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Rozprawy doktorskiej
mgr Aleksandry Szatkowskiej

pt. ,Wplyw wybranych technologii wytwarzania stopéw Co-Cr-Mo
z proszkow na ich strukture i wlasnosci”

1. Podstawa opracowania

Podstawg opracowania recenzji jest pismo Przewodniczacego Rady Dyscypliny Inzynieria
Materiatowa Politechniki Slaskiej, Pana prof. dr. hab. inz. Adama Grajcara z dnia 22.10.2024r
informujace, ze Rada Dyscypliny powotata mnie na recenzenta pracy doktorskiej mgr Aleksandry
Szatkowskiej, ~w przewodzie prowadzonym w dyscyplinie ,Inzynieria Materiatowa”.
Dokumentacje otrzymatam w dniu 30.10.2024 r.

2. Charakterystyka i ukltad rozprawy

Opiniowana rozprawa doktorska pani mgr Aleksandry Szatkowskiej pt.: , Wptyw wybranych
technologii wytwarzania stopéw Co-Cr-Mo z proszkow na ich strukture i wlasnosci” zostata
zrealizowana w dziedzinie nauk inzynieryjno-technicznych w dyscyplinie inzynieria materiatlowa
pod opieka Promotora dr hab. inz. Grzegorza Matuli, prof. PS. Doktorantka podejmuje wazny
iaktualny temat z uwagi na coraz wieksze zapotrzebowanie na wysokiej jakosci biomateriaty
w dynamicznie rozwijajacej sie nowoczesnej medycynie. W swojej pracy podjeta sie okreslenia
wplywu wybranych technologii wytwarzania stopéw na osnowie kobaltu Co-Cr-Mo z proszkéw,
wykorzystywanych w medycynie do produkcji m.in. implantéw, narzedzi i innych czesci, na ich
mikrostrukture i wilasciwosci. Do wytworzenia biomateriatéw zastosowata jeden materiat
proszkowy Co-Cr-Mo oraz trzy rézne technologie: jednoosiowe prasowanie matrycowe (PM),
formowanie wtryskowe (MIM) oraz selektywne topienie laserowe (SLM). Podjeta sie¢ takze
okreslenia wptywu rodzaju atmosfery ochronnej zastosowanej podczas spiekania lub topienia
proszku na mikrostrukture i wlasciwosci mechaniczne wytworzonych materiatéw.

Praca napisana jest w jezyku polskim i sktada si¢ z 6 zasadniczych rozdzialéw. Podzielona

zostala wedlug klasycznie przyjetego w wiekszosci recenzowanych przeze mnie prac ukfadu, na
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czes¢ literaturowq (rozdzialy 1-2, str. 5-54), poprzedzona spisem tresci oraz alfabetycznym spisem
akronimow oraz obszerng czes¢ doswiadczalng (rozdziaty 3-6, str. 55-190), po ktdrej zamieszczono
spis literatury, a takze streszczenie pracy w jezyku polskim i angielskim. Dysertacja zawiera liczne
opracowania tabelaryczne (28 Tablic) oraz rysunki (141 Rysunkéw) i jak na prace doktorska jest
bardzo obszerna, obejmuje bowiem 213 stron, wliczajac w to , Literature”. Bibliografia zawiera az 226
pozycji (w tym 5 z udzialem Doktorantki), co swiadczy o duzej pracy Autorki w celu zgromadzenia
literatury i szerokim przegladzie istniejagcych badann w zakresie tematyki rozprawy. Wiekszos¢
przywolywanych prac powstala w okresie ostatnich dziesieciu lat, co potwierdza aktualnosé
podjetego przez Doktorantke tematu. Jednak, tak duza liczba odniesiert moze sugerowaé, ze nie
wszystkie pozycje sg rownie istotne dla gldwnego tematu pracy. Rozwazenie bardziej selektywnego
podejscia przy doborze literatury, z naciskiem na kluczowe, najbardziej aktualne zrédta, mogtoby
zwiekszy¢ przejrzystoscé i wzmocnic koncentracje na najistotniejszych zagadnieniach. Dysertacja jest

spojna, a kolejne rozdzialy tworza logiczng catos¢.
3. Ocena celowosci i aktualnosci tematyki badawczej

Zastosowanie tradycyjnych technologii wytwarzania materiatéw metalicznych — odlewanie,
obrébka plastyczna lub obrébka skrawaniem — wykorzystywanych w medycynie do produkgji
implantéw, narzedzi chirurgicznych, endoprotez, elementéw mocujacych (takich jak sruby, plyty i
prety stosowane w ortopedii) ogranicza mozliwosci precyzyjnego ksztaltowania mikrostruktury
wytworzonych stopéw. Niejednorodnos$é mikrostruktury oraz obecnodé¢ defektéw prowadza do
réznicowania wlasciwosci fizycznych i mechanicznych w wytwarzanych wyrobach. W kontekscie
biokompatybilnosci materialy przeznaczone na implanty musza by¢ odporne na korozje
i charakteryzowaé si¢ odpowiednia wytrzymaloscia oraz modulem sprezystosci, aby dobrze
wspotpracowaly z tkankami organizmu. Wyniki wielu prac publikowanych w literaturze zaréwno
$wiatowej, jak i krajowej, potwierdzaja, ze w przypadku implantéw ze stopéw kobaltu
wytworzonych tradycyjnymi metodami, ze wzgledu na niejednorodno$¢ mikrostruktury
i wlasciwos$ci mechanicznych czesciej dochodzi do komplikacji zwigzanych z implantacja. Dlatego
obserwuje sie ciagly wzrost zainteresowania metodami zaawansowanymi technologicznie takimi
jak metalurgia proszkéw czy tez metody przyrostowe, ktére pozwalaja na wieksza kontrole
mikrostruktury, co bezposrednio wplywa na witasciwosci mechaniczne, odpornos¢ na zuzycie oraz
trwatos¢ implantdw, a takze umozliwiajg produkcje implantéw o zlozonej geometrii, niemozliwych
do uzyskania konwencjonalnymi metodami. Analiza wptywu tych technologii na mikrostrukture
i wlasciwosci mechaniczne oraz badanie optymalnych parametréw przetwarzania moga zatem
prowadzi¢ do uzyskania materialéw o wyzszej niezawodnosci i dluzszej trwatosci, odpowiadajac
na rosngce zapotrzebowanie na wysokiej jakosci materialy w nowoczesnej medycynie
regeneracyjnej i implantologii.

Techniki wytwarzania biomateriatéw Co-Cr-Mo metodami proszkowymi zastosowane
przez Doktorantke wymagaja wiec wcigz rozwiniecia i uzupeinienia, szczegélnie w kontekscie
kontroli parametréw procesu i wptywu zastosowania atmosfery bogatej w azot podczas spiekania,
na ich wlasciwosci i mikrostrukture. Dalsze badania nad optymalizacja parametréw wybranych
metod wytwarzania na wilasciwosci stopow Co-Cr-Mo wpisuja sie takze w globalne trendy
w inzynierii materialowej, skupiajace si¢ na poprawie efektywnosci produkcji i zréwnowazonym
rozwoju. Dlatego tematyke podjeta przez Doktorantke w recenzowanej pracy doktorskiej nalezy
uznac¢ za jak najbardziej aktualna i potrzebna.



Uwazam jednak, ze temat pracy , Wplyw wybranych technologii wytwarzania stopéw Co-Cr-Mo
z proszkéw na ich strukture i wlasnoéci” nie jest zbyt trafnie i prawidlowo sformutowany w odniesieniu
do jej tredci. Cate studium literatury Doktorantka prowadzi pod katem wykorzystania w medycynie
stopow Co-Cr-Mo wytworzonych z proszkéw. W sformulowanym przez nig celu i tezie pracy
wystepuje réwniez termin biomaterialy Co-Cr-Mo. Badania, ich wyniki i analiza prowadzone sa
takze pod katem wykorzystania stopéw na osnowie kobaltu w implantologii. Natomiast w temacie
pracy nie ma informacji na ten temat. A jak wiadomo, stopy te ze wzgledu na wysokie wlasciwosci
wytrzymalosciowe, odpornos¢ na korozje oraz odpornosé¢ na Scieranie znajduja zastosowanie
rowniez w innych obszarach techniki, jak np.: przemyst lotniczy i kosmiczny, motoryzacyjny,
naftowy, gazowy czy tez w energetyce. Aby nie bylo watpliwosci w tej kwestii, temat moglby
brzmieé, np.: "Wplyw wybranych technologii wytwarzania biomaterialdéw z proszkéw Co-Cr-Mo

na ich mikrostrukture i wiasciwosci mechaniczne”.

4. Ocena merytoryczna rozprawy doktorskiej
4.1. Ocena aktualnego stanu wiedzy, celu, tezy i zakresu pracy

Pani mgr Aleksandra Szatkowska podstawowe studium literatury zawarta w dwodch
pierwszych rozdziatach pracy (,1. Wstep” i,,2. Przeglad pismiennictwa”, str.5-55), w ktérych dokonata
bardzo wnikliwego przegladu kluczowych publikacji i wynikéw przedstawiajacych aktualny stan
wiedzy w zakresie podejmowanego tematu (50 stron, 226 pozydji literaturowych). Dwa pierwsze
rozdzialy oparte sg na analizie Zrédel, przy czym zasadnicze, szczegétowe studium literatury
zostalo zawarte w drugim rozdziale. Autorka w pierwszym rozdziale pracy (,,1. Wstep”) koncentruje
sie na wprowadzeniu Czytelnika w tematyke omawiana w pracy. Porusza zagadnienia zwigzane
z wykorzystaniem metali i ich stopdw, a w szczegdélnosci stopéw na osnowie kobaltu Co-Cr-Mo
i Co-Cr-W, w produkgji stopéw do zastosowan w medycynie (implanty, narzedzia i in.). Omawia
ewolucje materiatéw wykorzystywanych w medycynie, zwracajac przy tym uwage na ich wady
i zalety pod wzgledem zdrowotnym i funkcjonalnym. Doktorantka w tym rozdziale szczegélna
uwage poswiecila charakterystyce wtasciwosci i zastosowaniu stopéw kobaltu Co-Cr-Mo, ktére sg
powszechnie stosowane w implantologii i stomatologii, gtéwnie ze wzgledu na ich wysoka
odpornosé na zuzycie, odpornos¢ na korozje oraz doskonale wiasnosci mechaniczne. Podkresla
takze znaczenie badan nad optymalizacja parametrow procesow technologicznych, zapewniajacych
uzyskanie materialtéw biomedycznych o pozadanych wiasciwosciach mechanicznych i odpornosci
na korozje, zapewniajacych trwatos¢ i niezawodnos¢ wykonanych z nich implantéw.

Gtéwne studium literatury zostato zawarte w drugim rozdziale pracy, w ktérym Autorka
dokonata przegladu kluczowych publikacji w zakresie realizowanego tematu, uwzgledniajac
zaréwno prace klasyczne, jak i najnowsze, ktére ukazujg aktualny stan wiedzy. W sposéb
tabelaryczny, na podstawie norm ASTM oraz danych literaturowych, przedstawita szczegétowa
charakterystyke wybranych stopéw na osnowie kobaltu do zastosowan biomedycznych, ktére
dzieki wyjatkowej biotolerancji, wysokiej odpornosci na korozje oraz zdolnosci do repasywacji
w $rodowisku plynow fizjologicznych, zyskaly szerokie zastosowanie w medycynie.
Scharakteryzowata skiadniki fazowe wystepujace w mikrostrukturze stopéw kobaltu w zaleznosci
od ich skfadu chemicznego oraz technologii wytwarzania oraz omoéwila ich wplyw na kluczowe
wlasciwosci wymagane od biomateriatéw. Nastepnie przedstawita przeglad wybranych,
nowoczesnych technologii wytwarzania poétwyrobéw i wyrobéw do produkeji implantéw
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z uzyciem proszkéw metalicznych lub ich mieszanin, jak: metalurgia proszkéw (PM — ang. Powder
Metallurgy), formowanie wtryskowe proszkéw (PIM — ang. Powder Injection Moulding, Doktorantka
w pracy uzywa skrétu MIM) oraz technologie przyrostowe (SLS, DMLS, SLM, DLMD oraz SEBM).
Na koncu tego rozdzialu podsumowata i poréwnata wybrane technologie wytwarzania
biomateriatéw Co-Cr-Mo do zastosowan biomedycznych prezentujac wady i zalety poszczegélnych
metod. Omoéwita réwniez znaczenie stopow Co-Cr-Mo w zastosowaniach medycznych.

Uwazam, ze zaprezentowany przez Doktorantke przeglad literatury w zakresie tematyki
pracy przeprowadzony jest bardzo szczegétowego, na dobrym poziomie naukowym co potwierdza
aktualnos¢ podjetych badan i swiadczy o ugruntowanej wiedzy i doswiadczeniu Doktorantki.

W nastepnym rozdziale (3. Badanin wiasne), na podstawie krytycznej analizy pismiennictwa
oraz wynikéw wstepnych badan wiasnych, pani mgr Aleksandra Szatkowska sformutowata cel

pracy oraz teze.

Celem ocenianej pracy byto zbadanie wplywu wybranych technologii wytwarzania
biomaterialow z proszku stopu Co-28Cr-6Mo tj. formowania wtryskowego, selektywnego topienia
laserem oraz prasowania jednoosiowego w matrycy zamknietej, a takze wplywu atmosfery
zastosowanej podczas spiekania lub topienia na strukture i wlasnosci wytworzonych

biomateriatow.”

Teza pracy: ,Zastosowanie azotu jako atmosfery ochronnej w wybranych trzech
technologiach wytwarzania biomateriatow z proszkéw stopu Co-28Cr-6Mo spowoduje
wydzielanie si¢ azotkéw chromu, ktére umocnig osnowe zapewniajgc wysokie wlasnosci
uzytkowe tego materialu”, zostala poparta wnikliwg analiza stanu wiedzy przedstawiong
w przegladzie literatury, szczegdlnie w podrozdzialach 2.3 i 3.1, ktére swiadcza o doglebnym

opanowaniu zagadnien teoretycznych oraz warsztatu badawczego przez Doktorantke.

Dla osiaggnigcia zatozonego celu pracy oraz udowodnienia przyjetej tezy badawczej
Doktorantka przyjeta szeroki zakres prac obejmujacych wytworzenie materialu do badan z proszku
Co-28Cr-6Mo trzema wybranymi technologiami: jednoosiowego prasowania matrycowego (PM),
formowania wtryskowego (MIM) oraz selektywnego topienia laserowego (SLM), a takze sekwencje
eksperymentdw, ktdre zaprezentowata na schemacie (rys. 3.1) i szczegétowo opisata w podrozdziale
(3.2. Materiat do badati i przygotowanie prébek). Badania zrealizowane w pracy obejmowaly bardzo
szeroki zakres eksperymentow (tablica 3.6). W podrozdziale 3.2 Autorka scharakteryzowata
réowniez material do badan - stop Co-Cr-Mo w postaci proszku — wykorzystywany w m.in.
medycynie do produkcji implantéw.

Podsumowujac te cze$¢ pracy uwazam, ze zaréwno cel, teza, jak i zakres pracy zostaty
dobrane wiasciwie, a ich opracowanie poprzedzita staranna analiza stanu wiedzy w danej
dziedzinie. Autorka trafnie zidentyfikowata luke badawcza oraz uzasadnita potrzebe podjecia
tematu rozprawy, co wskazuje na solidne przygotowanie merytoryczne. Przeprowadzona analiza
literatury oraz jasno okreslone zatozenia badawcze stanowia solidng podstawe dla dalszych etapéw

pracy naukowe;j.
4.2. Ocena uzyskanych wynikow badan i ich dyskusji

Pani mgr Aleksandra Szatkowska wyniki zaplanowanych i przeprowadzonych badan,

zmierzajace do udowodnienia postawionej tezy badawczej zamiescita w rozdziale 4 (,Omdwienie
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wynikow badan”). W pierwszej kolejnosci (Podrozdziat 4.1) skupita sie nad okredleniu wiasciwosci
fizycznych i technologicznych proszku Co-Cr-Mo firmy Carpenter Additive uzytego do
wytworzenia materiatu do badan. Przeprowadzita takze badania polimeréw szkieletowych
stosowanych w technologii MIM, ktére peinig kluczowg role jako czes$¢ spoiwa (binder),
utrzymujacego proszek metalowy w odpowiedniej formie podczas procesu formowania
wtryskowego. Nastepnie w celu ustalenia optymalnego udziatu proszku w gestwach polimerowo-
proszkowych wytworzyta wstepnie gestwy (o udziale objetoSciowym proszku Co-Cr-Mo
wynoszacym 72, 68 i 64%), ktére poddata badaniom. Ustalita, Ze gestwa o najmniejszym udziale
proszku metalicznego — 64% wykazuje najlepsze parametry i na tej podstawie wytworzyla gestwy
zawierajgce 64% proszku oraz parafine i polimery (PP, HDPE, PP/HDPE oraz PP/EVA), ktére
poddata badaniom lepkosci w temperaturze w zakresie 160 - 190°C i ustalita, ze wszystkie nadaja

si¢ do formowania wtryskowego.

W podrozdziale 4.2 przedstawita wyniki badan materiatéw uzyskanych technika
jednoosiowego prasowania matrycowego (PM). Na poczatku wstepnie przebadata materiat
badawczy — wypraski o ré6znym udziale parafiny od 0 do 40% i ustalita, ze udziat 20% parafiny
zapewnia uzyskanie probek walcowych, ktdre speiniajg wymagania i poddata je spiekaniu przy
zastosowaniu réznego cisnienia. Na tej podstawie okreslita wptyw ci$nienia prasowania na gestos¢
wypraski. Wytworzone wypraski poddawata odparafinowaniu, wstgpnemu spiekaniu a nastepnie
spiekaniu w atmosferze prézni, Ar-10%H2 lub N2-10%H2, wedtug schematu, ktérego cykl
i parametry zostaly dobrane eksperymentalnie (Rys. 4.2.3). Otrzymane po spiekaniu wediug
réznych parametrow — wartos¢ temperatury i rodzaj atmosfery — wypraski Doktorantka poddata
badaniom gestosci, twardosci oraz badaniom wytrzymalosci na tréjpunktowe zginanie
i wytrzymatosci na rozciaganie. Na podstawie otrzymanych wynikéw ustalita, ze prébki spiekane
w atmosferze azotu N2-10%H2 charakteryzuja sie najwyzszymi warto$ciami wytrzymatosci na
tréjpunktowe zginanie Rg oraz wytrzymalosci na rozcigganie Rm. Wytworzone przez prasowanie
proszkdw i spiekanie w réznej temperaturze (1300 - 1340°C) i atmosferze (prézni, Ar-10%H2 lub N2-
10%H2) materialy poddata obserwacjom mikrostruktury i analizie sktadnikéw fazowych
mikrostruktury (SEM-EDS i XRD).

W dalszej kolejnosci, w podrozdziale 4.3, przedstawila wyniki badan materiatléw
wytworzonych technikg formowania wtryskowego (MIM). Probki formowane wtryskowo z gestw
polimerowo-proszkowych poddata badaniom pod katem wystepowania ewentualnych wad
materiatowych, jakosci powierzchni i gestosci. Przeprowadzita badania kalorymetryczne DSC
czystych polimeréw oraz ich mieszanin, w celu okreslenia temperatury ich migkniecia oraz badania
termograwimetryczne TGA, w celu ustalenia temperatury degradacji poszczegolnych sktadnikow
lepiszcza. Wyniki tych badan sa niezwykle istotne przy doborze warunkéw mieszania, wyttaczania
i formowania wtryskowego, poniewaz zadaniem lepiszcza polimerowego jest zapewnienie
stabilnosci struktury w wysokiej temperaturze, najlepiej zblizonej do temperatury spiekania
wyrobu. Badania termograwimetryczne TGA Autorka wykonata takze dla gestw polimerowo-
proszkowych. Z mieszanin polimerowo-proszkowych o réznym udziale objetosciowym proszku
metalicznego Co-Cr-Mo oraz réznych skiadnikach lepiszcza, otrzymata metoda MIM prébki — belki
i wioselka, dla ktérych przed operacja spiekania dokonano degradacji lepiszcza. Na podstawie

przeprowadzonych, z réznymi warunkami badan, Doktorantka poprawnie dobrata parametry
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formowania i degradacji lepiszcza i otrzymata metoda MIM materiat badawczy bez widocznych
defektéw, ktéry nastepnie podata spiekaniu w atmosferze argon-wodér oraz azot-woddr. Tak
wytworzone prébki poddata badaniom analogicznie jak w przypadku prébek uzyskanych technika
jednoosibwego prasowania matrycowego (PM), uzupelniajac je o bardziej zaawansowane techniki
badawcze zwlaszcza w zakresie obserwacji mikrostruktury i analizy sktadnikéw fazowych
mikrostruktury, prowadzone na transmisyjnym i skaningowym mikroskopie elektronowym.
Nalezy zaznaczyé, ze godne pochwaly s3 przedstawione w tym podrozdziale wyniki
z przeprowadzonych przez Autorke badan mikrostruktury stopéw otrzymanych technikga MIM,
przy zastosowaniu wysokorozdzielczej transmisyjnej (TEM, BF, DF, HRTEM, STEM, ) oraz
skaningowej mikroskopii elektronowej (SEM, EDS, QBSD). Badania te pozwolity na
zidentyfikowanie, oprécz fazy y i ¢, skladnikéw fazowych mikrostruktury niemozliwych do
zidentyfikowania metodg XRD, takich jak: CrN, Cr2N, Co7Crs.

Wyniki badan uzyskane dla stopéw wytworzonych technikg SLM pani mgr Aleksandra
Szatkowska przedstawita w podrozdziale 4.4. Warunki wytwarzania materialu badawczego
technologia SLM dobrata eksperymentalnie dazac do wyprodukowania materialu o gestosci,
najbardziej zblizonej do rzeczywistej gestosci stopu Co-Cr-Mo. W technologii SLM, podobnie jak
w MIM, réwniez zastosowala atmosfere gazu Ar i N2. Wytworzone tg technika probki poddata tej
samej serii badan co material otrzymany technika jednoosiowego prasowania matrycowego (PM).
Na podstawie otrzymanych wynikéw ustalita, ze wytrzymalos¢ zaréwno na zginanie jak i na
rozcigganie jest wigksza dla probek otrzymanych metoda SLM wytwarzanych w atmosferze nie

azotu, tylko argonu — odwrotnie niz metody w przypadku PM.

W rozdziale 4.5 Doktorantka zaprezentowata poréwnanie wiasciwosci stopu Co-Cr-Mo
wytworzonego z proszku trzema réznymi technologiami. Wyniki badan zestawita w celu ich
szczegotowej analizy. Ocenie poddata kluczowe parametry, takie jak gestos¢, skurcz, twardosc,
wytrzymalosé na zginanie i rozciaganie, ktére decyduja o przydatnosci stopu, szczegdlnie w
zastosowaniach biomedycznych. W rozdziale tym przedstawila réwniez wyniki badan
trybologicznych oraz odpornosci na korozje, ktére sg kluczowe dla biomedycznych zastosowan,

zwlaszcza implantéw narazonych na obcigzenia mechaniczne i kontakt z ptynami ustrojowymi.

W rozdziale ,5. Podsumowanie” Doktorantka przedstawia szczegélowe podsumowanie
i analize uzyskanych w pracy wynikéw badan. W tej czesci dokonata syntetycznego ujecia
najwazniejszych wynikéw i wnioskéw, uwzgledniajgc ich znaczenie w kontekscie postawionych
wczesniej celu i tezy badawczej. Rozdziat ten zawiera réwniez odniesienie do literatury,
umozliwiajgce poréwnanie uzyskanych wynikéw 2z dotychczasowymi osiggnigciami w tej
dziedzinie oraz wskazanie, w jaki sposéb wyniki uzyskane w pracy przyczyniaja si¢ do poszerzenia
aktualnej wiedzy. Dodatkowo Autorka nakreslita potencjalne kierunki dalszych badan, ktoére
moglyby poglebi¢ analizowany temat i rozwija¢ go, zwlaszcza w zakresie metody SLM, ktora
zapewnita uzyskanie najwiekszych wtasciwosci mechanicznych badanego materiatu. Opracowanie
i przeprowadzenie szczegdtowych badan wplywu réznych parametréw SLM (np. predkosci
skanowania, mocy lasera, rodzaju gazu ostonowego) na mikrostrukture, wtasciwosci mechaniczne
i antykorozyjne. potwierdzenia optymalnych parametréw i ich wptywu na koncowe wtasciwosci
materiatu. Zastosowanie obrébki cieplnej (np. przesycania i starzenia, wyzarzania, obroébki cieplnej

w atmosferze kontrolowanej) w celu zwigkszenia wtasciwosci mechanicznych i plastycznych.
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W rozdziale ostatnim ,,6. Wnioski” sformutowata wnioski wynikajace z przeprowadzonych

badan i ich analizy.

Podsumowujac ogdlng ocene pracy, stwierdzam, ze Doktorantka zrealizowata wyznaczony
cel oraz potwierdzita prawdziwos¢ tezy badawczej. Wykazala sie bardzo dobrym przygotowaniem
do prowadzenia oryginalnych badan naukowych w dziedzinie inzynierii materialowej, a takze
doglebng wiedzg i zrozumieniem problematyki zwigzanej z tematem pracy. Zaprezentowata
wysokie kompetencje w stosowaniu nowoczesnych metod badawczych oraz w analizie uzyskanych
wynikéw eksperymentalnych. Do najwazniejszych osiggnie¢ Doktorantki naleza:

o Precyzyjne zaplanowanie irealizacja eksperymentéw obejmujacych kompleksowe badania
poréwnawcze biomateriatu Co-Cr-Mo wytworzonego z proszku trzema réznymi
technologiami: jednoosiowym prasowaniem matrycowym (PM), formowaniem
wtryskowym (MIM) oraz selektywnym topieniem laserowym (SLM). Wykazano wptyw
kazdej z metod na wybrane wilasciwosci fizyczne i mechaniczne biomateriatéw, takie jak
odpornosé na zuzycie, wytrzymato$¢ mechaniczna oraz odpornosé korozyjna. Wyniki badan
stanowig solidng podstawe do dalszych prac badawczo-rozwojowych oraz dostarczajg
kluczowych informacji dla przemystu biomedycznego w zakresie optymalnego doboru
technologii produkgiji.

e Analiza technologicznych trudnosci pojawiajacych sie na kazdym etapie procesu
wytwarzania materialu wybranymi metodami. Szczegétowo omodwiono praktyczne
wyzwania zwigzane z implementacjg poszczegélnych technologii oraz przedstawiono
zestawienie ich wad i zalet. Taka analiza pozwala na swiadomy wyboér procesu produkcji w
zaleznosci od zamierzonych wlasciwosci i zastosowan biomateriatu.

e Wykazanie znaczenia atmosfery bogatej w azot podczas spiekania biomateriatéw Co-Cr-
Mo, co umozliwia dyfuzje azotu i wytracanie azotkéw, ktére wzmacniajag osnowe,
prowadzac do istotnego wzrostu odpornosci na zuzycie Scierne. Udowodniono, ze
zastosowanie atmosfery azotowej stabilizuje faze y, niezaleznie od metody wytwarzania, co
skutkuje poprawg odpornosci korozyjnej, plastycznosci i wlasciwosci wytrzymatosciowych.
Wyniki badari dowodza, Ze atmosfera azotowa podczas procesu spiekania nie tylko
korzystnie wpltywa na mikrostrukture, lecz takze umozliwia kontrolowane wytracanie
azotkéw chromu, co dodatkowo wzmacnia material i zwigksza jego trwalos¢ w trudnych

warunkach eksploatacyjnych.

Praca Doktorantki wnosi istotny wkilad w rozwéj wiedzy w dziedzinie biomateriatéw oraz ich
optymalnych technologii wytwarzania, dostarczajac jednoczesnie cennych wskazéwek

praktycznych dla przemystu.
4.3. Uwagi merytoryczne i dyskusyjne

Przedstawiona do oceny rozprawa doktorska Pani mgr Aleksandry Szatkowskiej stanowi
niewatpliwie oryginalne opracowanie, ktdre uzupeinia istniejacy stan wiedzy w zakresie
podejmowanej tematyki. Zaprezentowane przez Doktorantke wyniki badan oraz wnioski zostaty
sformutowane na podstawie licznych eksperymentéw i wnikliwej analizy otrzymanych wynikow.

Jednak przy lekturze pracy pojawia sie kilka kwestii, ktore nie sa oczywiste i wymagaja szerszego



przedyskutowania. Uprzejmie prosze Autorke o wyjasnienie moich watpliwosci i odpowiedz na

ponizsze uwagi:

e Na stronie 162 w podrozdziale 4.5 Doktorantka pisze: , Material, ktéry uzyskat najlepsze witasnosci
mechaniczne tj. wytworzone przez prasowanie i spiekanie oraz technologiq SLM poddano obrébcee cieplnej:
przesycaniu istarzeniu, celem modyfikacji parametréw wytrzymatoéciowych, Obrobione cieplnie materiaty
poddano statycznej probie rozciggania.” — nigdzie w pracy nie doszukatam sie wynikéw tych badan!
e Dlaczego badania  mikrostruktury = metodami  wysokorozdzielczej  transmisyjnej
i skaningowej mikroskopii elektronowej wykonano tylko dla materialu badawczego
wytworzonego metodg MIM?

e Skad pewnosé, ze fazy CrN, Cr2N, CosCrs zidentyfikowane w mikrostrukturze stopu
wytworzonego technologia MIM w atmosferze azotu nie wystepuja w materiatach
wytworzonych dwiema pozostalymi technologiami? Analiza SEM-EDS oraz XRD nie wykazata
tych faz réwniez w przypadku metody MIM, dopiero zaawansowane metody pozwolily te
sktadniki fazowe mikrostruktury zidentyfikowad¢. Jak to Pani wytlumaczy?

e Porowato$¢ moze znaczaco wplywac na wiasciwosci mechaniczne materiatéw, szczegélnie na
wytrzymato$¢é zmeczeniowa. W pracy Doktorantka wskazuje na wystepowanie porowatosci, ale
nie ma wynikéw pokazujacych zaleznosci wybranej technologii wytwarzania materiatu do badan
na objeto$é wzgledna poréw? Czy cos wigcej moze Doktorantka moze na ten temat powiedziec¢?
e Korozje badano w roztworze Ringera, ale brak odniesienia do innych srodowisk np. plynow
ustrojowych o zréznicowanym pH, co ogranicza aplikacyjnos¢ wynikéw. Testy korozji
w roztworze Ringera pozwalaja na wstepna ocene potencjalnej interakcji miedzy stopem
a srodowiskiem biologicznym. Roztwoér ten nie w peini odzwierciedla dynamiczne warunki
organizmu (np. przeptyw krwi, zmienne pH, obecnos¢ biatek czy enzymoéw). Dla peiniejszej
oceny, szczeg6lnie w kontekscie implantéw diugoterminowych, warto stosowac bardziej ztozone
i biologicznie realistyczne $rodowiska, takie jak SBF lub plyny zawierajagce biatka. Czy
Doktorantka ma wiedze o tym, czy tego typu badania prowadzone byly prowadzone w innym
osrodku badawczym?

e Doktorantka wielokrotnie w pracy charakteryzujac stopy na osnowie kobaltu stosowane do
produkcji implantéw, zamiast znaku stopu podaje numery norm ASTM, w ktérych podane sg
specyfikacje tych stopéw w zaleznosci od stanu stopu, postaci lub technologii wytwarzania, Str.
21 -, Uwaza sig, ze niska zawartosé wegla w stopie ASTM F75 powoduje powstawanie fazy o” — Str. 23
— ,,Maksymalna zawarto$é¢ wegla w odlewniczych stopach ASTM F75 (Co-28Cr-6Mo) ..”; , Zawartoéé Ni
w stopie ASTM F75 jest mniejsza niz 0,5%mas., natomiast w stopach ASTM F799 i F1537..”- Czy jest
taki gatunek/znak stopu kobaltu? ASTM F75 to nr normy, ktéra zawiera specyfikacje oraz
wymagania chemiczne, mechaniczne i metalurgiczne dla odlewéw ze stopu Co-28Cr-6Mo
stosowanych naimplanty chirurgiczne. Poprawnie bytoby napisa¢ zamiast ,ASTM F75 (Co-28Cr-
6Mo)” Co-28Cr-6Mo (ASTM E75).

e W pracy doktorskiej, szczegdlnie w kontekscie badan nad morfologia proszkow, warto unikac
potocznych i ogdlnych sformutowan i uzywac precyzyjnego jezyka technicznego, ktéry oddaje
specyfike procesow technologicznych i morfologicznych (tabela 2.8, strona 26). Oto propozycje
bardziej odpowiednich sformutowan, ktére mozna uzy¢ w odniesieniu do metod otrzymywania
proszkow i ich ksztattu:

— Zamiast ,platowy” proponuje uzy¢ terminu ,plytkowy”.
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— Zamiast ,odtamkowy” sugeruje uzycie terminu ,nieregularny”,

— Zamiast ,strzepiasty” proponuje uzycie okreslenia ,porowaty” lub ,szczelinowy”, jesli
chodzi o struktury przypominajace widkna, nitki czy nieregularne, rozgatezione formy.

e Do ile probek stosowano do przeprowadzenia statycznej proby rozciggania i tréjpunktowego
zginania?

o Str. 21 — ,Faza m to faza weglikoazotek bogaty w wegiel... Jej sktad chemiczny mozna przedstawié jako
M:T3X, gdzie M i T...” — jej sktad chemiczny, czy wzér stechiometryczny?

o ,Rysunek 2.1. Schemat dwufazowy Co-Cr oraz Cr-Mo [59].” — to nie jest schemat dwufazowy tylko
dwusktadnikowy ukiad réwnowagi fazowej Mo-Cr oraz Co-Cr. Zaréwno na pierwszym jak
i drugim ukladzie faz jest znacznie wiecej niz dwie!

o Str. 5 -, Najbardziej znanym tréjsktadnikowym uktadem Co-Cr-Mo jest stop Co-28Cr-6Mo” — chyba
stopem?

o, Tablica 2.4. Poréwnanie wtasnosci mechanicznych najczesciej stosowanych stopéw przeznaczonych
na implanty oraz koéci i jej czeSci korowej [9, 25, 138, 185, 224, 225].” — niezbyt fortunnie
sformutowany podpis, z ktérego wnioskuje, ze Autorka poréwnuje wiasciwosci stopéw
przeznaczonych na ,implanty oraz koéci”. Natomiast w tablicy zestawiono wilasciwosci
mechaniczne réznych stopéw metali, ktére s3 powszechnie uzywane w medycynie do produkgji
implantéw oraz poréwnuje je do wiasciwosci mechanicznych kosci ludzkich i czedci korowej
kosci.

o str. 17 — ,Przyktady binarnych réwnowag fazowych w uktadzie Co-Cr-Mo w temperaturach rzedu
1200-1300°C przedstawia rysunek 2.1” — co Doktorantka miata na mysli? Rysunek 2.1 przedstawia
dwusktadnikowe uklady réwnowagi fazowej Mo-Cr oraz Cr-Mo

e Opis osi y na rysunkach 4.1.1.; 4.1.2 1 4.1.3 ,, Warto$¢ skumulowana, %" — co to jest wartos¢
skumulowana?;

e Tablica 4.1.2 — co oznacza termin , Przepad Dioi Ds0"?;

o Str. 89- ,Dyfraktogramy zostaly unormowane wzgledem refleksu (200) y” — co to znaczy
unormowane?;

e Str. 95- na rysunku 4.1.15 w legendzie powinien by¢ chyba udziat objetosciowy % proszku
metalicznego w gestwie. W tablicy 4.1.3 nie podano jednostek dla zamieszczonych wartosci
liczbowych poszczegdlnych sktadnikéw gestwy;

e Str. 148-150, rys. 4.3.29b i 4.3.30b i 4.3.31 c i d- skad na widmach EDS pik od Cu?

e ,Kobalt, bedacy pierwiastkiem bazowym medycznych stopéw Co-Cr, charakteryzuje sie m.in.
cechami takimi jak: wlasnosci ferromagnetyczne....”

e ,Wplyw na stabilnos¢ wtasnosci wytrzymatosciowych w temperaturach >1095°C, bez
wiekszego efektu wzmocnienia w temperaturze pokojowej” — co oznacza termin ,efekt
wzmocnienia”?

e Str. 74 ,Wybrana, do wytworzenia probki badawczej, strategia skanowania dostepna w urzqdzeniu
Renishaw AM125 — meandry” — strategia skanowania to niezbyt trafne okreslenie

o, Rysunek 2.1. Schemat dwufazowy Co-Cr oraz Cr-Mo [59].” - to nie jest schemat dwufazowy tylko
dwusktadnikowy uktad réwnowagi fazowej Mo-Cr oraz Co-Cr. Zaréwno na pierwszym jak
i drugim ukladzie faz jest znacznie wigcej niz dwie!

e Doktorantka procenty masowe (%mas) raz oznacza %wag (Tablica 2.1) innym razem %wt
(Tablica 2.2) lub mass% (rys. 2.1). Najbardziej poprawny w kontekscie uktadu SI i najczesciej
stosowany w materiatoznawstwie sposéb zapisu udzialu procentowego w odniesieniu do masy
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sktadnikéw w stopie to % masowy. % wt to termin stosowany w anglosaskiej literaturze i nie jest
preferowany w naukach technicznych w jezyku polskim, podobnie mass%.

o Str. 22. ,,Morfologie i fazy wydzieleri wystepujgcych w biomedycznych stopach Co-Cr-Mo ....” — co
Autorka miata na mysli? I dalej: ...... »* gwiazdziste o skomplikowanych mikrostrukturach (w tym typ
M7X3)” ? — prosze wytlumaczy¢

e Wnhniosek 5 , Mimo najgorszych wiasnosci materintéw prasowanych i spiekanych, nie nalezy catkowicie
wykluczaé tej technologii wytwarzania.” — o ktdéra technologie chodzi?

e Powolywanie sie na zrodla literaturowe jest niewlasciwe. Nie trzeba stosowaé¢ numeracji
pozydji bibliograficznych przy alfabetycznym uktadzie bibliografii. Jezeli Autorka zdecydowata
si¢ na alfabetyczny spis cytowanych zrédet literaturowych to w tekscie powotujac sie na
konkretng pozycje powinna stosowa¢ nastepujaca zasade (Nazwisko, rok, strony). Jezeli
decydujemy sie na spis piSmiennictwa uloZony wedlug kolejnosdci cytowania w tekscie (nie
w porzadku alfabetycznym) to powinnidmy konsekwentnie si¢ tego trzymad. Natomiast
w recenzowanej pracy te dwa systemy oznaczania s3 pomieszane.

4.4. Uwagi literowe i edycyjne:

Jak kazda obszerna praca naukowa, réwniez oceniana przeze mnie rozprawa doktorska nie
jest wolna od niescistosci oraz bledéw natury edytorskiej. Doktorantka stara si¢ postugiwac
specjalistyczng terminologia, jednak nie unika rowniez zargonu. Kilka najwazniejszych bledow

i uwag przedstawiam ponizej:

e Str. 19 ,Struktura z wydtuzonymi ziarnami w kierunku krzepniecia charakteryzuje lepsza...” —
powinno by¢ strukture

e Str. 21 ,Tworzenie wydzielenn typu M7X3 w stopach Co-Cr-Mo zostat zasugerowany przez ..” —
powinno by¢ zostato zasugerowane przez

o Str. 22 ,postaci wydzieleni masowych” — powinno by¢ wydzielen

e Str. 74 ,Wytarzane elementy posiadaty..”; ,System ten utrzymuje probki ... oraz zabezpieczajg przed”
- powinno by¢ zabezpiecza

e Str. 106 ,,Podobng tendencje wykazujg wyniki pomiary twardoéci przedstawione..”

e Str. 110 ,Na rys. 4.2.150 widoczne sq waqskie wydzielenia jasnej fazy ktéra praktycznie catkowicie
otaczajq ziarno... Niski udziat wegla w tych obszarach wskazujg raczej na fazy.. ,

e Str. 115 ,,..na rysunku 4.2.16 wskazuje, ze..”

e Str. 174 ,W opisach rysunkéw zamieszczono réwniez mechanizmy zuzycie jakie...”

e Str. 160-171 — podpisy pod rys. 4.5.6 -4.5.10. , Wspétczynnika tarcia zarejestrowane..”

e Brak znakéw interpunkcyjnych, lub postawienie ich w niewtasciwym miejscu:

o Str. 74 ,Wybrana, do wytworzenia probki badawczej, strategia skanowania dostepna w urzqdzeniu
Renishaw AM125 — meandry”

e Str. 164 - Rys. 4.5.3 — w tytule wykresu powinno by¢ twardo$¢, a nie , twartos¢”

5. Podsumowanie i wniosek koncowy

W opinii koricowej chciatabym stwierdzi¢, Ze recenzowana rozprawa doktorska mgr
Aleksandry Szatkowskiej pt. ,Wplyw wybranych technologii wytwarzania stopéw Co-Cr-Mo
z proszkéw na ich strukture i wilasnosci” wyréznia si¢ wysokim poziomem merytorycznym
i znaczacym potencjatem aplikacyjnym. Rozprawa zostata napisana w sposéb klarowny, a jej czes¢
doswiadczalna zaplanowana i zrealizowana z duzg starannoscig, co $wiadczy o solidnym
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przygotowaniu merytorycznym Doktorantki oraz jej zdolnosciach do samodzielnego prowadzenia
badan eksperymentalnych, analizy otrzymanych wynikéw i wyciggania logicznych wnioskéw.
Doktorantka zrealizowata w pracy bardzo duzo eksperymentéw, ktore wymagaly od niej
znajomosci i umiejetnosci w stosowaniu nowoczesnych, trudnych metod badawczych
wykorzystywanych w inzynierii materialowej. Opiniowana rozprawa doktorska stanowi
oryginalne i wartosciowe osiagnigcie, wnoszace istotny wktad w badania nad zaawansowanymi
i ztozonymi zagadnieniami inzynierii materiatowej, a uzyskane w niej wyniki poszerzajg stan
wiedzy w zakresie wplywu technologii wytwarzania biomateriatéw ze stopéw Co-Cr-Mo przy
wykorzystaniu metod jednoosiowego prasowania w matrycy, formowania wtryskowego (MIM)
oraz selektywnego topienia laserowego (SLM) na ich mikrostrukture i wtasciwosci mechaniczne.
Zweryfikowata eksperymentalnie postawiona w pracy teze badawcza wykazujac, ze zastosowanie
atmosfery bogatej w azot podczas spiekania biomateriatéw Co-Cr-Mo z proszkéw umozliwia
dyfuzje azotu, tworzenie azotkéw wzmacniajgcych osnowe oraz zwigkszenie odpornosci na zuzycie
Scierne. Ponadto ustalila, Zze niezaleznie od zastosowanej technologii wytwarzania materiatéw Co-
Cr-Mo z proszkéw, zastosowanie azotu stabilizuje faze y, poprawiajac odpornos¢ korozyjna,
plastycznosé, a w przypadku obecnosci azotkéow chromu takze wytrzymatos¢ mechaniczng
w poréwnaniu do spiekania w atmosferze bezazotowej. Wyniki te uzupeiniajg istniejacy stan
wiedzy w tym zakresie i wnosza znaczacy wkitad w dyscypline inzynieria materiatowa.

W mojej ocenie, przediozona do recenzji rozprawa doktorska mgr Aleksandry Szatkowskiej
pt. ,2Wplyw wybranych technologii wytwarzania stopéw Co-Cr-Mo z proszkéw na ich strukture
i wlasnosci” spelnia wymagania formalne okreslone w ustawie z dnia 20 lipca 2018 r. - Prawo
o szkolnictwie wyzszym i nauce (Dz. U. z 2022 r. poz. 574, z p6zniejszymi zmianami). Wnioskuje
zatem do Wysokiej Rady Dyscypliny Naukowej Inzynieria Materialowa Politechniki Slaskiej
o przyjecie pracy, przeprowadzenie dalszych etapéw postepowania doktorskiego oraz
dopuszczenie Pani mgr Aleksandry Szatkowskiej do publicznej obrony.

11



