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Recenzja
rozprawy doktorskiej mgr inz. Katarzyny Lesniak-Ziotkowskiej
pt. ,Nowa generacja powierzchni bakteriostatycznych/antybakteryjnych
otrzymywanych metoda PEO w zawiesinach zwigzkow srebra, miedzi i cynku na
implantach dedykowanych tkance twardej”

Recenzja zostalta wykonana na podstawie pisma nr RDICh.512.5.2023
Przewodniczacego Rady Dyscypliny Naukowej .Inzynieria Chemiczna” Politechniki Slaskiej,
prof. dr hab. inz. Wojciecha Simki, z dnia 11.10.2023 r.

Rozprawa doktorska mgr inz. Katarzyny Lesniak-Zidtkowskiej zostata zrealizowana
na Wydziale Chemicznym, w Katedrze Chemii Nieorganicznej, Analitycznej i Elektrochemii
pod kierunkiem prof. dr hab. inz. Wojciecha Simki oraz dr hab. inz. Alicji Kazek-Kesik jako
promotora pomocniczego. Na uwage i podkreslenie zastuguje fakt, e badania realizowane
przez Doktorantke zostaly sfinansowane w ramach projektu Diamentowy grant finansowanego
przez MEIN o nr 04/010/DG_18/0088.

Zakres pracy wpisuje sie w nowoczesng tematyke badan, realizowanych w wiodgcych
osrodkach naukowych zardwno polskich jak | zagranicznych z zakresu tytanowych materiatow
implantacyjnych. W chirurgii kostnej wyjatkowo waine sa wlasciwosci powierzchniowe
materiatu, ktory jest uzytkowany w agresywnym srodowisku biologicznym. W szczegdlnosci
dotyczy to materiatdw majacych zastosowanie w tworzeniu endoprotez stawdw, implantéw
stomatologicznych, czy materialdéw do ostecintegracji. W przypadku implantdéw arganizm Zywy
reaguje na biomateriat poprzez oddziatywanie z jego z warstwg powierzchniows. Badania
prowadzone w osrodkach naukowych wskazuja na priorytetows pozycje tytanu i jego stopow
w obszarze materiatow implantacyjnych do tkanki twardej, a coraz szersze prace prowadzone

sa w zakresie modyfikaciji warstwy wierzchniej w celu nadania specyficznych wlasciwosci.
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W zwigzku z tym podjecie przez Doktorantke tematu tworzenia porowatych warstw
na powierzchni implantacyjnych stopéw tytanowych jest w pelni uzasadnione i wpisuje sie

w aktualny nurt badan.

Ogdina charakterystyka rozprawy

Rozprawa doktorska mgr inZz. Katarzyny Lesniak-Zidtkowskiej zostata przygotowana,
w ukladzie standardowym, typowym dla prac doktorskich. Po wprowadzeniu znajduje sie
czest przedstawiajgca stan wiedzy w przedmiocie badarn, po kidrej nastepuje prezentacja
celu i zakresu badan, opis materiatéw | metod badawczych, prezentacja i analiza uzyskanych
wynikow, a takze rozdziat zawierajgcy podsumowanie. Do dysertacji dotaczono wykaz dorobu
naukowego Doktorantki.

Recenzowana rozprawa doktorska jest obszemna i liczy 130 stron | obejmuje: przeglad
stanu wiedzy i techniki (33 strony), zatoZenia i cel pracy (1 strona), badania wtasne z dyskusja
wynikow wraz z podsumowaniem (63 strony), oraz spis cytowanej literatury obejmujacy 171
pozycji, ktéry uwzglednia akiualne publikacje naukowe zwigzane z obszarem tematycznym
rozZprawy.

Czesc literaturowa dysertacji obejmuje przeglad stanu wiedzy na temat tytanu i jego
stopow stosowanych na implanty, analize gléwnych czynnikow wplywajacych na bioaktywnosé
implantow. Niezwykle istotny jest rozdzial nr 1.4 w ktérym Doktorantka opisata plazmowe
utlenianie elektrochemiczne PEO. Kolejne rozdzialy to zbidr informacji w zakresie zakazen
septycznych tkanki kostnej oraz metod ich leczenia. Doktorantka zawarta réwniez syntetyczny
opis zwigzkow srebra, miedzi i cynku obejmujacy ich charakterystyke ze szczegdlnym
uwzglednieniem mechanizmu dziatania przeciwbakteryjnego.

Przeglad literaturowy zwienicza wskazanie celu pracy oraz tez badawczych dysertacji.
Jako gléwny cel pracy wskazano okreslenie mozliwosci wykorzystania nierozpuszczalnych
zwigzkéw srebra miedzi i cynku w procesie plazmowego utleniania elektrochemicznego
stopdw tytanu pod katem wytworzenia warstw o dzialaniu bakteriostatycznym.

Jako zadania czastkowe realizowane] pracy doktorskiej, kidre maja doprowadzié
do osiggniecia celu giéwnego wskazano m.in. ocene wplywu parametrow procesu PEO
na charakterystyke otrzymanych warstw tlenkowych, ocene wplywu warstw bioaktywnych
na odpowiedz komérkowa oraz ocene wtasciwosci bakteriostatyczne.

UwaZzam, ?e przedstawiona w pierwsze| czesci rozprawy analiza stanu techniki
stanowila dobrg podstawe do rozpoczecia badan. Mimo nielicznych skrédtow myslowych
przyjetych przez Autorke mozna stwierdzié¢, ze wywigzata sie 7z tego zadania z powodzeniem.
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W opinii recenzenta przeglad literatury bylby pelniejszy przy uwzglednieniu wymagarn
dla implantéw tytanowych i odniesienie sie np. do norm m.in. ASTM F1472 — specyfikacja
dla stopow tytanu, wanadu i aluminium do zastosowan w implantach chirurgicznych czy I1ISO
5832 Implanty chirurgiczne — materialy metalowe. Wskazane mankamenty majg jedynie

charakter redakcyjny i nie wplywaja negatywnie na ogéiny odbidr pracy.

Ocena merytoryczna

Przedstawiona praca dokiorska mgr inz. Katarzyny Lesniak-Ziélkowskiej obejmuje
cztery giowne obszary: synteze zwiazkdéw srebra, miedzi oraz cynku, przygotowanie
powierzchni czterech wybranych stopéw, badanie wplywu parametréw plazmowego utleniania
elektrochemicznego na morfologie oraz sklad pierwiastkowy otrzymywanych warstw
tlenkowych. Doktorantka w swojej pracy wykorzystata komercyjne stopy: Ti-6Al-4V, Ti-15Mo,
Ti-13Zr-13Nb oraz Ti-36Nb-3Zr-2Ta. W kolejnych etapach wyitworzony material badawczy
zostat poddany wszechstronnej analizie fizykochemicznej oraz biologicznej.

Przedstawiony material badawczy stanowi cigg przyczynowo-skutkowy prowadzgcy
do osiagniecia gldwnego celu badan. Do charakterystyki otrzymanych materiatéw
wykorzystano szereg metod instrumentalnych takich jak m.in. skaningowa mikroskopia
elektronowa SEM-EDX, badania kata =zwilzania, spektroskopia Ramana, atomowa
spektroskopia emisyjna z indukcyjnie sprzezona plazma ICP-OES. W pracy oceniono réwniez
odzialywanie materiatow z komdrkami w testach: test cytotoksycznosci Alamar Blue oraz
badania z wykorzystaniem komorek bakteryjnych.

Generalnie metody badawcze zostaly odpowiednio dobrane do celu i zakresu pracy.

Dyskusja wynikow badann wlasnych zostala podzielona na obszary, gdzie
przedstawiono szczegdly w zakresie prowadzonych prac eksperymentalnych, ktéra zostata
zwiericzona podsumowaniem i wnioskami.

Bardzo interesujaca jest czes¢ dyskusyjna, w szczegdlnosci wplyw stosowanych
paramefrow procesu na morfologie powstalych warstw.

Ogdlnie praca zostata przygotowana w sposdb jasny i czytelny, a materiat badawczy
jest adekwatny do celu i zakresu pracy. Nie mam zastrzeZzen co do sposobu opracowania
i przygotowania dysertacji. Strona graficzna jest poprawna. Przedstawione rysunki, wykresy
i tabele sa czytelne, rowniez strona jezykowa dysertacji jest poprawna. Po wnikliwym
zapoznaniu sie z rozprawa doktorska stwierdzam, ze przedstawiony materiat jest wartoSciowy
i wnosi wiele istotnych informacji w zakresie modyfikacji warstwy wierzchniej stopow tytanu
z przeznaczeniem do zastosowan na materialy implantacyjne. Ogdlnie, nie mam zastrzeZern
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odnosnie przyjetych metodyk badawczych, sposobu wykonania eksperymentéw,
przedstawienia i dyskusji uzyskanych wynikéw. UwaZzam takZe, e przedstawiony w pracy
problem badawczy zostal sformutowany poprawnie, a postawione cele zostaly osiagniete.
Materiat przedstawiony w poszczegolnych rozdziatach stanowi ciekawe opracowanie.

Whyniki badar stanowig znaczacy materiat o charaktierze aplikacyjnym i dobrze koreluja
z zatlozonym celem i koncepcja pracy. Doktorantka pomimo duzej starannosci nie unikneta
W swojej pracy merytorycznych mankamentow wymagajgcych zwrdcenia uwagi recenzenta,
kiére jednak majg charakter dyskusyjny i nie umniejszajg wartosci naukowej dysertacji.
Chciatabym, aby Doktorantka odniosta sie do nastepujacych kwestii:

1. Doktorantka m.in. na str. 61 czy 69 wskazuje zmiany stopnia porowatosci oraz
rozwiniecia powierzchni w zaleznosci od warunkdw pradowych. Nalezy
doprecyzowaé jak wyznaczono powierzchnie wtasciwa, porowatosé oraz
co Doktorantka rozumie przez stopien porowatosci oraz jak zostat on okreslony.
Czy doktorantka bazowata jedynie na analizie pomiardw mikroskopowych czy
dokonata weryfikacji innymi metodami np. BET.

2. Doktorantka przeprowadzita synteze dodatkow do kapieli w procesie PEO: tlenek
srebra (i), ortofosforan (V) cynku, ortofosforan (V) miedzi (ll), ortofosforan (V)
srebra (1), nie przedstawiono w jakich warunkach przeprowadzono reakcje
stracania, brakuje réwniez informacji czy w jakikolwiek sposéb potwierdzono, e
faktycznie otrzymano zaktadane zwigzki chemiczne.

3. Nalezy doprecyzowac w jakich ilosciach wprowadzano dodatki do kapieli o kidrych
mowa na stronie 48, jaki byt dokiadny skiad poszczegdlinych kapieli.

4. Doktorantka w rozdziale 3.9 wskazuje, Ze badano wiasciwosci antybakteryjne
i przeciwgrzybicze, jednak w dysertacji zawarto jedynie wyniki dotyczace bakterii.
Czy zrealizowano lub byly zaplanowane badania z zastosowaniem grzybow?
Wskazuje na to opis w rozdziale 1.5 . ZakaZenia tkanki kostnej”, w kidrym
Doktorantka opisuje patogeny zastosowane w pracy: S. aureus, E. coli jak réowniez
zakazZenia grzybiczne wywotane przez C. albicans.

5. Doktorantka w pracy wskazuje, ze otrzymata warstwy tlenkowe. Biorac pod uwage,
Ze w kapieli byly obecne inne aniony m.in. fosforanowe czy wzieto pod uwage,
mozliwose, tworzenia sie innych zwiazkéw na powierzchni? Czy przeprowadzono
analize skiadu fazowego warstw np. metodg XRD w celu potwierdzenia jakie
warstwy otrzymano?
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6. Doktorantka przeprowadzita szereg badan dotyczacych uwalniania jondw (Ag”,
Cu?, Zn**) z prébek do roztworu Ringera. Okreélono zawartosé w jondw w plynach,
jaka byta ilos¢ poszczegélnych pierwiastkow, ktére zostaly wbudowane warstwe?
Trudno jest wnioskowa¢é o czynnikach powodujacych znaczace rdéZnice
w uwalnianiu dla poszczegdlnych pierwiastkéw nie znajac ich zawartosci
poczatkowe] oraz formy w jakiej zostaly wbudowane. Czy doktorantka moze
okresli¢ ilos¢ jonow w stosunku srebra, cynku i miedzi zawartego w wytworzonej
warstwie uwolnita sie do Srodowiska (procentowo)?

7. Doktorantka w badaniach immersyjnych zastosowata ptyn Ringera, jaki byt sktad
plynu, nie podano objetosé pltynu, stosunku masy do objetosci prébki ani stosunku
objetosci prébki do objetosci roztworu. Czy w badaniach immersyjnych badano
Zmiany masy probki? Czy Doktorantka wziela pod uwage, Ze uwalniane
do roztworu jony srebra moga wytracacé sie w postaci trudno rozpuszczalnego
chlorku srebra?

8. W przypadku kontunuowania bardzo interesujgcej tematyki badawczej, mozna
rozwazyé badania adhezji warstwy do podioza, co jest istoine ze wzgledéw
uzytkowych.

Ocena koncowa

Podjety w rozprawie problem badawczy jest w petni trafny i oryginalny, ma znaczenie
zaréwno poznawcze jak i praktyczne. Przyjete przez Doktorantke cele zostaly zrealizowane
w sposéb poprawny. Przyjete metody badawcze oraz forma przedstawienia wynikéw badan
byly poprawne. Doktorantka wykazala sie bardzo dobra znajomoscia aktualnego wiedzy,
metodologii badan oraz metod badawczych a takZze bardzo dobrym wykorzystaniem Zrodet
literaturowych. W podsumowaniu charakterystyki ogéinej pracy mgr inz. Katarzyny LeSniak-
Zidtkowskiej nalezy stwierdzi¢, iz mimo uwag recenzenia posiada ona niezbedne elementy
wymagane w rozprawach doktorskich. Reasumujac, przedstawione wyzZej uwagi i zapytania
nalezy traktowa¢ raczej jako fatwe do usuniecia usterki, ktére nie obniZzaja wartosci
merytorycznej pracy i moga byé pomocne w przyszlej publikacji wynikéw pracy naukowej
Doktorantki. W podsumowaniu pragne podkreslic, ze sposdb zaplanowania badan, forma
przedstawienia wynikow oraz ich analiza swiadczg o wysokich kompetencjach naukowo-
badawczych Doktorantki oraz o wiasciwym przygotowaniu Jej do pracy naukowej.
Prezentowana praca wnosi istotny wkiad w badania nad modyfikacja warstwy wierzchnig

stopow tytanu do zastosowan w inZynierii tkanki kosinej.
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Praca speinia wymagania art. 187 ustawy z dnia 20 lipca 2018 r. Prawo o szkolnictwie
wyzszym i nauce (.. Dz. U. z 2023 r. poz. 742 z péZn. zm.) i zwracam sie do Rady Naukowej
Dyscypliny .Inzynieria Chemiczna” na Politechnice Slaskiej z prosba o dopuszczenie pani mgr
inz. Katarzyny Lesniak-Zidtkowskie] do dalszych etapéw przewodu dokiorskiego.
Jednoczesnie, biorac pod uwage akitywnosé naukowa Doktorantki, na kitéra skiadaja sie
publikacje z listy JCR o znaczgcym wspdtczynniku oddziatywania, trzy patenty wspotautorstwa
Doktorantki oraz dojrzalosé naukows zwracam sie do Rady Naukowej Dyscypliny .Inzynieria

Chemiczna" Politechniki Slaskiej z wnioskiem o wyréznienie.

Z powazaniem,
Podpisano odrecznie
przez autora
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