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Streszczenie

W pracy przedstawiono wpiyw obrobki wstepnej,
polegajgcej na trawieniu jonowym powierzchni, na
aktywng zmiane struktury warstw weglowych syntety-
zowanych w metodzie plazmy wysokiej czestotliwosci
(RF PACVD). W badaniach warstwa weglowa osadza-
na byta na powierzchni stali medycznej (AISI 316L)
w plazmie metanowej. Podczas obrobki wstepnej,
trawienia jonowego, zmieniano negatywny potencjat
polaryzacji elektrody w granicach od 1000 V do 1600 V.
Te zmiany prowadzity do obserwowanych réznic
w strukturze, chropowatosci, grubosci i wtasciwos-
ciach tribologicznych warstw weglowych. Wykazano,
iz wyzsze parametry trawienia jonowego, poprzez
zwiekszenie energii bombardowania jonowego pro-
wadzgcego do intensywniejszego nagrzewania pod-
toza, powodujg silne zmiany w strukturze powstajgcej
warstwy. Ma to istotny wptyw na wtasciwosci warstwy,
a zwtaszcza jej odporno$c¢ korozyjng i twardo$c.

Stowa kluczowe: NCD, warstwy weglowe, trawie-
nie jonowe, zastosowania biomedyczne, metoda
RF PACVD

[Inzynieria Biomateriatéow, 112, (2012), 36-41]

Wprowadzenie

Warstwy weglowe wytwarzane metodami plazmowymi
zostaty bardzo szeroko opisane w literaturze. Badania pod-
stawowe ujawnity ich szereg uzytecznych i uniwersalnych
wiasciwosci otwierajgcych droge do wielu potencjalnych
aplikacji. Sg one interesujgcym materiatem dla elektro-
niki, optyki, zastosowan trybologicznych, antykorozyjnych,
biologicznych i biomedycznych [1-5]. Jedng z zalet wytwa-
rzania warstw weglowych jest mozliwo$¢ wptywania na ich
wiasciwosci w czasie procesu wytwarzania. Odpowiedni
dobdr parametréw syntezy umozliwia kontrolowanie skfa-
du fazowego, topografii i struktury warstwy, stopnia jej
amorfizacji czy wielkosci tworzgcych jg krystalitow [6,7].
Stad tez w literaturze spotka¢ mozna szereg okreslen
charakteryzujgcych rodzaj uzyskanej struktury - poczgw-
szy od warstw amorficznych, diamentopodobnych (DLC),
nano i ultrananokrystalicznch po warstwy polikrystaliczne.
Niewatpliwie w coraz bardziej dogtebnej analizie otrzymy-
wanych powtok z pomocg idzie réwniez intensywny rozwoj
technik badawczych. Zastosowanie wysokorozdzielczych
technik badawczych pozwala na udowodnienie krystalicz-
nej struktury w warstwach, ktére do niedawna uwazano za
amorficzne, dotyczy to chociazby warstw okreslanych dzisiaj
jako ultrananokrystaliczny diament [8].
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Abstract

Here is presented evidence of how ion etching
pre-treatment in the radio frequency plasma-assisted
chemical vapour deposition (RF PACVD) method
produces an active change in the substrate’s surface
and forms an interlayer between the surface and the
carbon coating, thus creating the best conditions to
deposit the coating onto the substrate. In this method,
a film is deposited onto the surface of a medical steel
(AISI 316L) sample in methane plasma. During the
ion etching pre-treatment, the negative bias voltage
parameters are changed from 1000 V to 1600 V. These
changes lead to observed differences in the structure,
roughness, thickness, and tribological properties of the
carbon films. High ion etching causes an increase in
the temperature of the surface and can compromise
the surface and interlayer integrity, causing changes
in the corrosion resistance and hardness of the carbon
coating.

Keywords: NCD, carbon coatings, ion etching, bio-
medical application, RF PACVD method

[Engineering of Biomaterials, 112, (2012), 36-41]

Introduction

Carbon layers manufactured with use of plasma meth-
ods have been very widely described in the literature.
Basic examinations results expose a number of useful and
versatile properties which open for them the way for many
potential applications. They are a very interesting material
for electronics, optics, tribological, anti-corrosion, biological
and biomedical applications [1-5]. One of the advantages
of carbon layers synthesis is the possibility of the influence
on their parameters during the deposition process. Properly
matched deposition parameters let to control the phase
composition, topography and structure of the layer. Moreo-
ver it is possible to supervise the amorphisation level or the
size of the crystals which form the layer [6,7]. That is why in
the literature can be found many terms which describe the
type of obtained layer - from the amorphous diamond-like
(DLC) or nano and ultra nanocrystalline at the beginning to
polycrystalline in the end. Doubtlessly for deeper and deeper
analysis of obtained layers very helpful is very intensive de-
velopment of the investigation methods. Application of high
resolution examination methods let to prove the crystalline
structure of the layers which till now were supposed to be
amorphous. It is related at least to the layers described today
as ultra nanocrystalline diamond [8].
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Synteza warstw weglowych metodami plazmowymi
posiada tez swoje wady. Gidbwnym problemem wydaje sie
by¢ przeniesienie wynikéw uzyskanych w laboratorium
na skale przemystowg. Z uwagi na konstrukcje reaktorow
i czasochtonnos¢ proceséw czesto techniki te okazujg
sie mato wydajne dla wielkoseryjnych zastosowan. Innym
razem wystepujg problemy z powtarzalnoscig procesow.
Powoduje to, iz wiele badan, mimo doskonatych wynikéw,
nie znajduje konkretnych zastosowan.

Jednym z takich obszardw jest inzynieria biomateriatow.
Diamentowe i diamentopodobne warstwy zostaty powszech-
nie uznane za doskonaty biomateriat. Badania udowodnity,
iz zastosowanie warstw weglowych jako powtoki ochronnej
metalicznych implantéw medycznych poprawia biozgodnos$¢
materiatu wszczepu i podnosi jego odpornos¢ korozyjng
[4,9]. W przedstawionych badaniach przeprowadzono
optymalizacje procesu wytwarzania warstw nanokrystalicz-
nego diamentu na powierzchni stali medycznej AlSI 316L.
Celem byto okreslenie parametrow syntezy bezpiecznych
dla materiatu podtoza oraz optymalnych z punktu widzenia
wiasciwosci warstwy. Efektem koncowym miato by¢ przy-
gotowanie procesu wdrozenia technologii do modyfikacji
powierzchni gwozdzi $rédszpikowych warstwg nanokrysta-
licznego wegla. Gtéwnej analizie poddano wptyw trawienia
jonowego, elementu obrobki wstepnej, na wtasciwosci
powstajgcej warstwy NCD. W pacy skupiono si¢ jedynie
nad badaniem wtasciwo$ci mechanicznych wytworzonych
warstw, natomiast ich charakterystyka biomedyczna zostata
opisana w innych pracach [10].

Materialy i metody

Badania przeprowadzono na prébkach ze stali me-
dycznej AISI 316L o $rednicy 20 mm i grubosci 4 mm.
Powierzchnia probek zostata wypolerowana przy uzyciu
pasty diamentowej o sredniej ziarnistosci 2 mikrometréw.
Warstwy NCD zostaty wytworzone w metodzie RF PACVD.
Szczegoétowy opis stanowiska zostat juz przedstawiony w
innych publikacjach. Proces plazmo-chemiczny przebiegat
dwuetapowo. Pierwszg operacjg byto trawienie jonowe
stanowigce element obrébki wstepnej materiatu probki. Jej
gtébwnym celem byto wiasciwe przygotowanie powierzchni,
jej oczyszczenie oraz rozgrzanie. Proces odbywat sie przy
cisnieniu 10 Pa w atmosferze metanowej w czasie 10 min.
Préby prowadzone byty przy czterech ujemnych potencja-
tach polaryzacji elektrody RF: -1000, -1200, -1400i -1600 V.
Wiasciwy proces wytwarzania warstwy byt prowadzony w
jednakowych warunkach dla wszystkich probek. Cisnienie
w komorze roboczej ustalono na 50 Pa przy przeptywie
metanu 50 sccm. Proces trwat 3 minuty, a ujemny potencjat
polaryzacji elektrody wynosit -900 V.

Topografia powierzchni wytworzonych warstw byta
badana za pomocag mikroskopu sit atomowych (Veeco -
MultiMode Scanning Probe 5). Obszar skanowania wynosit
10 x 10 um z wykorzystaniem AFM tapping mode. Badania
sktadu fazowego warstw przeprowadzono za pomocag
spektroskopu Ramana (T-64000 Yobin-Yvon), z wielkoscig
obszaru badanego okoto 1 mikrometra i przy dtugosci fali
514,5 nm. Pomiary adhezji oraz nanotwardosci przeprowa-
dzono za pomocg urzadzenia G200 NANO INSTRUMENTS.
Aparatura umozliwia pomiar adhezji w skali nano, metodg
rysy z pomiarem sity bocznej. Pomiar sit bocznych w ptasz-
czyznie X-Y pozwala na okreslenie wspotczynnika tarcia. Po
powierzchni warstwy przesuwany jest ze statg predkoscig
diamentowy penetrator o promieniu krzywizny 0,98 pm.
Badania trybologiczne przeprowadzono za pomoca me-
tody kula-tarcza. Obcigzenia styku ciernego wynosito 5 N,
predkosc¢ obrotowa 95 obr/min przy promieniu tarcia 5 mm.

Synthesis of carbon layers with the use of the plasma
methods has also some disadvantages. The main problem
seems to be a transfer of the results obtained in the lab into
the industrial scale. Concerning the reactors constructions
and time-consuming of the processes very often these
techniques prove not enough productive for a big scale
applications. Other time there are problems with the repeat-
ability of the processes. This is the reason why for many
technologies despite of very good laboratory investigation
results it is impossible to find the concrete application.

One of such areas is the biomaterials engineering.
Diamond and diamond-like layers has been commonly re-
garded as a perfect biomaterial. The investigations proved
that application of carbon layer as a protective coating on
the metallic medical implants improves the biocompatibility
of the graft and increases its corrosion resistance [4,9].
In presented investigations the nanocrystalline diamond syn-
thesis process on the medical steel AlSI 316L surface has
been optimized. The aim of the investigation was to describe
the deposition parameters safe for the surface material
and optimal from the point of view of obtained properties of
the layer. The final effect of the investigation should be the
preparation of industrial implementation of the technology
of surface modification of nails (medical implants) by the
nanocrystalline carbon layer. The main analysis subject was
the influence of ion etching, the element of preliminary treat-
ment, on the properties of the deposited NCD layer. Special
emphasis was put on the examinations of the mechanical
properties of the coatings; however the biomedical charac-
teristic was described in our other works [10].

Materials and methods

The investigations were performed with use of AISI 316L
medical steel samples 20 mm diameter and 4 mm high.
Surface of the samples was polished with use of diamond
paste with 2 um average grain size. NCD layers were manu-
factured by RF PACVD method. More specific description
of the apparatus was presented in our other publications.
The plasmo-chemical process was conducted by two steps.
First operation was the ion etching which was the preliminary
element of the sample material treatment. Its main aim is
the proper preparation of the surface, cleaning and heating.
The process was conducted under pressure of 10 Pa in
methane atmosphere and 10 minutes duration. Four nega-
tive biases of the RF electrode were applied: -1000, -1200,
-1400, and -1600 V. Suitable deposition process was per-
formed under the same conditions for all samples. A pressure
in the deposition chamber was established on 50 Pa with the
flow of methane 50 sccm. Duration time of the process was
3 minutes with the electrode negative self bias -900 V.

Surface topography of deposited layers was investigated
with use of atomic force microscopy (Veco — MultiMode
Scanning Probe 5). Scanned area was 10 x 10 um, the
examination was performed with use of AFM tapping
mode. Phase composition investigations were made with
use of Raman spectroscope (T-64000 Yobin-Yvon) with the
wave length 514.5 nm. Investigated area was about 1 pm.
Adhesion and nanohardness were measured on G200
NANAO INSTRUMENTS nanointender. With use of this
apparatus it is possible to measure adhesion in the nano
scale, by the scratch test method with the lateral force
measurement. Lateral force measurement in X-Y surface
let to determine the friction coefficient. A diamond tip with a
radius of curvature of 0.98 ym is moving with the constant
speed on the layers surface. Tribological investigations were
performed using the ball-on-disc method. Applied load was
5 N, rotary speed was 95 rpm for the friction radius 5 mm.
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Dtugosé¢ testu ustalono na 10000 cykli. Przeciwprobke stano-
wita kulka o rozmiarze 1/4 cala wykonana z ZrO,. Wielko$¢
zuzycia probki w wyniku przeprowadzonego testu okreslono
za pomocg profilometru. Do przeprowadzenia testu korozyj-
nego wykorzystano standardowg metode badania implantéw
medycznych polegajgca na umieszczeniu prébek w roztwo-
rze soli fizjologicznej (HCI 2%), w temperaturze 37°C na
okres dwoch tygodni. Analiza stanu powierzchni probek po
tescie korozyjnym zostata przeprowadzona za pomocg SEM.

Wyniki i dyskusja

Wyniki badan AFM zostaty zaprezentowane na RYS. 1.
Mozna na ich podstawie stwierdzi¢, iz jednorodnos¢ po-
wierzchni wytworzonej warstwy maleje wraz ze wzrostem
potencjatu trawienia jonowego powierzchni probki podczas
wytwarzania warstwy. W przypadku potencjatu -1000 V
wystepuje rowniez najwieksze rozdrobnienie struktury
powierzchni, ktére moze sSwiadczy¢ o jej najmniejszej
ziarnistosci.

Spektroskopia Ramana wykazata dla badanych warstw
istnienie dwoch dobrze rozseparowanych pikéw z mak-
simami 1360 i 1810 (RYS. 2). Zgodnie z doniesieniami
literaturowymi mozna je zakwalifikowaé jako pik D (1350)
pochodzgcy od fazy nieuporzgdkowanej i pik G (1800)
charakterystyczny dla wigzan sp?, przy czym potozenie mak-
siméw tych plikéw moze ulegac przesunieciu w zalezno$ci
od parametrow wytwarzania warstwy [11,12]. Takie widma
uzyskiwane przy dtugosci fali okoto 500 nm sg charaktery-
styczne dla warstw nanokrystalicznych. Badanie metodag
Ramana powtok weglowych pozwolito stwierdzic, ze wszyst-
kie warstwy, w ktorych wraz z pikiem diamentowym wyka-
zano grafitowy dajg od swojej struktury piki 1350 +10 cm"’
i 1600 +20 cm[11,12].

Test longitude was determined on 10000 cycles. As a coun-
terpart 1/4 inch ZrO, ball was used. The wear rate of the
sample was investigated with the use of the profilometer.
For the corrosion resistance test a standard investigation
method used for medical implants examination was applied.
Samples were put into (HCI 2%) physiological solution for
two weeks. The temperature was 37°C. Surface analysis
after the corrosion tests was performed with use of SEM.

Results and Discussions

AFM investigation results are presented in FIG. 1. It can
be stated that the homogeneity of the layers surface is de-
creasing with the increasing potential of ion etching during
the deposition process. In the case of -1000 V potential the
largest structure disintegration can be observed. It can also
prove the smallest granularity.

Raman spectroscopy presents for the investigated lay-
ers two completely separated peaks with the maximums at
1360 cm™ and 1810 cm™ (FIG. 2). According to literature
information they can be classified as peak D (1350 cm™")
characteristic for the disordered phase and peak G (1800 cm-')
characteristic for the sp? bonds, however the maximums
for these peaks can be shifted in dependence on the layers
synthesis parameters [11,12]. This kind of spectra obtained
for 500 nm wave length is characteristic for nanocrystal-
line layers. Examinations of carbon layers with the use of
Raman spectroscopy methods let to state that all layers
for which together with the diamond peak also graphite
was observed gives in Raman spectra 1350 +10 cm™ and
1600 +20 cm™' peaks [11,12].

1000 V
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RYS. 1. Wyniki badan AFM powierzchni warstw weglowych syntetyzowanych przy réznych wartosciach poten-

cjatu trawienia.

FIG. 1. AFM investigation results of carbon coatings deposited in different conditions.
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rzanych przy réznych parametrach.

FIG. 2. Raman spectroscopy of NCD films depos-
ited in different deposition parameters.

RYS. 3. Wyniki badan adhezji warstw weglowych
wytwarzanych przy réznych wartosciach poten-
cjalu trawienia.

FIG. 3. Results of adhesion test for investigated
samples.
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RYS. 4. Wyniki badan nanotwardosci warstw
NCD wytwarzanych przy réznych potencjatach
trawienia.

FIG. 4. Results of nanohardness test for NCD films
deposited in different plasma parameters.

Wyniki badan adhezji warstw, pokazane na RYS. 3,
wykazujg wyrazng zalezno$c¢ od parametrow wytwarzania.
Najmniejszg wartos¢ sity krytycznej (okoto 30 mN) uzyska-
no dla warstwy gdzie potencjat trawienia wynosit -1000 V.
Zwigkszenie tego potencjatu podczas obrdbki wstepnej w
procesie wytwarzania warstwy powoduje wzrost sity krytycz-
nej, ktéra dla potencjatu -1600 V wyniosta 40 mN. O istotnych
zmianach w strukturze badanych powierzchni mogg $wiad-
czy¢ rézne wartosci wspotczynnika tarcia zarejestrowane po
osiggnieciu sity krytycznej. Wspotczynnik ten jest mniejszy
dla prébek poddanych w procesie przygotowania powierzch-
ni wyzszym potencjatom trawienia jonowego. Oznacza to, iz
wraz ze wzrostem potencjatu trawienia zmianie ulega udziat
i wtasciwosci warstwy przejsciowej w catym obszarze zmo-
dyfikowanej powierzchni. Dobrze ukazujg to rowniez badania
nanotwardosci pokazane na RYS. 4. W tym przypadku profil
twardosci powierzchni, dla ktorej potencjat trawienia wynosit
-1600 V, znacznie odbiega od pozostatych, mieszczacych
sie w podobnych granicach. Profil rozktadu twardosci dla
tej probki jest charakterystyczny dla procesu naweglania
z maksimum twardosci na gtebokosci okoto 1000 nm. Wyso-
ki potencjat trawienia spowodowat wiec rozgrzanie probki i
umozliwit dyfuzje wegla. Dla pozostatych probek maksimum
twardosci przypada na powierzchni probki i fagodnie maleje
by na gtebokosci okoto 1500 nm osiggngc¢ twardosc¢ podtoza.
Swiadczy to o braku wyraznej granicy pomiedzy warstwg
i podtozem, co mozna wyttumaczy¢ istnieniem weglikowe;j
warstwy przejsciowej tgczacej oba obszary.

RYS. 5. Wyniki badan trybologicznych warstw we-
glowych syntetyzowanych w réznych parametrach
uzyskane metoda kula-tracza.

FIG. 5. Ball-on-disc tribological test results for
deposited layers.

Adhesion investigation results, presented in FIG. 3, show
a noticeable dependence on the synthesis parameters.
The smallest values of the critical force (abort 30 mN) were
obtained for the layers, where the etching potential was
-1000 V. Together with increased etching potential during
the preliminary treatment increased critical force was ob-
served and its value for the self bias potential of -1600 V was
40 mN. Different values of the friction coefficient registered
when the critical force was reached can also prove the no-
ticeable changes in the structure of investigated surfaces.
Friction coefficient is lower for the samples treated during
the surface preparation process by the higher etching self
bias potential. It means that together with increased etch-
ing potential the contribution and properties of the transient
layer are being changed in all area of modified surface.
Itis also visible on the nanohardness measurement results
presented in FIG. 4. In this case the hardness profile of the
surface for which the etching potential was -1600 V con-
siderably diverge from the rest, for which it implies in the
similar range. Hardness distribution profile for this sample
is characteristic for the carburizing process with maximum
hardness on depth about 1000 nm. High etching potential
caused the heating process and made the carbon diffusion
possible. For the other samples maximum hardness falls
on the samples’ surfaces and gently decreases to reach
the substrate hardness on depth about 1500 nm. It proves
the lack of distinct boundary between the substrate and the
layer, which can be explained by the existence of carbide
transient interlayer which connects both areas.
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Na RYS. 5 zostaty przestawione wyniki badan trybo-

® o o o o o o |ogicznych metodg kula-tarcza. Bardzo dobre rezultaty

uzyskano dla warstwy trawionej przy potencjale -1600 V.
W czasie trwania testu wartos¢ sity tarcia utrzymywata sig na
statym, najnizszym dla wszystkich prébek poziomie. Zmie-
rzona profilometrem wielko$¢ zuzycia powierzchni wyniosta
w tym przypadku zaledwie 0,2 mikrometra, podczas gdy dla
prébek trawionych w potencjatach -1000 i -1400 V zuzycie
powierzchni przekroczyto 12 mikrometrow. Lepsze rezultaty
uzyskano rowniez dla probki trawionej w 1200 V, dla ktérej
wartos¢ zuzycia nie przekroczyta 1 mikrometra, a sita tarcia
do okoto 4000 cykli utrzymywata sie na nizszym poziomie.

Badania odpornosci korozyjnej przeprowadzone zostaty
w celu sprawdzenia czy parametry syntezy warstwy nie
wptynety na odporno$c¢ korozyjng modyfikowanych probek.
Jest to szczegolnie istotne w przypadku stali austenitycz-
nej, dla ktorej przekroczenie temperatury 550°C prowadzi
do powstania wydzielen weglika chromu i w konsekwen-
cji dynamicznego rozwoju korozji miedzykrystalicznej.
Problem ten szczegdlnie istotny jest w zastosowaniach
biomedycznych. Z doswiadczenia autora wynika, iz objawy
korozji miedzykrystalicznej w $srodowisku biologicznym,
spowodowane przegrzaniem materiatu, widoczne sg juz w
pierwszych godzinach od implantacji. Jak wida¢ na RYS. 6
bardzo dynamicznie problem ten wystgpit w przypadku
probki modyfikowanej przy potencjale -1600 V, powierzchnia
probki ulegta silnej korozji. W mniejszym stopniu problem
ten wystgpit rowniez dla probki trawionej w -1200 V, na
powierzchni prébki mozna odnalez¢ liczne pojedyncze
wzery. Nie zauwazono natomiast zadnych zmian dla prébek
modyfikowanych w 1000 i 1400 V.

In FIG. 5 the tribological investigation results obtained in
the ball-on-disc method are presented. Very good results
were obtained for the layer etched in potential of -1600 V.
During the test the friction force was on constant, the low-
est for all samples level. Wear rate measured with use of
the profilometer was in this case just 0.2 pym, while for the
samples etched in potentials of -1000 and -1400 V surface
wear was higher than 12 ym. Better results were registered
for the sample etched in potential of -1200 V. For this sample
the wear rate was lower than 1 pm and the friction force to
about 4000 cycles was kept at the lowest level.

Corrosion resistance measurements were carried out to
check if the layers synthesis parameters didn’t affect the
corrosion parameters of modified samples. It is especially
important in the case of austenitic steel, where trespassed
temperature of 550°C causes chromium carbides synthesis
and in the consequence very dynamic crevice corrosion
processes. This problem is especially important in the bio-
medical applications. From the authors experience stems
that the crevice corrosion symptoms are visible just in the
first hours after the implantation. As it is presented in FIG. 6
this problem was very dynamically occurred in the case of
the sample modified with the self bias potential of -1600 V,
the samples’ surface corroded very strongly. In lower grade
this problem appeared also for the sample etched with the
potential of -1200 V, on the samples surface numerous pits
can be observed. No changes were observed for samples
modified in -1000 and -1400 V.

RYS. 6. Obrazy powierzchni warstw weglowych po przeprowadzonym tescie korozyjnym uzyskane za pomoca SEM.
FIG. 6. SEM images of carbon coating surfaces after corrosion test.
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Whioski

Analizujgc wyniki badan mozna stwierdzi¢, ze parame-
try trawienia jonowego powierzchni, stanowigce element
obrobki wstepnej powierzchni, odgrywajg istotng role w
ksztattowaniu wiasciwosci powstajgcej warstwy. Trawie-
nie prowadzi w konsekwencji do rozgrzania powierzchni
probki. Uzyskanie odpowiedniej temperatury podfoza jest
konieczne do wytworzenia warstwy o pozgdanych wtasci-
wosciach. Zbyt niska temperatura spowoduje, iz warstwa
nie powstanie albo nie uzyska odpowiedniej adhezji. Tem-
peratura zbyt wysoka, szczegodlnie w przypadku badanych
probek ze stali medycznej AISI 316L, moze doprowadzi¢
do utraty odpornosci korozyjnej materiatu. W analizowanym
przypadku, tj. optymalizacji technologii wytwarzania warstw
NCD z zastosowaniem na implanty medyczne, najlepszy
rezultat uzyskano dla warstwy trawionej w -1000 V, a wiec
najnizszym badanym potencjale. Warstwa ta jest najbardziej
jednorodna i posiada duzg twardos¢. Jak wynika z testu
trybologicznego jej catkowite przetarcie nastgpito po okoto
700 cyklach pracy, co dla wielu zastosowan implantacyjnych
wydaje sie wartoscig wystarczajgcg. W poréwnaniu z préb-
kami w innych warunkach na korzys$¢ tej warstwy przemawia
pozytywny wynik testu korozyjnego, ktéry jest podstawowym
warunkiem dla zastosowan biologicznych. Opracowang
w ten sposéb technologie wytwarzania warstw NCD na
powierzchni stali AISI 316L udato sie z powodzeniem zasto-
sowac w przypadku gwozdzi Srodszpikowych [13].

Nalezy jednak rowniez zaznaczy¢, iz interesujgcy wynik
uzyskany zostat rowniez dla prébki poddanej trawieniu w
-1600 V. Pozwolito to na uzyskanie efektu plazmowego
naweglenia powierzchni. Probka ta charakteryzuje sie
bardzo dobrymi wiasciwosciami trybologicznymi, co mozna
ttumaczy¢ utwardzeniem probki na znacznej gtebokosci
z jednoczesnym osadzeniem na jej powierzchni cienkiej
warstwy grafitowej. Z uwagi jednak na silne ostabienie od-
pornosci korozyjnej badanej stali, technologia ta nie nadaje
sie do zastosowan biomedycznych.
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Conclusions

After the analysis of obtained investigation results it can
be stated that the ion etching parameters which is the ele-
ment of the surface preliminary treatment plays an important
role and let to mould the properties of arising layer. Etch-
ing in the consequence let to heat the samples’ surface.
Obtained proper substrate temperature is necessary to
manufacture the needed properties. Too low temperature
will cause the poor adhesion of the layer of even it will be
impossible to obtain the layer at all. Too high temperature,
especially in the case of investigated samples made of AlSI
316L steel can be a reason of losing the corrosion resist-
ance. In analyzed case — optimization of the technology of
NCD layers synthesis for medical implants application, the
best results were obtained for the layer etched in self bias
potential of -1000 V, so for the lowest one. This layer is the
most homogeneous and possesses the high hardness.
As it was presented on the tribological test the total wipe out
of the layer followed after 700 cycles of work, what for many
implant application seems to be sufficient. In comparison
with the other samples the advantage of this layer is the
positive result obtained in the corrosion test, which is the
main condition for the biological applications. Presented,
worked out technology of deposition of NCD layers on AlSI
316L medical steel was initiated with succeed in the case
of nails - medical implants [13].

It should be also underlined that very interesting result
was obtained for the sample submitted to etching in the
potential of -1600 V. Due to that it was possible to conduct
the plasma carburizing process. Characteristic for this
sample are the very good tribological parameters which
can be explained by the hardening of the sample onto
significant deep together with simultaneously deposition
of thin graphite layer on the surface. However taking into
consideration the strong reduction of corrosion resistance
of investigated steel, this technology is not suitable for the
biomedical applications.
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