proszku grafitowego przedsta-
wia RYS.5a, proszku diamen-
towego RF PACVD przedstawia
RYS.5b a proszku diamentowe-
go detonacyjnego przedstawia
RYS.5¢

RYS.3. Proszek diamentowy RF PACVD:

a) mikroskop optyczny, 400x ; b) SEM, 200x.
FIG.3. RF PACVD diamond powder particles:
a) optical microscope, 400x; b) SEM, 200x.

X-ray Photoelectron Spectros-
copy — XPS [3].

Presented method was per-
formed to identify qualitative and
quantitative bondings character
in graphite and diamond pow-
ders. XPS spectrum of graphite
and diamond powder is pre-
sented on FIG.53a, b, c.

RYS.4. Proszek diamentowy detonacyjny:

a) mikroskop optyczny, 400x ; b) SEM, 200x.
FIG.4. Detonation diamond powder particles:
a) optical microscope, 400x; b) SEM, 200x.
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RYS.5. Widmo XPS: a) proszku grafitowego, b) proszku diamentowego RF PACVD, c) proszku diamentowego

detonacyjnego.

FIG.5. XPS spectra: a) graphite powder, b) RF PACVD diamond powder, c) detonation diamond powder.

Pomiar chemiluminescencji (CL)

Pomiar CL wykonywano chemiluminometrem 1251 Bio-
Orbit potgczonym z komputerem IBM PC. Test prowadzono
w 37°C. Chemiluminescencja byta wzmacniana luminalem
(rozcieAczonym w 0.4% roztworze NaOH do stezenia
5mg/ml) i badana przy uzyciu receptorowo zaleznego
stymulatora, ktérym byt opsonizowany zymosan — (OZ;
0,3 mg/ml). Opsonizacje wykonano poprzez zawieszenie
zymosanu w PBS (phosphate buffered solution) i wymie-
szaniu z autologiczng plazma 1:1. Nastepnie prébka byta
inkubowana przez 30 min w 37°C, nastepnie odwirowana,
przemyta i zawieszona w stezeniu 10 mg/ml.

Kazda prébka badana w chemiluminometrze zawierata
2x10° neutrofilow w 180ul PBS, 20ul luminolu i i 30ul OZ
w probce stymulowanej. Objetos$¢ prébki doprowadzano do
1ml przy uzyciu PBS. Pomiar byt wykonany niezwtocznie po
dodaniu granulocytéw do medium. Kazdy pomiar prowadzo-
ny jest podwojnie w czasie 30 min. Warto$¢ CL okreslona
jest polem pod krzywg emisji $wiatta w funkcji czasu —
obliczana w ciggu 30 min. To pole odzwierciedla catg emisje
Swiatta przez neutrofile w trakcie pomiaru [4].

Measurement of chemiluminescence (CL)

The measurement of CL was performed with a LU-
MINOMETER 1251 BioOrbit linked to an IBM PC AT.
The test was conducted at 37.0+0.1°C. The neutrophil CL
was enhanced with luminol (diluted with 0.4% solution of
NaOH to a concentration of 5 mg/ml) and tested using
receptor dependent stimulator: opsonized zymozan (OZ,
0,3 mg/ml). The opsonisation of zymosan was performed
by suspending zymosan in PBS and mixing it with autologi-
cal plasma 1:1 (v/v). Then, the samples were incubated at
37.0°C for 30 min and centrifuged. After washing, zymosan
was suspended in PBS at a concentration of 10 mg/ml.

Each of the studied samples contained: 2x10% neu-
trophils in 180pl of PBS, 20ul of luminol and 30ul of OZ.
The samples were brought to a final volume of 1ml with PBS.
The analysis was performed immediately after the addition
of granulocytes to the medium. Each measurement was
conducted in duplicate during 30 min. The CL was defined
as the area under the light emission curve as the function of
time, calculated during 30 min. The area reflects the entire
emission of light by the cells during the measurement [4].
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Whioski

1. Proszki weglowe ogladane w mikroskopie optycznym
i skaningowym roznig si¢ strukturg ziaren.

2. Proszki diamentowe wytwarzane metodg plazmoche-
miczng majg 23% wigzan sp® w poréwnaniu z proszkami
diamentowymi wytwarzanymi metodg detonacyjna, ktore
majg 80% wigzan sp® mierzonych metodg XPS.

3. W badaniach biologicznych obserwujemy réznice
w aktywnosci i zywotno$ci ludzkich neutrofili w obecnosci
proszkéw diamentowych wytwarzanych r6znymi metodami.
Proszek grafitowy jest prawdopodobnie obojetny dla ludz-
kich leukocytow.
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Conlusions

1. Carbon Powders Particles have different shapes and
structures on SEM picture and optical microscope.

2. RF PACVD Diamond Powders Particles have less sp®
bondings (about 23%), than Detonation Diamond Powder
Particles (about 80 %) measuring by XPS method.

3. In biological research we observed differences
between activity and viability of neutrophils in presence
Diamond Powder Particles manufacturing by various
methods. Graphite powder is probably neutral for human
neutrophils.
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Wstep

Charakterystyczne wtasnosci stopu NiTi takie jak efekt
pamiegci ksztattu, nadsprezystos¢ i dobra biokompatybilnos¢
powoduja, iz jest on doskonatym materialem medycznym
do zastosowan w ortopedii, technice dentystycznej, chirurgii
naczyniowej i organdw. Jednakze duza zawartos¢ niklu
w stopie NiTi oznacza mozliwo$¢ uwalniania toksycznych
dla czlowieka jonéw niklu [1]. Aby zmniejszy¢ to zagroze-
nie i poprawi¢ biologiczng odpornos¢, powierzchnie stopu
NiTi pokrywane sg warstwg ochronng. Warstwy weglowe,
zwtaszcza warstwy diamentopodbne (DLC), sa dobrym
materiatem na tego rodzaju pokrycia ochronne, ktére wy-
starczajaco dobrze ochronig ludzkie ciato [2,3]. Badania
dowodza, iz warstwy DLC majg lepszg biokompatybilnosé
niz warstwy sktadajace sie z grafitu [4].

W niniejszej pracy badania skoncentrowane byty na
okresleniu struktury fazowej warstw weglowych osadzonych
na podtozu NiTi metodg chemicznego osadzania z par
wspomaganego wytadowaniami plazmowymi o radiowej
czestotliwosci (RFPECVD).
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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
orthopaedics, dental application, vascular and organ
surgeries. However, high nickel content in NiTi alloy and
potential nickel ions, causing toxic reactions in humans [1].
To decrease this menace and improve the biological
resistance, surface of NiTi alloy has been covered by a protec-
tive layer. Carbon covers has been found as a good candidate
for the layer, which sufficiently protect human body, especially,
a diamond-like carbon layer (DLC) [2,3]. The investiga-
tions show that DLC layer have better biocompatibility than
graphite-like carbon layer [4].

In the present work the studies were focused on structure
of the carbon layers deposited on the NiTi alloy using radio
frequency plasma enhanced chemical vapour process.

Experimental

The Ni(50.6at%)Ti shape memory alloy was used as
a substrate for the carbon layer deposition. First, a surface of
NiTi plates was mechanically polished to ensure good adhesive
properties of the layers. Part of the samples was passivated
by autoclaving in water steam at 130°C for 30 minutes.
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