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wobodne wykonywanie
zych niezaleznie od za-

wanie opisanegj modyfkac i catkowitej ehmmacy clep{ego nie-
dokrwienia umozliwia precyzyjne wykenanie naczyniowego
etapu transplantacji nerki, co ma rowniez korzystny wplyw
na funkcjonowanie przeszczepionej nerki.

Whiosek

Dzigki zastosowanej metodzie eliminacji czasu cieptego nie-
dokrwienia z uzyciem zbiornika polietylenowego HDPE moz-
na spodziewac sig lepszej funkcji narzadu po przeszczepie.
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modification of the total elimination of warm ischemia al-
lows for the precise performance of the vessel stage of re-
nal vansplantatlon which exerts also a beneficial effect on
the graft function. :

Conclusion
Due to the applied method of the elimination of the warm

ischemia with use of the polyethylene bag HDPE one can
expect better organ function after transplantation.
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Wstep

Stopy NiTi staly sie jednym z wazniejszych materiatow
pozwalajgcych przezwyciezy¢ wiele trudnosci technologicz-
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introduction

NiTi alloys have become an important material, which
allows overcoming a wide range of technical and designing
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nych i konstrukeyjnych zwigzanych z miniaturyzacja urza-
dzen oferujac tym samym bezinwazyjne i mniej bolesne
prowadzenie operacji medycznych [1].

Pomimo szeregu wstepnych wynikow badan klinicznych
potwierdzajacych celowosé stosowania stopéw NiTi jako
materiatu na implanty, w tym réwniez brak negatywnych
skutkow wywieranych na organizm ludzki, co pozwolito na
oslagnigcie konsensusu biofunkcjonalnosci | bickompaty-
bilnosci, nadal istnieja obawy Zze powstajace w wyniku
Korozji jony niklu moga powodowaé niepozadane skutki
uboczne [2].

Odpornosc korozyjna stopow metali jest oparta na zja-
wisku pasywacji wynikajace z utleniania sie metali na ich
powierzchni. Powierzchnia stopu NiTi sktada sie w przewa-
Zajace] mierze z tlenkdw tytanu - TiO, oraz w mniejszych
ilosciach z tlenkéw niklu (NiQ i Ni.O.) i metalicznego Ni [3].
W zaleznosci od metody pasywac]i sktad chemiczny po-
wierzchni jak réwniez i ilos¢ niklu zmieniajg sie w szerokim
zakresie [4].

Sposob przygotowania powierzchni stopu NiTi ma istot-
ny wptyw na komaorki limfocytowe sledziony szczuraw, Ob-
robka powierzchni NiTi z zastosowaniem H,O, powoduje
jej toksycznosé. Jednakze zastosowanie do pasywacii pary
wodnej w autoklawie nie wykazuje toksycznego dziatania
implantow. Wyjasnieniem tego byly rdznice stezenia niklu
w spasywowane] warstwie od 0.4 do 27% w zaleznosci od
przyjetej metody pasywacji. [4].

Dobra odpornosé korozyjna i biologiczna wynika z jed-
nolitosci cienkich, amorficznych warstw wytwarzanych na
podiozach trawionych i poddanych dziataniu parzy wodnej.
ASTM zaleca pasywacje elektrochemiczng w celu uzyska-
nia warstw amorficznych, kiére sa wolne od granic ziaren i
dyslokacji, wykluczajac przyczyne elektrochemicznego prze-
bicia warstwy [5].

Celem prezentowanej pracy byto otrzymanie amorficz-
nych warstw TiO, w wyniku pasywacji stopu w strumieniu
pary wodnej oraz zbadanie jej struktury, jednorodnoéci i od-
pornosci na korozje.

Materiat i metodyka badan

Phytki stopu NiTi (50.6%at Ni) dostarczone przez firme
AMT (Belgia), po mechanicznym wypolerowaniu, byty pod-
dawane dziataniu strumienia pary wodnej w autoklawie, w
temperaturze 130°C przez 10, 20 i 30 minut.

Struktura pasywowanych warstw byta badana metoda;
rentgenowskiej reflektometrii (XRR), rentgenowskiej spek-
troskopii fotoelekironow (XPS) araz technika wysokoroz-
dzielcze] mikroskopii elektronows] (HREM).

Odpornoét na korozje wytworzonych warstw byta spraw-
dzana w fizjologicznym roztworze Tyroda w cyklicznym
potencjodynamicznym polaryzatorze.

Wyniki badan

W TABELI 1 zestawiono wyniki badan z rentgenowskich
pomiarow reflektometrycznych - grubosgci warstwy tlenko-
wej, chropowatosci powierzchni, chropowatosé granicy roz-
dziatu, gestosci warstwy tlenkowej i podtoza. W celu prze-
prowadzenia obserwacji amorficznej warstwy TiO, jej spoj-
nosci z podtozem NiTi jak réwniez i jednorodnosci przygo-
towano cienkie folie z przekrojow poprzecznych plytek.
Zmierzona grubosé amorficznych warstw tlenkowych po-
zostaje w dobrej zgodnosci z wynikami ofrzymanymi meto-
da rentgenowskiej reflektometrii. Ciagle przejscie pomie-
dzy amorficzna warstwg tlenkowa a krystalicznym podio-
zem przedstawiono na RYS. 1.
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problems related to the miniaturisation of medical devices
and offers less invasive, and therefore less traumatic medi-
cal procedures [1].

Despite the fact that most previous studies showed good
clinical results of nickel-titanium implants and it looks that
the Nitinol has no deleterious effects on human body, here
is still some concern that freed due to corrosion nickel ions
may cause undesirable side-effects [2].

The corrosion resistance of metal alloys is based on
passivation phenomena witch is due to a metal oxide layer
on the surface. The surface of NiTi consists mainly of sta-
ble titanium oxides TiO,, smaller amount of nickel oxides
(NiO and Ni.O,) and metallic Ni, while nickel-titanium con-
stitutes the inner layer [3]. Depending on the passivation
method, the surface chemistry and the amount of nickel
may vary over a wide range [4].

The NiTi surface preparation has shown a critical effect
an the cells of ratsplenocytes. The NiTi surface treatment
with H,O, caused a toxic effect comparable to that of pure
nickel. However the treatment in water steam by autoclaving
was clearly non-toxic. The explanation for this was that the
nickel concentration at the surface could vary from 0,4 to
27 % depending on the passivation method [4].

A uniformly amorphous surface film creating at chemi-
cally etched and boiled in water substrates contributes to
the excellent corrosion resistance and biological response.
ASTM recommends electrochemical passivation to obtain
an amorphous layer which is free of grain boundaries and
dislocations and preclude electrochemical breakdown [5].

The aim of this work was to obtain an amorphous TiO,
surface layer after passivation in water steam using the
autoclaving process and to study the structure of this layer,
its homogeneity and corrosion resistance.

Experimental

Flat specimens of the NiTi alloy (at 50,6 at. % Ni con-
tent the A, =10°C) delivered by AMT (Belgium) after me-
chanical polishing were created by autoclaving in water
steam at 130°C for 10, 20 and 30 minutes.

The structure of the passivated layers was studied us-
ing the X-ray reflectivity (XRR), X-ray photoelectron
spectroscopy (XPS) methods and HREM imaging technigue.

The corrosion resistance of the passivated surface was
tested in the physiological Tyrod solution using the cyclic
potentiodynamic polarization.

Results

The determined from X-ray reflectivity measurement ox-
ide layer thickness, surface roughness, interface roughness
and density of the oxide layers metal matrix are put together
in TABLE 1. In order to observe the amorphous TiO, layers
and their coherency with NiTi matrix as well as their homo-
geneity thin foils for HREM were prepared from the cross
section of the flat specimens. The measured thickness of
the amorphous oxide layer is in good agreement with the X-
ray reflectivity results. A continuous transition from the amor-
phous layer to the crystalline alloy matrix is visible (FIG. 1).

The structure of the oxide layer after passivation was
determined using XPS method. The depth profile of the oxide
layer for the specimen autoclaved at 130°C for 30 min. is
shown in FIG. 2. The oxygen profile characterises the depth
of the oxide layer with low level of the Ni concentration. In
FIG. 3 the 2p Ti and Ni spectra of this specimen are shown
for different detection angles corresponding to increasing
depth information. The strong peak on the 2p Ti spectrum
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TABELA 1 Charakterystyka warstw otrzymana metodq rentgenowskiej reﬂektemetrn

TABLE 1. The resuits of the XRR measurements

RYS. 1. . Wysokorozdzielczy obraz mlkruskopowy
warstwy amorficznego tlenku. :
FIG. 1. HREM image of the amorphous oxide.
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RYS. 2. Profil glehokoscl warstwy t!enku dia

probkl pasywowanej w 130°C w czasie 30 minut.
FIG. 2. Depth profile of the oxide layer for the
specimen autoclaved at 130°C for 30 min.

(FIG 3a) correspcnds tothe TlOzphaSe thus the. amarphous
layer can be ldentmed as Tlii}2 ‘The intensity of the Ni 2p
spectra (FIG. Sb} increases strongly with the detection an-
gle. it may be concluded that below the TiO, layer there
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. RYS. 3. Widma 2p dla Ti (2) oraz Nl {b) rejeslrewane pod roznyml kqtami dia probkl pasywowane; W 130°C w

czasie 30 minut.

FIG. 3. The 2p spectra of T| (a) and Ni {b) for different detectlon angles ofa spemrnen autoclaved at 130“0

_ _for 30 min.

Strukture powierzehni warstwy tlenku uzyskanej w wy-
niku pasywacji badano réwniez metoda XPS. Glebokost
profilu warstwy tlenkowej wytworzone] w temperaturze
130°C w czasie 30 minut przedstawiono na RYS. 2. Profil
wyznaczony dla tlenu charakteryzuje glebokosc warstwy

exists a transition layer with nickel oxides. The samples

oxidised at 130°C for 30 minutes have shown the best re-

..suits of the corrosion resistance The established values are.

= 33 mV and breakdown potentlai E, = +1227 mV.
Tha presented here values are hetter than those presenfed
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tlenkowej z niska zawartoscig Ni.

Na RYS.3 zostaly przedstawione widma 2p ¢z N
rejestrowane dla roznych katow detekeji, co
zwigkszeniu gtebokosci penetracji. Dzieki obe
sokiego maksimum widocznego na widmie 2p dia T :
3a), ktore jest charakterystyczne dla fazy TiO. ;
zidentyfikowac fazg amorficzna jako Ti0.. Nais
2p dla Ni (RYS. 3b) zwieksza sie w miare wzrostu kala
detekeji. Moze to $wiadczyé o obecnosci tlenku niklu w
przejsciowe] warstwie znajdujace] sie tuz ponizej warstwy
TiO,.

Otrzymane w autoklawie amorficzne warstwy tlenkowe
na ptytkach wykonanych ze stopu NiTi poddano badaniom
odpornosci na korozje. Najlepsze wyniki w badaniach od-
pornosci na korozje uzyskano dla probki stopu NiTi pasy-
wowanego w temperaturze 130°C w czasie 30 minut. War-
tosc E.., wynosita +33 mV, natomiast potencjatu przebicia
(Epr) +1227 mV. Uzyskane wartosci sg znacznie korzyst-
niejsze niz podawane w literaturze dla probek pasywowa-
nych elektrochemicznie.

Whioski

i}

- Podczas pasywowania w autoklawie mozna otrzymad
cienkg warstwe (~ 3 nm) TiO, ktdrej obecnosé zwieksza
odpornosc na korozje

- Warstwa TiO, jest gtadka, amorficzng warstwa nie wyka-
zujgca obecnosci atomaw niklu

- Najwyzsza wartosc potencjatu przebicia (E,, = +1227 mV)
wykazujg pasywowane warstwy wytworzone w autoklawie
w temperaturze 130°C w czasie 30 minut

OCENA PELZANIA
ELASTOMEROW
TERMOPLASTYCZNYCH
W WARUNKACH
DYNAMICZNYCH

Mirostawa EL Fray

PoLmecHNIka Szozecimska,
INsTYTUT PoLmerow, Szozeci
[Inzynieria Biomateriatdw, 37, (2004), 35-38]

Wstep

Materiat pracujacy w warunkach cyklicznych obcigzen
wymagana monitorowania procesow odksztatcen i poste-
pujacego niszczenia materiatu (zmeczenia). Wiele obcia-
zen w uktadach biclogicznych ma charakter cykliczny (np.
sciegna), ktdre wykazuja zalezne od czasu wlasciwosci lep-
kosprezyste w odniesieniu do zmian sztywnosci, petli hi-
sterezy czy petzania [1, 2]. Gdy material polimerowy pod-
dawany jest dziataniu obcigzen, zachodzi w nim szereg pro-
cesow chemicznych i reologicznych. Efekt natoZzenia sie
konkurujgcych procesow zalezy od wielu czynnikow, ta-
kich jak temperatura, $rodowisko czy podstawowe wiasci-
wosci molekularne polimeru [3]. W konwencjonalnych te-
stach zmegczeniowych, prébka poddawana jest cyklicznym
obcigzeniom, podczas ktérych wyznacza sie liczbe cykli
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ior electropolished passivation.
Conclusions

- The surface passivation by autoclaving ensures a thin
(~ 3 nm) TiO, oxide film which is responsible for high corro-
sion resistance.

- The TiO, oxide layer is amorphous and shows low rough-
ness and lack of nickel on the surface.

- After passivation at 130°C for 30 min. the highest break-
down potential (E,.= 1227 mV) is obtained.
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Introduction

If the materials are subjected to cyclic loads (fatigue) then
characterisation of deformation and fracture properties of
materials is of great interest. Many loads are cyclic in bio-
logical objects such in the case of tendons which experi-
ence loading patterns in vivo and show time-dependent
viscoelastic properties in terms of change in stiffness, hys-
teresis loop or creep behaviour [1, 2]. When a polymeric
material is subjected to an applied stress, a great variety of
chemical and rheological events may occur in a given poly-
mer. The net effect of the several competing processes
depends on many factors, including temperature, environ-
ment, and basic molecular properties of the polymer [3]. In
a conventional fatigue test, the specimen is subjected to
cyclic loading and the number of cycles to failure is moni-
tored [4]. The results are then presented as S-N curves, i.e.
stress versus number of cycles to failure. Another testing
approach is the hysteresis method which additionally gives
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