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Recenzja 

pracy doktorskiej Pana mgr. ini. Oktawiana Bialasa, pt. 

liThe 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 

Praea doktorska Pana mgr. ini. Oktawiana Bialasa, pt. liThe influence of hybrid processes of 

surface microalloying on the structure and properties of surface layers of Ti and Ti alloy-based 

biomedical materials" zostata przygotowana pod kierunkiem naukowym Pana dr. hab. ini. Marcina 

Adamiaka, prof. Politeehniki Slqskiej. 

Tematyka zwiqzana z poszukiwaniem nowyeh materiatow mogqeyeh znaleic zastosowanie w 

nowoezesnej implantologii od lat leiy w krE:gu zainteresowan naukoweow i lekarzy. Jednym z 

popularniejszyeh materiatow wykorzystywanyeh w tym zakresie jest tytan i jego stopy. Oproez 

niewqtpliwyeh zalet takieh materiatow, jakimi Sq wysoka biozgodnosc, zdolnosc do samopasywaeji 

znaeznie podnoszqea ieh odpornosc korozyjnq, wysoka wytrzymatosc i stosunkowo niski modut 

Younga, Sq rowniei ieh wady ezyli m.in . roiniee wtasnosei meehanieznyeh potenejalnego implantu w 

porownaniu do wtasnosci kosci ludzkiej. Taka niezgodnosc moie w konsekweneji prowadzic do 

osteolizy, uszkodzenia tkanek iywyeh, ztaman i pE:kniE:c kosci, ezy tei uszkodzenia samego implantu. 

W tym kontekscie problematyka poszukiwania nowyeh stopow ezy tei modyfikaeji powierzehni 

znanyeh stopow jest zdeeydowanie porzqdana i wpisuje siE: w najnowsze trendy iniynierii 

materiatowej. 

Tematyka praey, najogolniej rzeez biorqe, dotyezy analizy wptywu stopowania laserowego 

powierzehni tytanu i jego stopow, pokrytyeh mikrometryeznq warstwq ztota, na ieh strukturE; i 

wtasciwosci oraz moiliwosei wytworzenia wielosktadnikowyeh warstw wierzehnieh zawierajqeyeh fazE; 

ThAu, co potenejalnie powinno porawic ieh wtasciwosci uiytkowe. Materiatem badan byt tytan (Til i 

jego stop Ti13Zr13Nb, na ktoryeh osadzano elektroehemieznie warstwE; ztota (Au), ktora zostata 
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nast~pnie poddana mikrostopowaniu laserowym, tak by ostatecznie uzyskac oczekiwanq 

wielowarstwowq powierzchni~ wzbogaconq ztotem. Na rys. 1 (Diagram uzasadnienia celow oraz 

mozliwosci uzasadniajqcych podj~cie badari w ramach realizowanej pracy, str. 8) i rys. 11 (Justification 

of reaserch diagram, str. 43) Autor zaprezentowt najwainiejsze wady, zalety stosowania ztota, tytanu 

i jego stopow oraz potencjalne poszerzenie moiliwosci uiytkowych stopow wynikajqce z modyfikacji 

powierzchni za pomoca stopowania laserowego. Szczegotowy plan badan Doktorant przedstawH na 

klarownym i przejrzystym schemacie na rys. 2 (Schemat prowadzenia eksperymentu, str. 9) i na rys. 12 

(Reaserch plan, str. 46). 

W celu realizacji zatoien pracy, po pierwsze zoptymalizowano warunki elektrochemicznego 

osadzania ztota na tytanie i jego stopach oraz okreslono wptyw mikrostopowania laserowego na 

procesy zachodzqce w obr~bie warstwy wierzchniej, co pozwolHo na okreslenie warunkow stopowania 

koniecznych do wytworzenia warstwy 0 oczekiwanym sktadzie fazowym. Naleiy tutaj zwrocic uwag~, 

ie procesy optymalizacji warunkow osadzania i modyfikowania warstw zawsze Sq procesami bardzo 

imudnymi i czasochtonnymi . W recenzowanej pracy widac, ie Doktorant rzetelnie potraktowat t q cz~sc 

badan, szczegotowo dokumentujqc wyniki optymalizacji prowadzqce do otrzymania jednolitej 

przylegajqcej powtoki wzbogaconej w ztoto, jednorodnej pod wzgl~dem sktadu chemicznego 

fazowego. 

Kolejnym etapem prac byta analiza otrzymanych stopow pod wzgl~dem sktadu chemicznego, 

mikrostruktury i wybranych wtasciwosci uiytkowych. W dalszej cz~sci pracy Doktorant przeprowadzH 

petnq charakterystyk~ otrzymanych materiatow wykorzystujqC takie techniki pomiarowe jak: 

mikroskopia swietlna, mikroskopia sH atomowych, skaningowa mikroskopia elektronowa, transmisyjna 

mikroskopia elektronowa, dyfrakcja elektronow wstecznie rozproszonych, dyfrakcja rentgenowska, 

kontaktowe metody pomiaru chropowatosci, pomiar zwilialnosci, badania korozyjne, w t ym 

spektroskopia elektroimpedancyjna, a takie badania tribologiczne, badan ia nanotwardosci oraz 

badania cytotoksycznosci. W celu okreslenia modelu oddziatywania wiqzki lesera z wytworzonq 

warstwq wierzchniq, badania eksperymentalne dodatkowo byty uzupetnione symulacjq numerycznq. 

Finalnie w pracy wykazano, ie zaproponowana technologia otrzywywania wielowarstwowych 

uktadow, w istocie pozwolHa na otrzymanie materiatu 0 wysokiej biokompatybilnosci, odpornosci na 

korozj~ i 0 lepszych wtasciwosciach tribologicznych, tj . wykazano ii obecnosc fazy ThAu na powierzchni 

analizowanych stopow poprawita ich wtasciwosci uiytkowe. Co za tym idzie, moina oczekiwac, ii 

wyniki pracy potencjalnie przyczyniq si~ do opracowania nowych materiatow do zastosowan 

biomedycznych. Biorqc to pod uwag~, naleiy stwierdzic, ie praca wpisuje si~ w aktualne trendy 

iniynierii materiatowej i wychodzi naprzeciw zapotrzebowaniu na nowe materiaty. 
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Charakterystyka forma Ina pracy 

Recenzowana praca napisana jest w jf;zyku angielskim i liczy 141 stron. Uktad pracy jest typowy 

dla tego typu opracowan, tj . sktada sif; z CZf;sci literaturowej (rozdziaty 1 i 2, str. 18 - 41) prowadzqcej 

do okreslenia celu pracy (rozdziat 3, str. 42) oraz CZf;Sci badawczej podzielonej na cZf;se opisujqcq 

zastosowane metody pomiarowe i badawcze (rozdziat 4, str. 45 - 65) i cZf;se, w ktorej zaprezentowano 

wyniki badan wraz z ich dyskusjq (rozdziat 5, str. 66 -126). Pracf; konczy rozdziat z wnioskami (rozdziat 

6, str. 127 -128) oraz zestawienie wykorzystanej literatury (rozdziat 8, str. 129 -141) obejmujqcej 127 

pozycje, na ktore sktadajq sif; gtownie artykuty naukowe z wiodqcych czasopism 0 zasif;gu 

mif;dzynarodowych (112) oraz ksiqiki i podrf;czniki (8), normy (1) i adresy stron internetowych (6). 

Autor powotuje sif; m. in . na 7 prac, w ktorych jest wspotautorem . Integralnq CZf;Sciq pracy Sq 

streszczenie napisane w jf;zyku angielskim (str. 5) i polskim (str. 6) oraz Streszczenie poszerzone (str. 7 

- 17) napisane w jf;zyku polskim, obejmujace krotkie wprowadzenie do tematu pracy, wybrane wyniki 

badan oraz najwainiejsze wnioski wynikajqce z pracy. Autor zamiescit rowniei w swojej dysertacji 

zestawienie stosowanych skrotow (str. 2). W pracy zamieszczono 82 rysunki, 19 tabel i odwotano sif; 

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

Uwagi ogolne 

W pracy doktorskiej przedstawiono bardzo bogatq dokumentacjf; wykonanych pom iarow 

i obliczen. Autor dysertacji zaplanowat szeroki zakres badan i analiz, co zaprezentowat w kolejnych 

rozdziatach. I tak, w rozdziale 4.2 zaprezentowano wszystkie techniki badawcze i analityczne 

wykorzystane w pracy (wskazano ai 14 metod pomiarowych i numerycznych) oraz przedstawiono 

petnq charakterystykf; podtoiy i wytworzonych powtok (rozdziat 5) obejmujqcq analizf; fazowq, 

strukturalnq, wyniki badan korozyjnych i tribologicznych, etc. Przedstwiono rowiei apekt dotyczqcy 

biokompatybilnosci badanych stopow i osadzonych warstw oraz ich cytotoksycznose. 

W pracy natomiast generalnie nie ma konsekwentnie prowadzonej analizy niepewnosci 

pomiarowych i zwiqzanego z tym odpowiedniego zapisu wartosci liczbowych wyznaczanych 

parametrow (zarowno w tabelach, jak i na wykresach). 

Dobrym uzupetnieniem dysertacji mogtyby tei bye zestawienia: Spis ilustracji oraz Spis tabel, 

ktore zwykle Sq pomocne przy analizowaniu wynikow prezentowanych w tego typu opracowaniach. W 

szczegolnosci w recenzowanej pracy, ze wzglf;du na mnogose stosowanych metod pomiarowych, 

dodanie takich zestawien by toby uzasadnione. 

Wnioski wynikajqce z przeprowadzonych badan, przedstawione na stronach 127 i 128 w 

postaci 10 punktow, przypominajq raczej krotkie podsumowanie wynikow poszczegolnych etapow 
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analiz. Brakuje tutaj konstruktywnej syntezy otrzymanych wynik6w prowadzqcej do okreslenia kilku 

najwainiejszych wniosk6w wynikajqcych z pracy. 

Uwagi szczegotowe 

Poza komentarzami 0 charakterze og61nym, moina wskazac w pracy bardziej szczeg6towe 

uwagi, z kt6rych poniiej podaj~ kilka przyktadowych: 

Str. 55, rys. 17 - W podpisie pod rysunkiem przedstawiajqcym symulac~ ilustrujqcq 

obliczonq numerycznie wielkosc sredniej pr~dkosci w domenie obliczeniowej 

potraktowanej laserem 0 parametrach: P = 100 W i Vs = 1,0 mm/s, jest umieszczony 

komentarz a nie tytut rysunku. Dodatkowo sam rysunek jest mato czytelny, 

Str. 84/85, rys. 37 - pod pis pod rysunkiem "przeszedt" na nast~pnq stron~, 

Str. 99, tabela 9 - brakuje jednostek w jakich wyraiono parametry kom6rek elementarnych 

zidentyfikowanych faz, 

Str. 100, rys.58 i 59 - niewidoczne Sq skale i jednostki na wykresach z AFM, 

Str. 121, odestanie do bt~dnego 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 69), 

Str.125, rys. 81 przedstawiajqcy sygnat fluorescencji jqder kom6rkowych, znakowanych 

barwnikiem DAPI otrzymany za pomocq mikroskopu konfokalnego jest kompletnie 

nieczytelny. 

Powyisze uwagi szczeg6towe majq charakter formalny i zasadniczo nie wymagajq odpowiedzi . 

Natomiast po lekturze dysertacji nasuwajq si~ pytania, zagadnienia do szerszej dyskusji. 

1. W rozdziale 5.5 pt. "Skaningowa mikroskopia elektronowa na przekrojach poprzecznych" 

dyskutowany jest wptyw parametr6w obr6bki laserowej na jakosc otrzymanych warstw i zarazem 

analizowana jest mikrostruktura tychie warstw. Jednak na rysunkach przedstawiajqcych obrazy ze 

skaningowego mikroskopu elektronowego przekroju poprzecznego pr6bek po elektrochemicznym 

osadzeniu ztota (rys. 26) oraz po obr6bce laserowej na powierzchni Ti (rys. 27) i Ti 13Zr13Nb (rys. 28) 

brakuje opis6w skorelowanych z przedstawionym w tekscie komentarzem. Przyktadowo, na stronie 77, 

w odniesieniu do rys. 27, Autor pisze, ie dla okreslonych warunk6w: P = 100 W i pr~dkosci skanowania 

V = 1 mm/s oraz 1.5 mm/s uzyskano najbardziej jednorodne powtoki oraz, ie na przekroju 

poprzecznym moina wyr6inic kilka wyrainych stref, wskazujqcych na powstanie okreslonych faz (In 

the case of variants with a power of P = 100 Wand a scan speed of V = 1 mm/s and V = 1.5 mm/s, the 
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most uniform coatings were obtained. In addition, several distinct zones can be distinguished on the 

cross-section, indicating the formation of specific phases.) Uzasadnionym wiec bylo by zastosowanie 

opisow i komentarzy bezposrednio na wspomnianych rysunkach (jaka warstwa, jaka grubose, etc.). Nie 

tylko znacznie ulatwitaby to czytelnikowi lektur~ pracy, ale rowniei dalaby kompletny obraz wynikow 

przeprowadzonej analizy. Dalsza charakterystyka otrzymanych warstw (sklad chemiczny) jest 

przeprowadzona w kolejnym rozdziale 5.6, gdzie przy wykorzystaniu techniki EDS analizowane Sq 

poszczegolne obszary na przekrojach poprzecznych badanych stopow. Jednakie jest to tylko cz~sciowe 

uzupelnienie charakterystyki warstw. Jak zatem moina graficznie przedstawic charakterystyk~ 

mikrostrukturalnil badanych stopow z osadzanymi powtokami (grubosc i sktad powtok) ? 

2. W rozdziale 5.7 przedstawiona zostala rentgenowska analiza fazowa badanych stopow, 

zarowno w geometrii Bragga-Brentano w celu charakterystyki podloia, jak i w geometrii stalego kqta 

padania wiqzki rentgenowskiej (Grazing Incident X-ray Diffraction, GIXD; na marginesie: w pracy Autor 

uiywa niekompletnej nazwy techniki pomiarowej: Grazing Incident Diffraction, GID) w celu 

charakterystyki osadzonych powlok. Jednakie ani w rozdziale 4.2.6 (str. 60), gdzie scharakteryzowano 

rentgenowskq technik~ pomiarowq (X-Ray Diifraction Analysis), ani w rozdziale 5.7 (str. 83) gdzie 

zamieszczono wyniki pomiarow i ich analiz~, nie podano zastosowanego kqta padania promienowania 

rentgenowskiego. ad parametrow pomiarowych, tj. od kata padania promieniowania 

rentgenowskiego, dlugosci fali stosowanego promieniowania, wspotczynnikow absorbcji skladnikow 

badanych materialow zaleiy gl~bokose wnikania promieniowania. Tak wi~c dobierajqc odpowiedni kqt 

padania promieniowania moina tak zaplanowae eksperyment, by badae scisle okreslone obszary i 

warstwy materialu, co w kontekscie niniejszej pracy wydaje si~ bye istotnym elementem . Prosz~ wi~c 

o komentarz do tej cz~sci badari i odpowiedi jakie kqty padania dla poszczegolnych stop6w byly 

stosowane w tech nice GIXD i jakie w zwiClzku z tym gtebokosci materiatu bylyeksplorowane? 

3. Dodatkowo, obrazy dyfrakcyjne badanych stopow przedstawione na rysunkach 37 - 40 (str. 84 

- 87) Sq slabej jakosci. Przykladowo, w geometrii Bragga-Brentano, ilose zliczen dla najsilniejszych linii 

dyfrakcyjnych na dyfraktogramach otrzymanych dla probek TiAu: 1 mm/s i 1.5 mm/s ksztaltuje si~ na 

poziomie 1.5 tysiqca impulsow. Przy planowaniu eksperymentu, zwykle tak dobiera si~ parametry 

pomiarowe by ilose impulsow osiqgala co najmniej 10 tys zliczen . Zwi~kszenie statystyki pomiarowej 

pozwala na bardziej jednoznacznq analiz~ obrazow dyfrakcyjnych. W przypadku geometrii SKP, ze 

wzgledu na niewielkq obj~tose badanej warstwy czy powloki, ten reiim pomiarowy jui nie zawsze jest 

spelniany. Ponadto, graficzne przedstawienie wynikow analizy fazowej jest malo czytelne, a w 

przypadku stopow Ti13Zr13NbAu: 2 mm/s i 3 mm/s - budzi wqtpliwosci. ezy istotnie faza ZrAu 

(Zirconium Gold) jest obecna w badanym materiale? 
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Pragn~ zauwaiye, ie poddajqc pod dyskusj~ pewne elementy recenzowanej pracy nie jest mojq 

intencjq negowanie prezentowanych w niej wynik6w i wniosk6w, tylko zwr6cenie uwagi na wciqi nam 

towarzyszqcq potrzeb~ poszukiwania odpowiedzi na nurtujqce nas pytania, poszukiwanie nowych 

rozwiqzan i interpretacji, bqdz koniecznose stosowania alternatywnych metod badawczych. 

Przedstawione uwagi krytyczne majq charakter dyskusyjny i nie wptywajq na og61nq pozytywnq 

ocen~ merytorycznq pracy doktorskiej Pana mgr. ini. Oktawiana Bialasa. lIose cennych informacji i 

rzetelnie opisanych wynik6w wtasnych potwierdzajq, ie Autor dogt~bnie przestudiowat literatur~, 

wykazat si~ umiej~tnosciq prawidtowego zaprojektowania i wykonania eksperyment6w badawczych 

oraz interpretacji uzyskanych wynik6w i wyciqgni~cia wtasciwych wniosk6w. 

Wniosek koncowy 

Po wnikliwej lekturze pracy doktorskiej Pana mgr. ini. Oktawiana Bialasa, powotujqC si~ na 

stosowne zapisy w Ustawie 0 stopniach i tytule naukowym oraz stopniach i tytule w zakresie sztuki (z 

dnia 20 lipca 2018 r.) naleiy stwierdzie, ie: 

- recenzowana rozprawa doktorska prezentuje og61nq wiedz~ teoretycznq Doktoranta w dyscyplinie 

Iniynieria Materiatowa; 

- rozprawa doktorska, jej uktad i zawartosc merytoryczna wskazujq na to, ii Doktorant posiada 

umiej~tnose samodzielnego prowadzenia pracy naukowej; 

- wyniki prezentowane w recenzowanej rozprawie doktorskiej stanowiq oryginalne rozwiqzanie 

problemu naukowego, jakim bylo postawione w tezie pracy zagadnienie dotyczqce moiliwosci 

wytworzenia wielosktadnikowej warstwy wierzchniej na tytanie i jego stopach wzbogaconej ztotem, 

poprzez zastosowanie hybrydowych proces6w osadzania elektrochemicznego i mikrostopowania 

laserowego. 

Podsumowuj<ic, stwierdzam, ze recenzowana praca doktorska, zatytutowana liThe influence 

of hybrid processes of surface micro alloying on the structure and properties of sUrface layers of Ti 

and Ti alloy-based biomedical materials", spetnia kryteria stawiane kandydatom w Ustawie 0 

stopniach i tytule naukowym oraz stopniach i tytule w zakresie sztuki (wymagania okreslone wart. 

187 ustawy z dnia 20 lipca 2018 r., Prawo 0 szkolnictwie wyzszym i nauce, Dz. U. z 2020 roku poz. 85, 

z poin. zm.) i wnioskujE: 0 jej przyjE:cie oraz 0 dopuszczenie Pana mgr. inz. Oktawiana Bialasa do 

publicznej obrony przed Rad<i Dyscypliny Inzynieria Materiatowa Politechniki SI<iskiej. 

Matgorzata Karolus 
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