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Recenzja
pracy doktorskiej Pana mgr. inz. Oktawiana Bialasa, pt.

“The influence of hybrid processes of surface microalloying on the structure and properties
of surface layers of Ti and Ti alloy-based biomedical materials”

Charakterystyka ogolna pracy

Praca doktorska Pana mgr. inz. Oktawiana Bialasa, pt. “The influence of hybrid processes of
surface microalloying on the structure ond properties of surface fayers of Ti and Ti alioy-based
hiomedical materials” zostata przygotowana pod kierunkiem naukowym Pana dr. hab. inZ. Marcina
Adamiaka, prof. Politechniki Slgskie].

Tematyka zwigzana z poszukiwaniem nowych materiatow moggcych znalezc zastosowanie w
nowoczesne] implantologii od lat lezy w kregu zainteresowan naukowcow i lekarzy. Jednym z
popularniejszych materiatow wykorzystywanych w tym zakresie jest tytan i jego stopy. Oprécz
niewatpliwych zalet takich materiatow, jakimi sa wysoka biozgodnosé, zdolnosc do samopasywac]i
znacznie podnoszaca ich odpornost korozyina, wysoka wytrzymatosé i stosunkowo niski modut
Younga, 53 rowniei ich wady czyli m.in. rdinice wiasnosci mechanicznych potencjalnego implantu w
porownaniu do wlasnosci kosci ludzkiej. Taka niezgodnosc moie w konsekwencji prowadzic do
osteolizy, uszkodzenia tkanek zywych, ztamarn i pekniec kosci, czy tei uszkodzenia samego implantu.
W tym kontekicie problematyka poszukiwania nowych stopow czy tei modyfikacji powierzchni
znanych stopow jest zdecydowanie porzadana | wpisuje sie w najnowsze trendy inZynierii
materiatowej.

Tematyka pracy, najogélniej rzecz biorac, dotyczy analizy wptywu stopowania laserowego
powierzchni tytanu i jego stopow, pokrytych mikrometryczng warstwg zlota, na ich strukture i
wiasciwoici oraz moiliwasei wytworzenia wielosktadnikowych warstw wierzchnich zawierajgcych faze
TisAu, co potencjalnie powinno porawié ich wlasciwoéei uiytkowe. Materiatem badan byt tytan (Ti} |

jego stop TiaZrisMb, na ktorych osadzano elektrochemicznie warstwe ztota [Au), ktora zostala
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nastepnie poddana mikrostopowaniu laserowym, tak by ostatecznie uzyskac oczekiwang
wielowarstwowg powierzchnie wzbogacong ztotem. Na rys. 1 (Diagram wzosadnienia celow oroz
mazliwoscl uzasadniajgeych podjecie badan w ramach realizowane] pracy, str. 8)i rys. 11 (Justification
of regserch diggram, str. 43} Autor zaprezentowt najwainiejsze wady, zalety stosowania zfota, tytanu
i jego stopdw oraz potencjalne poszerzenie mozliwosci uzytkowych stopdw wynikajgce z modyfikacji
powierzchni za pomoca stopowania laserowego. Szczegdlowy plan badan Doktorant przedstawit na
klarownym i przejrzystym schemacie na rys. 2 (Schemat prowadzenia eksperymentu, str. 9) ina rys, 12
(Reaserch plan, str. 46).

W celu realizacji zatozen pracy, po pierwsze zoptymalizowano warunki elektrochemicznego
osadzania ztota na tytanie i jego stopach oraz okreslono wphyw mikrostopowania laserowego na
procesy zachodzace w obrebie warstwy wierzchniej, co pozwolito na okreslenie warunkow stopowania
koniecznych do wytworzenia warstwy o oczekiwanym skfadzie fazowym. Nalezy tutaj zwrécic uwage,
ie procesy optymalizacji warunkow osadzania i modyfikowania warstw zawsze s3 procesami bardzo
imudnymiiczasochionnymi. W recenzowanej pracy widac, ze Doktorant rzetelnie potraktowat tg czesc
badan, szczegotowo dokumentujac wyniki optymalizacji prowadzgce do otrzymania jednolitej |
przylegajacej powtoki wzbogacone] w zfoto, jednorodne] pod wigledem sktadu chemicznego |
fazowego.

Kolejnym etapem prac byfa analiza otrzymanych stopow pod wzgledem skfadu chemicznego,
mikrostruktury | wybranych wlasciwodci uzytkowych. W dalszej czesci pracy Doktorant przeprowadzit
petng charakterystyke otrzymanych materiatow wykorzystujac takie techniki pomiarowe jak:
mikraskopia swietlna, mikroskopia sit atomowych, skaningowa mikroskopia elektronowa, transmisyjna
mikroskopia elektronowa, dyfrakcja elektrondw wstecznie rozproszonych, dyfrakcja rentgenowska,
kontaktowe metody pomiaru chropowatosci, pomiar zwilialnosci, badania korozyjne, w tym
spektroskopia elektroimpedancyjna, a takZze badania tribologiczne, badania nanotwardosici ora:z
badania cytotoksycznosci. W celu okreslenia modelu oddziatywania wigzki lesera z wytworzona

warstwyg wierzchnia, badania eksperymentalne dodatkowo byly uzupetnione symulacjg numeryczng.

Finalnie w pracy wykazano, Ze zaproponowana technologia otrzywywania wielowarstwowych
ukfadow, w istocie pozwolita na otrzymanie materiatu o wysokiej biokompatybilnosci, cdparnosci na
korozje i o lepszych wiasciwosciach tribologicznych, tj. wykazano iz obecnosd fazy TisAu na powierzchni
analizowanych stopow poprawita ich wiasciwosci uzytkowe. Co za tym idzie, moina oczekiwad, iz
wyniki pracy potencjalnie przyczynig sie do opracowania nowych materiatow do zastosowan
biomedycznych, Biorgc to pod uwage, naleiy stwierdzic, ze praca wpisuje sie w aktualne trendy

inzynierii materialowej i wychodzi naprzeciw zapotrzebowaniu na nowe materiaty.
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Charakterystyka formalna pracy

Recenzowana praca napisana jest w jezyku angielskim i liczy 141 stron. Uklad pracy jest typowy
dla tego typu opracowan, tj. sklada sie z czesci literaturowej (rozdziaty 11 2, str. 18 — 41) prowadzace]
do okredlenia celu pracy (rozdziat 3, str. 42) oraz czesci badawczej podzielone) na czesc opisujgcy
zastosowane metody pomiarowe i badawcze (rozdziat 4, str. 45 — 65) i czesc, w ktorej zaprezentowano
wyniki badan wraz z ich dyskusja {rozdziat 5, str. 66 -126). Prace konczy rozdzial z wnioskami [rozdziat
B, str. 127 — 128) oraz zestawienie wykorzystane] literatury (rozdziat 8, str. 129 — 141) abejmujgcej 127
pozycje, na ktére skiadajg sie gtownie artykuty naukowe z wiodgcych czasopism o zasiggu
miedzynarodowych {112) araz ksigzki i podreczniki {8), normy (1) i adresy stron internetowych ().
Autor powotuje sie m. in. na 7 prac, w ktorych jest wspodtautorem. Integralng czescig pracy sg
streszezenie napisane w jezyku angielskim (str. 5) i polskim (str. &) oraz Streszczenie poszerzone (str. 7
- 17} napisane w jezyku polskim, obejmujace krotkie wprowadzenie do tematu pracy, wybrane wyniki
badan oraz najwainiejsze wnioski wynikajgce z pracy. Autor zamiescit rowniei w swojej dysertacji
zestawienie stosawanych skrotéw (str. 2}, W pracy zamieszczono 82 rysunki, 19 tabel i odwotano sie

do 8 wrzordw. Praca napisana jest pod wzgledem edytorskim starannie i przejrzyscie.

Uwagi ogdlne

W pracy doktorskiej przedstawiono bardio bogatg dokumentacje wykonanych pomiarcw
i obliczen. Autor dysertacji zaplanowat szeroki zakres badan i analiz, co zaprezentowat w kolejnych
rozdziatach. | tak, w rozdziale 4.2 zaprezentowano wszystkie techniki badawcze i analityczne
wykorzystane w pracy (wskazano ai 14 metod pomiarowych i numerycznych) oraz przedstawiono
pefna charakterystyke podiozy i wytworzonych powtok (rozdziat 5) obejmujgca analize fazows,
strukturalng, wyniki badan korozyjnych i tribologicznych, etc. Przedstwiono rowiez apekt dotyczacy
bickompatybilnosci badanych stopéw i osadzonych warstw oraz ich cytotoksycznosc.

W pracy natomiast generalnie nie ma konsekwentnie prowadzone] analizy niepewnosci
pomiarowych 1 zwigzanego z tym odpowiedniego zapisu wartosci liczbowych wyznaczanych
parametrow {zarowno w tabelach, jak i na wykresach).

Dobrym uzupelnieniem dysertacji moglyby te? byé zestawienia: Spis ilustracyi araz Spis tabel,
ktdre zwykle s pomocne przy analizowaniu wynikow prezentowanych w tego typu opracowaniach, W
szczegolnosci w recenzowanej pracy, e wzgledu na mnogosc stosowanych metod pomiarowych,
dodanie takich zestawien byloby uzasadnione.

Whnioski wynikajace z przeprowadzonych badan, przedstawione na stronach 127 1 128 w

postaci 10 punktéw, przypominajg raczej krotkie podsumowanie wynikow poszczegdlnych etapow



analiz. Brakuje tutaj konstruktywnej syntezy otrzymanych wynikdw prowadzacej do okreslenia kilku

najwainiejszych wnioskow wynikajacych z pracy.

Uwagi szczegotowe

Poza komentarzami o charakterze ogélnym, moina wskazad w pracy bardziej szczegolowe

uwagi, z ktorych ponizej podaje kilka przyktadowych:

- Str. 55, rys. 17 - W podpisie pod rysunkiem przedstawiajgoym syrmulace ilustrujgcy
obliczona numerycznie wielkos¢ sredniej predkoici w  domenie obliczeniowe]
potraktowanej laserem o parametrach: P = 100 W i Vs = 1,0 mm/s, jest umieszczony
komentarz a nie tytut rysunku. Dodatkowo sam rysunek jest mato caytelny,

- Str. B4/85, rys. 37 — podpis pod rysunkiem “przeszedt” na nastepng strone,

- 5tr.99,tabela 9 - brakuje jednostek w jakich wyrazono parametry komarek elementarnych
ridentyfikowanych faz,

- 5tr. 100, rys.58 i 59 — niewidoczne sa skale i jednostki na wykresach z AFM,

- Str. 121, odestanie do blednego numeru rysunku (The loss of adhesion between the layer
and the substrate can be seen and surviving coating remnants in the wear groove are also
visible, which is consistent with the coefficient of friction (COF) results shown in Figure 63),

- 5tr.125, rys. 81 przedstawiajacy sygnal fluorescencji jader komadrkowych, znakowanych
barwnikiem DAPI otrzymany za pomocg mikroskopu konfokalnego jest kompletnie

nieczytelny.

Powyisze uwagi szczegolowe maja charakter formalny i zasadniczo nie wymagaja odpowiedzi.

Natomiast po lekturze dysertacji nasuwajg sie pytania, zagadnienia do szerszej dyskusji.

1. W rozdziale 5.5 pt. “Skaningowa mikraskapia elektronowa na przekrojoch poprzeczoveh”
dyskutowany jest wphyw parametrow obrobki laserowe] na jakosc otrzymanych warstw i zarazem
analizowana jest mikrostruktura tychze warstw. Jednak na rysunkach przedstawiajgcych obrazy ze
skaningowego mikroskopu elektronowego przekroju poprzecznego probek po elektrochemicznym
osadzeniu zfota (rys. 26) oraz po obrobee laserowej na powierzchni Ti [rys. 27) 0 TissZriaNb {rys. 28]
brakuje opiséw skorelowanych z przedstawionym w tekscie komentarzem. Przykladowo, na stronie 77,
w adniesieniu do rys. 27, Autor pisze, ze dla okreslonych warunkow: P = 100 W i predkosci skanowania
V = 1 mmfs oraz 1.5 mm/s uzyskano najbardziej jednorodne powtoki oraz, e na przekroju
poprzecznym moina wyroznic kilka wyrainych stref, wskazujacych na powstanie okreslonych faz {/n

the case of varignts with o power of P = 100 W and a scan speed of V = 1 mm/s and V = 1.5 mm/s, the
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mast uniform coatings were obtained, In addition, several distinct zones can be distinguished an the
cross-section, indicating the formation of specific phases.) Uzasadnionym wiec bylo by zastosowanie
opisow i komentarzy bezposrednio na wspomnianych rysunkach {jaka warstwa, jaka grubosc, etc.). Nie
tylko znacznie utatwitaby to czytelnikowi lekture pracy, ale rowniez databy kompletny obraz wynikow
przeprowadzonej analizy. Dalsza charakterystyka otrzymanych warstw [sktad chemiczny) jest
przeprowadzona w kolejnym rozdziale 5.6, gdzie przy wykorzystaniu techniki EDS analizowane sg
poszczegdlne obszary na przekrojach poprzecznych badanyceh stopdw. Jednakie jest to tylko czedciowe
uzupetnienie charakterystyki warstw. Jak zatem mozna graficznie przedstawic charakterystyke

mikrostrukturalng badanych stopow z osadzanymi powlokami (grubosé i sktad powtok) ?

2. W rozdziale 5.7 prredstawiona zostata rentgenowska analiza fazowa badanych stopow,
zarowno w geometrii Bragga-Brentano w celu charakterystyki podloza, jak i w geometrii statego kata
padania wigzki rentgenowskiej (Grazing Incident X-ray Diffraction, GIXD; na marginesie: w pracy Autor
uzywa niekompletnej nazwy techniki pomiarowej: Grazing Incident Diffraction, GID) w celu
charakterystyki osadzonych powtok. Jednakze ani w rozdziale 4.2.6 (str. 60), gdzie scharakteryzowano
rentgenowska technike pomiarowg (X-Ray Diifraction Analysis), ani w rozdziale 5.7 (str. 83) gdzie
zamieszczono wyniki pomiarow iich analize, nie podano zastosowanego kata padania promienowania
rentgenowskiege. Od  parametrow pomiarowych, tj. od kata padania promieniowania
rentgenowskiego, dlugosci fali stosowanego promieniowania, wspotczynnikow absorbeji skiadnikow
badanych materiatéw zalely glebokodé wnikania promieniowania. Tak wiec dobierajgc odpowiedni kat
padania promieniowania mozna tak zaplanowac eksperyment, by badaé scisle okredlone abszary |
warstwy materiatu, co w kontekscie niniejszej pracy wydaje sie byc istotnym elementermn. Prosze wiec
o komentarz do te] czesci badan i odpowied: jakie katy padania dla poszczegolnych stopdw byty

stosowane w technice GIXD i jakie w zwigzku 2 tym gtebokosci materiatu byly eksplorowane?

3. Dodatkowo, obrazy dyfrakcyjne badanych stopdw przedstawione na rysunkach 37 — 40 (str. 84
— 87) 53 stabej jakosci. Przyktadowo, w geometrii Bragga-Brentano, ilosé zliczen dla najsilniejszych linii
dyfrakcyjnych na dyfraktogramach otrzymanych dla probek TiAu: 1 mm/s i 1.5 mm/s ksztattuje sie na
poziomie 1.5 tysiaca impulsow. Przy planowaniu eksperymentu, 2wykle tak dobiera sie parametry
pomiarowe by ilosC impulsow osiggata co najmniej 10 tys zliczen. Zwiekszenie statystyki pomiarowe]
pozwala na bardziej jednoznaczng analize obrazow dyfrakeyjnych., W przypadku geometrii SKP, ze
wzgledu na niewielka objetosc badane] warstwy czy powtoki, ten reiim pomiarowy jui nie zawsze jest
spetniany. Ponadto, graficzne przedstawienie wynikow analizy fazowej jest mato czytelne, a w
przypadku stopow TigzZraaNbAu: 2 mmyfs i 3 mm/s - budzi watpliwoici. Czy istotnie faza ZrAu

(Zirconium Gold) jest obecna w badanym materiale?
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Pragne zauwazyc, ze poddajac pod dyskusje pewne elementy recenzowane] pracy nie jest moja
intencjg negowanie prezentowanych w niej wynikow i wnioskdw, tylko zwrocenie uwagi na wcigz nam
towarzyszqcg potrzebe poszukiwania odpowiedzi na nurtujgce nas pytania, poszukiwanie nowych
rozwigzan i interpretacji, badi koniecznosc stosowania alternatywnych metod badaweczych.

Przedstawione uwagi krytyczne maja charakter dyskusyjny i nie wphywaja na ogdlng pozytywna
aoceng merytoryczng pracy doktorskiej Pana mgr. inZ. Oktawiana Bialasa. llos€ cennych informacji i
rzetelnie opisanych wynikdow whasnych potwierdzajg, ze Autor dogtebnie przestudiowat literature,
wykazat sie umiejetnoscia prawidtowego zaprojektowania i wykonania eksperymentéw badawezych

oraz interpretacji uzyskanych wynikow i wyciggniecia wlasciwych wnioskow.

Whniosek koncowy

Po wnikliwej lekturze pracy doktorskiej Pana mgr. inz. Oktawiana Bialasa, powotujgc sie na
stosowne zapisy w Ustawie o stopniach i tytule naukowym araz stopniach i tytule w zakresie sztuki (z
dnia 20 lipca 2018 r.) nalezy stwierdzic, ze:

- recenzowana rozprawa doktorska prezentuje ogolng wiedze teoretyczng Doktoranta w dyscyplinie
Inzynieria Materiatowa;

- rozprawa doktorska, jej uktad i zawartos¢ merytoryczna wskazujg na to, iz Doktorant posiada
umiejetnosc samodzielnego prowadzenia pracy naukowej:

- wyniki prezentowane w recenzowane] rozprawie doktorskie] stanowig oryginalne rozwigzanie
problemu naukowego, jakim bylo postawione w tezie pracy zagadnienie dotyczace moiliwosc
wytworzenia wielosktadnikowe] warstwy wierzchniej na tytanie i jego stopach wzbogacone] ztotem,
poprzez zastosowanie hybrydowych procesow osadzania elektrachemicznego | mikrostopowania
laserowego.

Podsumowujac, stwierdzam, ie recenzowana praca doktorska, zatytulowana “The influence
of hybrid processes of surfoce microalioying on the structure and properties of surface layers of Ti
and Ti alloy-based biomedical materials”, speinia kryteria stawiane kandydatom w Ustawie o
stopniach i tytule naukowym oraz stopniach i tytule w zakresie sztuki (wymagania okreslone w art.
187 ustawy z dnia 20 lipca 2018 r., Prawo o szkolnictwie wyiszym i nauce, Dz, U. z 2020 roku poz. 85,
z pdin. zm.} i wnioskuje o jej przyjecie oraz o dopuszczenie Pana mgr. inz. Oktawiana Bialasa do

publicznej obrony przed Rada Dyscypliny Iniynieria Materiatowa Politechniki Slaskigj.
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