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Recenzja rozprawy doktorskiej mgr. inz. Mikotaja Koztowskiego

pt. ,Stopy Ti-Ta wytworzone w procesie mechanicznej syntezy”.

Podstawe do sporzgdzenia recenzji stanowi pismo Dziekana Wydziatu Inzynierii Materiatowej

i Fizyki Technicznej, dr. hab. Mirostawa Szybowicza, prof. PP o sygnaturze DF — 63/34/2023.

Wprowadzenie

Przedstawiona do recenzji rozprawa doktorska liczy 140 stron, zawiera 61 rysunkéw
i 23 tabele. Podzielona jest w sposéb klasyczny na streszczenie w wersji polskiej i angielskiej,
wstep liczacy 41 stron, wnioski z przegladu aktualnego stanu wiedzy liczace 2 strony, cel
naukowy rozprawy liczacy 1 strong, metodyke badawcza liczacg 9 stron, wyniki badan wraz
zich dyskusja liczace 53 strony oraz podsumowanie i wnioski liczace 2,5 strony. Na korcu
zestawiono 207 pozycji literatury, ktére zacytowano w rozprawie, z czego okoto potowa
cytowanych prac jest z ostatnich 5 lat.

Celem pracy byto wytworzenie tréjsktadnikowych i czterosktadnikowych stopéw
na bazie uktadu Ti-Ta na drodze mechanicznej syntezy i ich konsolidacja z wykorzystaniem kilku
technik spiekania (spiekanie swobodne, prasowanie na goraco z nagrzewaniem indukcyjnym,
spiekanie iskrowo-plazmowe). Wytworzone kompozyty miaty forme pianek (tylko stopy
tréjsktadnikowe) i litych spiekéw. Do charakteryzacji otrzymanych kompozytéw zastosowano
klasyczne techniki obrazowania mikrostruktury, takie jak mikroskopia $wietlna i skaningowa
mikroskopia elektronowa oraz techniki zaawansowane - transmisyjna mikroskopia

elektronowa. Dokonano analizy strukturalnej z wykorzystaniem  dyfraktometru



rentgenowskiego. Wtaéciwosci mechaniczne, takie jak twardo$é¢ i modut Young’a wyznaczono
w badaniu nanoindentacji, natomiast wytrzymato$¢ na $ciskanie wyznaczono w statycznej
prébie Sciskania. Zwilzalno$¢ powierzchni oceniono przez pomiar katéw zwilzania kropli cieczy.
Zbadano takze odporno$¢ korozyjng stopédw w roztworze Ringera za pomoca potencjostatu.
Dla wybranych stopéw zbadano cytotoksyczno$é wobec osteoblastéw i fibroblastéw, a dla
stopéw z dodatkiem srebra zbadano takze bakteriobdjczoé¢é wobec S. aureus (w rozprawie
podano btedng nazwe S. aurerus), P. aeruginosa i C. albicans.

Tematyka rozprawy doktorskiej wpisuje sig w aktualne trendy w inzynierii materiatowe;]
dotyczace wytwarzania nowoczesnych uktadéw stopowych na bazie tytanu i tantalu do
potencjalnego zastosowania w medycynie na implanty. Praca zostata zrealizowana w oérodku
naukowym specjalizujagcym sie w tej tematyce, niezwykle doswiadczonym w zagadnieniach
mechanicznej syntezy i stopdw tytanu, pod opieka naukowa prof. dr. hab. inz. Jarostawa
Jakubowicza i przy pomocy dr. inz. Grzegorza Adamka.

Cel naukowy rozprawy oraz hipotezy badawcze zostaty poprawnie sformutowane.
Jednoznacznie moge stwierdzi¢, ze postawione przez Doktoranta hipotezy zostaty
udowodnione na drodze badan naukowych, a cele rozprawy zostaty zrealizowane. W dalszej
czgsci recenzji chciatbym omoéwi¢ poszczegélne elementy rozprawy, wskazaé jej stabsze strony

oraz wystepujgce btedy w terminologii jak i btedy jezykowe.

Ocena merytoryczna rozprawy

We wstepie Doktorant dokonat analizy aktualnego stanu wiedzy dotyczgcego tytanu
ijego stopéw oraz aktualnie stosowanych technik wytwarzania w odniesieniu do
sformutowanego celu pracy. Rozdziat ten zostat podzielony na dwie czesci. Pierwsza czesc
dotyczy rozwoju materiatéw, druga z kolei dotyczy technologii wytwarzania. W czeéci pierwszej
omowiono tytan i jego znaczenie w rozwoju medycyny oraz wptyw poszczegdlnych dodatkéw
stopowych na mikrostrukture i wtasciwosci. W czesci drugiej doktorant skupit sie na aktualnie
stosowanych technologach wytwarzania porowatych i litych spiekéw tytanowych. Wstep
opatrzony zostat tabelami i rysunkami. Te cze$¢ rozprawy oceniam bardzo dobrze. Doktorant
postuguje sig jezykiem technicznym, w prawidtowy sposéb formutuje mysli, dokonuje trafnych
poréwnan i wycigga wtasciwe wnioski. Jednakze, Doktorant nie ustrzegt sie kilku btedéw,

w tym pisarskich, ktére to oczywiscie w zaden sposéb nie umniejszaja mojego pozytywnego



odbioru z przegladu literatury, a majg na celu zwrécenie Doktorantowi uwagi na szczegoty,
celem poprawy jego warsztatu naukowego.

Na stronie 8 Doktorant napisat, ze , dzigki zastosowaniu procesu mechanicznej syntezie
uzyskano nanokrystaliczny, homogeniczny materiat z wyraznie odznaczong faza Ti-B”. Powinno
by¢ ,syntezy”.

Na stronie 25 Doktorant napisat, ze , prowadzi to bowiem do segregacji i pojawieniem
sig obszaréw na przemian bogatych w Ti lub Ta”. Powinno by¢ , pojawienia sie”.

Na stronie 41 Doktorant napisat, ze ,rozrost ziaren w temperaturze wyniést 76 nm,
podczas gdy ziarna Ti zwigkszyty swéj $redni rozmiar do 280 nm”. Zdanie to powinno by¢
uzupetnione o informacje, ze dotyczy to ziarn stopu AZ61 oraz wskazanie jaka byta wyjsciowa
srednia wielko$¢ tych ziarn, co umozliwitoby ocene jak bardzo ulegty one rozrostowi.

Na stronie 43 warto bytoby doda¢ informacje, ze méwimy o ci$nieniu prasowania.

Na stronie 38 Doktorant napisat, ze ,zaréwno w jednym jak i drugim przypadku pod
wptywem temperatury powstaje potaczenie metalurgiczne pomigdzy ziarnami proszku”.
Prosze pamigtac, ze potaczenie metalurgiczne, czyli szyjki powstajg pomiedzy czastkami
proszku, a nie ziarnami i w trakcie spiekania potaczenia te wzrastajg na skutek transportu masy
gtéwnie poprzez dyfuzje powierzchniowa, po granicy ziarn oraz objetosciowg. Podobne
stwierdzenie napotkatem na stronie 39 w zdaniu ,na proces spiekania wptywa kilka
parametréw, takich jak zastosowana temperatura, czas spiekania, charakterystyka
morfologiczna ziaren wyprasek, gesto$¢ wzgledna i atmosfera ochronna w piecu do spiekania”.
Tutaj tez nalezatoby operowac pojeciem czastki, a nie ziarna. Podobnie jak na stronie 43, gdzie
Doktorant opisuje technike SPS.

Na stronie 12 Doktorant napisat, ze kiedy dochodzi do koniecznosci przeprowadzenia
endoprotezoplastyki stawu, nalezy wybra¢ endoproteze wykonang z materiatéw spetniajacych
szereg rygorystycznych wymogéw. Idealnymi kandydatami sg materiaty zaliczane do tzw.
biomateriatéw. To zdanie sugeruje, ze materiaty nie zaliczane do biomateriatéw takze moga
by¢ kandydatami do ich uzycia na implanty. Zdaniem recenzenta zdanie to powinno by¢
przeredagowane i przyjag¢ forme: ..nalezy wybraé endoproteze wykonana z materiatéw
spetniajacych szereg rygorystycznych wymogéw, czyli tzw. biomateriatow.

Nalezy rozdzieli¢ pojecie struktury i mikrostruktury. Jezeli méwimy o nanokrystalicznej

strukturze, powinnismy tak naprawde méwié o nanokrystalicznej mikrostrukturze.



W rozprawie napotkatem takze na btad dotyczacy temperatury topnienia tytanu
i tantalu. Doktorant wskazat, ze tytan ma wyzsza temperature topnienia niz tantal, wskazujgc
jednoczesnie, ze temperatura topnienia tytanu wynosi 1668°C, a tantalu 3017°C. Zatem zdanie
to jest nielogicznie sformutowane, gdyz tytan ma znacznie nizsza temperature topnienia niz
tantal.

Cytowana literatura w czesci dotyczacej opisu technologii spiekania iskrowo-
plazmowego nie nalezy do najwazniejszych z tego obszaru. Warto bytoby odnies¢ sie do prac
np. prof. Guillon’a czy prof. Olevsky’ego.

Metodyka badawcza zostata oméwiona chronologicznie i na wymaganym poziomie
szczegotowosci. Nie mam do tej czgsci zadnych istotnych zastrzezer. Chciatbym tylko zwrécié
uwage na kilka kwestii.

Na stronie 55 Doktorant napisat, ze ,reaktor i mielniki byty wykonane z zahartowanej
stali o Srednicy 6, 8 oraz 10 mm”. Jest to raczej skrét myslowy, gdyz zdanie to sugeruje, ze
reaktor takze miat $rednice 6, 8 i 10 mm, a jest to informacja, ktéra dotyczy tylko mielnikéw.

Na stronie 56 Doktorant napisat o spieczeniu ziarn, a powinien napisac o spieczeniu
czastek lub aglomeratéw. Prosze na przysztoéé zapoznaé sie z definicja ziarna i czastki w normie
PN-EN ISO 3252:2002 Metalurgia proszkéw — stownictwo. Temat ten podnositem juz przy
opisie wstepu rozprawy.

Na stronie 57 w zdaniu ,dalej, komora po zamknieciu zaostata odpompowywana do
poziomu cisnienia 50 Pa”. Powinno by¢ oczywiscie ,zostata odpompowana”.

W tabeli 8 na stronie 57 brakuje informacji, ze 50 MPa jest to ciénienie prasowania.

Na stronie 58 zamiast stwierdzenia, ze urzadzenie HP D 25/3 wyposazone jest w modut
grzania iskrowo-plazmowego nalezatoby napisac, ze jest to generator impulséw pradu statego.

W tabeli 9 uzyto niewtasciwego okreslenia ,,tempo grzania”. Wtasciwym jest okreslenie
szybkos¢ nagrzewania, co Doktorant wczeéniej czynit.

Na stronie 59 korzystniej bytoby napisa¢, ze zebrano mapy, a nie mapki.

Na stronie 62 brakuje spacji pomiedzy ,5” i ,s”. Z kolei na stronie 69 brakuje spacji
pomiedzy ,10” i ,h”. Doktorant nie jest tez konsekwentny w sposobie zapisu czasu —
naprzemiennie stosuje ,h” lub ,,godzina”. Warto stosowaé jeden styl w catej pracy.

Na stronie 74 Doktorant napisat ,catkowita porowatosci”, a powinno by¢ ,catkowita

porowatosc”.



W rozdziale 6.1.2 Doktorant wskazat, ze modut Young’a pianek ze stopéw Ti-Ta-Mg
oraz Ti-Ta-Ag jest zblizony do ludzkich kosci gabczastych i przyjmuje wartoéci w zakresie 0,1-
2,0 GPa, co zwigksza mozliwosci aplikacyjne omawianych materiatéw. Szkoda, ze Doktorant
odni6st sig do zagadnienia aplikacji wytworzonych kompozytéw wybidrczo i nie poréwnat
na przyktad uzyskanej wytrzymatosci na $ciskanie pianek z wytrzymatoscig na Sciskanie kosci,
a jedynie poréwnat wartosci modutu Young’a. Chciatbym te kwestie poruszy¢ podczas obrony
rozprawy.

W tabeli 16 zestawiono wyniki pomiaréw twardoéci i modutu Young’a. Nie ma
koniecznosci podawania wartosci obu tych whaéciwoéci z doktadnoscig do jednego miejsca po
przecinku. Poza tym, btad powinien by¢ podawany z taka samg doktadnoscig, a w tym
przypadku podawany jest z doktadnoscig do jednosci. Analogiczng uwage mam do wynikéw
zestawionych w tabelach 17, 19, 21 22.

Za duzy mankament rozprawy uznajg brak przedstawienia wynikéw pomiaréw gestosci
wykonanych chociazby metodg wazenia hydrostatycznego. Pomiar gestosci jest badaniem
pierwszego wyboru w metalurgii proszkéw. Ponadto, o ile technicznie taka mozliwoéé
wystgpuje, istotnym jest przedstawienie krzywych spiekania, a w przypadku kazdego
urzadzania SPS taka mozliwo$¢ jest. Zatem zestawienie wynikdw pomiaréw gestosci wraz
z krzywymi spiekania (przesuwu stempla, czyli skurczu), umozliwitoby Doktorantowi ocene,
na ile dobrane parametry spiekania pozwolity uzyska¢ lity materiat, ewentualnie jaka poprawa

w tym zakresie jest konieczna.

Podsumowanie

Uzyskane przez Doktoranta nowe i oryginalne wyniki badar niezaprzeczalnie wnoszg
wktad do rozwoju dyscypliny inzynieria materiatowa w zakresie rozwoju stopéw na bazie Ti-Ta,
ktére moga znalei¢ zastosowanie w formie pianek jak i litych spiekéw na implanty. Wszystkie
wskazane przeze mnie w niniejszej recenzji btedy czy niedociggniecia nie zmieniajg ogdlnego
odbioru pracy jako bardzo dobrej, a majg na celu jedynie poprawe warsztatu naukowego
Doktoranta. Podsumowujac, przedstawiona do recenzji rozprawa spetnia wszystkie kryteria
stawiane rozprawom doktorskim okreslone Ustawa z dnia 20 lipca 2018 r. Prawo o szkolnictwie
wyzszym i nauce i wnioskuje o dopuszczenie mgr. inz. Mikotaja Koztowskiego do publicznej

obrony.
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