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RECENTZ]JA
pracy doktorskiej

Pani mgr inz. Joanny Szczuki

pod tytutem
~Nowe metody modyfikacji powierzchni stopu tytanu Ti6Al4V ELI stosowanego w implantologii”

wykonanej pod opiekg naukowg
Promotora Pana Dr. hab. inz. Tomasza Bu‘chwalda oraz

Promotora pomocniczego Pana Dr. hab. inz. Mariusza Sandomierskiego

Niniejszg recenzje¢ opracowano na podstawie zlecenia Rady Dyscypliny Naukowej InZzynieria
Materiatowa Politechniki Poznanskiej, zawartego w piSmie z dnia 13 lutego 2025 roku, sygnowanego
przez Dziekana Wydziatu Inzynierii Materiatowej i Fizyki Teoretycznej Pana Dr hab. inz. Mirostawa
Szybowicza, Prof. PP. Recenzja zostata sporzadzona zgodnie z Ustawg Prawo o szkolnictwie wyzszym
inauce (Dz.U. 2018 z dnia 20 lipca 2018 roku poz. 1668 z p6Zn. zm.)! w oparciu o przygotowang przez
Doktorantke dokumentacje, dostarczong tradycyjng poczta oraz réwnolegle przestang w formie
elektronicznej. Rozprawe doktorska stanowi praca pisemna, w ktérej Autorka podejmuje sie
oryginalnego rozwigzania problemu naukowego, prezentujgc przy tym ogélng wiedze teoretyczna,
dotyczaca inzynierii materiatlowej, a takze potwierdzajgc umiejetno$¢ samodzielnego prowadzenia pracy
naukowej. OSwiadczam, Ze zaréwno moje zainteresowania naukowe, dotychczasowe do$wiadczenia
zawodowe, jak i uzyskane uprawnienia, stopnie i tytul naukowy dotycza tematyki poruszanej
w rozprawie, a poniewaz nie mam zadnego wspélnego dorobku naukowego z Doktorantka, moge podjaé

sie kompetentnej i obiektywnej oceny przedstawionej przez Nig pracy doktorskiej.

Dobér odpowiedniego materiatu na endoprotezy jest kluczowy z uwagi na jego wptyw na komfort
zycia pacjentow, ktérzy poddajac sie operacji chirurgicznej, oczekujg diametralnej poprawy kondycji
izniesienia spowodowanych choroba ograniczen zycia codziennego. W celu zaspokojenia funkcji
uZytkoWych produktoéw konieczne jest zaprojektowanie i zastosowanie materiatéw inzynierskich, ktére,

poddane odpowiednim procesom technologicznym ksztattowania struktury i postaci geometrycznej,
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zapewnig odpowiednie wtasno$ci fizykochemiczne materiatu. Zapewnienie oczekiwanych wiasnosci w
réwnym stopniu na calym przekroju elementu nie znajduje racjonalnego uzasadnienia w obliczeniach
inzynierskich i rzeczywistych oczekiwaniach uzytkownikéw, na co wskazujg do§wiadczenia projektowe,
technologiczne i eksploatacyjne licznych produktéw. W zwigzku z tym, wymagania stawiane rdzeniowi
materiatu, czesto réznig sie od tych, ktére tycza sie jego powierzchni lub nanoszonej warstwy
powierzchniowej. Wtasnosci mechaniczne i plastyczne endoprotezy powinny by¢ maksymalnie zblizone
do naturalnej ludzkiej kosci, w celu dzielenia obciazen przenoszonych przez sztuczny staw z otaczajacymi
go zywymi tkankami i dla zapobiega ich osteopenii. Warstwa powierzchniowa ma natomiast zapewni¢
odpornos¢ na zuzycie, biokompatybilno$¢, mozliwo$¢ wrastania zywych tkanek i/lub antybakteryjnos¢.
Ostatnie dekady przyniosty ogromny postep w obszarze redukcji inwazyjnosci wykonywanych zabiegéw
chirurgicznych, zachowania tkanek, wzrostu odporno$ci na zuzycie, a takze biokompatybilnosci
i osteointegracji materialéw trwale wprowadzanych do organizmu ludzkiego. Istotnie poszerzyla sie
réwniez wiedza na temat kontroli bélu i zapobiegania utracie krwi podczas zabiegéw, przywracania
anatomii i funkcji uszkodzonych stawéw w okresie okotooperacyjnym i podczas dalszej rehabilitacji oraz
zapobiegania powiklaniom. Niemniej jednak, pomimo, synergicznie wzmacniajacych sie, zdobyczy
medycyny i techniki, od kilku do kilkudziesieciu procent zabiegéw (w zaleznoéci od rodzaju
uszkodzonego stawu) wymaga operacji rewizyjnych, czego przyczyng s3 najczesciej obluzowania
i przemieszczenia endoprotez, uszkodzenia mechaniczne, a takze infekcje na tle alergicznym czy

bakteryjnym.

W nurcie tych istotnych i aktualnych zagadnient mie$ci sie praca doktorska Pani mgr inz. Joanny
Szczuki pod tytutem ,Nowe metody modyfikacji powierzchni stopu tytanu Ti6Al4V ELI stosowanego
w implantologii”. Dysertacja ta zostata wykonana pod opiekg naukowg Promotora Pana Dr. hab. inz.
Tomasza Buchwalda oraz Promotora pomocniczego Pana Dr. hab. inz. Mariusza Sandomierskiego.
Tematyka opiniowanej pracy doktorskiej obejmuje ksztaltowanie struktury i wiasnosci warstw
powierzchniowych nanoszonych na stop Ti6Al4V ELI do zastosowan na endoprotezy. Doktorantka
poszuKkuje rozwigzan, ktére umozliwig kontrolowane uwalnianie lekéw w organizmie pacjentéw po
dokonaniu operacji wszczepienia endoprotezy. Przedstawione w pracy wyniki badan naukowych
jednoznacznie wskazuja, ze wpisuje sie ona w inzynierie powierzchni materialéw inzynierskich,

ktéra jest waznym duzym obszarem, nalezacym do dyscypliny naukowej inzZynieria materialowa.

W mysl art. 187 ust. 3 Ustawy rozprawe doktorska moze stanowi¢ praca pisemna, w tym
monografia naukowa, zbiér opublikowanych i powigzanych tematycznie artykutéw naukowych, praca
projektowa, konstrukcyjna, technologiczna, wdrozeniowa lub artystyczna, a takze samodzielna
iwyodrebniona cze$¢ pracy zbiorowej. Opiniowana dysertacja jest praca pisemng, ktéra sktada sie
z 5 numerowanych rozdzialéw zakonczonych podsumowaniem, wykazem literatury oraz spisami

rysunkow i tabel. Pierwsze 3 rozdzialy majg charakter wprowadzajacy, natomiast kolejne 2 prezentuja
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wiasciwe wyniki badan, ktére zostaly uprzednio opublikowane w anglojezycznych czasopismach.
Rozdziat 4 bazuje na publikacji: Szczuka, ]., Sandomierski, M., Buchwald, T. (2022). Formation of the
octadecylphosphonic acid layer on the surface of Ti6Al4V ELI titanium alloy and analysis using Raman
spectroscopy. Spectrochimica Acta Part A: Molecular and Biomolecular Spectroscopy, 265, 120368
(Elsevier, IF 4.3, 140 pkt MNiSW), natomiast Rozdziat 5 oparto na artykule: Szczuka, ]., Sandomierski, M.,
Voelkel, A, Grochalski, K., Buchwald, T. (2023). Surface Modification of Ti6Al4V ELI Titanium Alloy by
Poly (ethylene-alt-maleic anhydride) and Risedronate Sodium. Materials, 16(15), 5404 (MDPI, IF 3.1, 140
pkt MNiSW). W obu przypadkach Doktorantka jest pierwsza Autorkg, co wskazuje na Jej kluczowa role w
realizacji badan, jednak z formalnego punktu widzenia uzupetnienia wymagaja informacje jaki jest Jej
udziat iloSciowy (%) i jako$ciowy w kazdej z wymienionych publikacji. Formalnym uzupetnieniem pracy

powinno by¢ takze wymagane Ustawg (art. 187 ust.4) anglojezyczne Streszczenie pracy.

Wprowadzanie [Rozdziat 1] jest krotka analizg literaturowg, rozpoczynajaca sie nakre$leniem
przez Autorke motywacji, dla ktérej zainteresowata si¢ przedmiotowa tematyka [1.1], a nastepnie
zawierajacg informacje dotyczace kolejno: biomateriatéw [1.2], wlasnosci materiatéw do budowy
endoprotez [1.3], implantéw [1.4] i endoprotezoplastyki [1.5], z podziatem na endoprotezy koriczyn
dolnych [1.5.1] i gérnych [1.5.2]. [Rozdziat 2] dotyczy materiatéw, ktére stanowig przedmiot badan
naukowych prowadzonych przez Doktorantke. Najwiecej miejsca po§wieca Ona charakterystyce stopu
Ti6Al4V [2.1], zwracajgc uwage na dwufazowos$¢ tego stopu i odmienny wplyw na jego wiasnosci fazy a
iB [2.1.1] oraz potencjalnie szkodliwy wplyw na zdrowie cztowieka dodatku do tego stopu 6% aluminium
14% wanadu. W tym miejscu nalezy zwrdci¢ uwage, ze czym innym sa domieszki samoistnie wystepujace
w stopie, a czym innym dodatki, ktére s3 dodawane umy$lnie w okres$lonym stezeniu dla uzyskania
polepszonych wtasno$ci materialu. W tym kontekscie nazwa .podrozdziaiu 1.1.2. Domieszkowanie
aryzyko toksycznosci nie jest poprawna. Kolejny podrozdzial [2.1.4], zatytutowany Modyfikacje
powierzchni stopéw tytanu, zawiera nienumerowane czesci, dotyczace modyfikacji fizycznych,
chemicznych i mechanicznych. Uzycie terminu modyfikacja powierzchni jest blizsze badaniom
polimeréw, ktérymi Autorka takze si¢ zajmuje, stad by¢ moze takie ujecie zagadnienia, jednak
w odniesieniu do materiatéw metalowych wiasciwsze bytoby okreélenie ksztattowanie struktury
i wiasnosci powierzchni materiatéw. Niezaleznie od przyjetego nazewnictwa $rédtytut Modyfikacje
mechaniczne znalazt si¢ o dwa akapity za pézno, poniewaz kulowanie i frezowanie nalezy do metod
mechanicznych, a znajduje sie¢ w czesci dotyczacej modyfikacji chemicznych. Z merytorycznego punktu
widzenia w tej czesci pracy korzystne byloby wprowadzenie $rédtytutu Osadzenie/nanoszenie warstw
powierzchniowych lub zblizonego, a przedstawiony przeglad metod stosowanych w tym obszarze warto
by wzbogaci¢ o informacje, Ze na materialty metalowe stosowane na implanty mozna osadza¢ takze
materialy z innych grup, a nie wylacznie polimery, np. metodg nanoszenia pojedynczych warstw

atomowych (ang. Atomic Layer Deposition - ALD). W kolejnych krétkich podrozdziatach Autorka skupia
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si¢ na polimerach w medycynie [2.2], a takze na kwasie oktadecylofosfonowym (ODPA) [2.3] i na
ryzedronianie sodu (RSD) [2.4], co takze jest selektywne, lecz ma uzasadnienie w kontekécie materialéw

wykorzystywanych do badan wtasnych.

Metodologia wiasnych badan materiatoznawczych zostata przedstawiona w [Rozdziale 3]
dysertacji. Podrozdziat 3.1. jest po§wigcony metodom pomiarowym (tez niefortunne okreélenie, trafniej
bytoby: metod badawczych) ktére obejmuja w szczegélnosci skaningowa mikroskopie elektronowg
(SEM) i mikroskopie konfokalng, a takze rézne rodzaje spektroskopii: Ramana, EDS, FTIR, UV-VIS.
Poszczeg6lne metody naukowo-badawcze zostaty prawidtowo dobrane do zakresu wykonanych prac.
Niemniej jednak Aplikantka w toku prac napotkata pewne ograniczenia sprzetowe. Przyktadowo
przedstawiajgc wyniki badan chropowatoéci powierzchni prébek wyzarzanych w 600°C i niepoddanych
obrébce Autorka stwierdza, ze ,ograniczenia rozdzielczo$ci mikroskopu konfokalnego uniemozliwity
uzyskanie bardziej szczegétowych danych”. Nasuwa sie zatem pytanie, jaka metode/metody badawcze
mozna by zastosowac, by uzyska¢ doktadniejsze wyniki? Prébki do badan wykonane z pocietej blachy
wykonanej ze stopu Ti6Al4V ELI wymagaly uprzedniego przygotowania. Procedure przygotowawczg

przedstawiono w podrozdziale 3.2.

Wyniki eksperymentéw, otrzymane w ramach realizacji pracy doktorskiej, dotycza nanoszenia
warstw powierzchniowych na stop Ti6Al4V ELI, ktére docelowo maja umozliwia¢ kontrolowane
uwalnianie lekéw w organizmie pacjenta po dokonaniu operacji wszczepienia endoprotezy.

Pierwsza seria eksperymentéw opisana w [Rozdziale 4] polegata na naniesieniu, na powierzchnie
ptytek wyzarzanych w 600°C przez 15h i stopniowo chtodzonych, w wyniku czego pokryly sie one
warstwg tlenku TiO;, oraz na powierzchnie ptytek nie poddawanych obrébce cieplnej, warstwy kwasu
oktadecylofosfonowego (ODPA), a nastepnie warstwy hydroksyapatytu (HA) poprzez wytrgcenie
zroztwordw. Plytki wyzarzane i niewyzarzane pokryte warstwami ODPA i HA zanurzono nastepnie
w symulowanym ptynie ustrojowym (SBF) w celu sprawdzenia przyczepnoéci HA do powierzchni ptytki.
Wykonane badania, obejmujace obserwacje z uzyciem mikroskopu skaningowego i konfokalnego,
badania spektroskopowe (EDS, Raman) i pomiary kata zwilzania wykazaly, ze korzystny efekt uzyskano
po zanurzeniu ptytek niewyzarzanych w SBF. Pozostate konfiguracje eksperymentu nie wptynety na ilog¢
HA przywierajacego do badanej ptytki.

Cechujaca si¢ wigkszym stopniem ztozonoéci druga seria eksperymentéw, przedstawiona
w [Rozdziale 5] pracy, miata na celu sprawdzenie zasadno$ci zastosowania bezwodnika poli(etyleno-alt-
maleinowego)(PEAMA), jako warstwy zdolnej do uwalniania leku - ryzedronianu sodu (RSD), co ma
uzasadnienie ekonomiczne. PEAMA jest wielokrotnie tafiszy, niz jego popularny odpowiednik poli(kwas
glikolowy) - PGA. Eksperymentom poddano plytki opcjonalnie poddane alkalicznej obrébce cieplnej
(AHT) i utlenianiu nadtlenkiem wodoru. Procedura eksperymentu obejmowata obrébke

powierzchniowg Kkolejno poprzez silanizacje powierzchni (3-aminopropylo)-trietoksysilanem - APTES,
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naniesienie warstwy PEAMA, sprzeganie 1,1 -karbonylodiimidazolu - CDI i kompleksowanie Zn.
Docelowo ptytki byly umieszczane w roztworze RSD, a analiza spektroskopowa UV-VIS umozliwita
zbadanie sorpcji i desorpcji leku dla réznych wariantéw przygotowanego podtoza. W ramach prac
badawczych wykonano takze obserwacje mikroskopowe (SEM) wraz z analizg sktadu chemicznego
(EDS), badania spektroskopowe (Raman, FTIR), pomiary kata zwilzania i analize topografii powierzchni.
Otrzymane wyniki badan wskazujg, ze opracowana procedura pozwala na uzyskanie warstwy zdolnej do
sorpcji i pozZniejszej desorpcji leku RSD, przy czym wykonanie na jej poczatkowym etapie alkalicznej
obrébki cieplnej zapewnia lepszy efekt koficowy, niz trawienie w H,05.

Wyniki przedstawionych eksperymentéw sg interesujace poznawczo, wpisujgc sie w badania
podstawowe i stanowiac dobrg baze do dalszych badan przemystowych i prac rozwojowych,
zmierzajacych do aplikacji wypracowanych rozwigzan w obszarze implantologii. Pewien niedosyt
merytoryczny pozostawia koficowa redakcja pracy jako catosci. Cele badan zostaly zdefiniowane
odrebnie w Rozdziale 4 i w Rozdziale 5, lecz Autorka nie pokusita sie o zdefiniowanie jednego gtéwnego
celu, ktéry taczytby w sobie obie serie eksperymentéw. Praca nie zawiera réwniez przejrzystego
diagramu, schematu czy wykresu, ktéry przedstawiatby graficznie co, jaka metodg, z uzyciem jakiego
sprzetu i w jakim celu zostato wykonane. O ile analiza szczeg6towych i czesto bardzo pracochtonnych
badan nie budzi zastrzezer, o tyle nad koricowg synteza mozna by jeszcze popracowaé. Widoczne jestto
réwniez w Podsumowaniu, ktére jest ostatnia, juz nienumerowang cze$cia pracy. Jest ono w zasadzie
streszczeniem, a nie zwartg syntezg, prezentujaca kluczowe wyniki eksperymentéw z odwotaniem do

najwazniejszych obrazéw mikroskopowych, wykreséw i tablic.

Lektura pracy nasuwa wypunktowane ponizej dyskusyjne pytania natury merytorycznej.

1. W przegladzie literatury Aplikantka przedstawia informacje, Ze oczekiwana redukcja modutu Younga
stopéw tytanu, w celu zblizenia go do wartosci jak najblizszej modutowi kosci ludzkiej, dla
wyeliminowania zjawiska ekranowania naprezen (ang. stress shielding), moze nastgpi¢ poprzez
zastosowanie porowatej struktury materiatu. Jakie sg inne sposoby umozliwiajgce redukcje modutu
Younga stopdéw tytanu?

2. W pracy (s. 58) znalazlo sig niejasne stwierdzenie: ,Dodatkowo zauwazono, ze na ptytkach pokrytych
tlenkamii ODPA nie byto mozliwosci dotaczenia HA - wida¢é to zaréwno na pomiarach ramanowskich,
jak i pomiarach kata zwilzania (jednak struktury sa zauwazalne w wynikach SEM).” Prosba
o doprecyzowanie, co wynika z badan spektroskopowych i pomiaréw kata zwilzania, a co jest
obserwowane w mikroskopie skaningowym? Jakie jest wythumaczenie takiego stanu rzeczy?

3. Przeglad literatury [poz. 182] wskazuje, Ze zalecana warto$¢ parametru chropowatoséci Sa powinna
si¢ zawiera w przedziale 1+1,5 um, podczas, gdy najlepszy uzyskany przez Aplikantke wynik to
0,639 pm dla prébki Ti AHT_APTES_PEAMA_CDI_Zn_RSD. W tym kontekécie Autorka informuje, ze

konieczne bedzie rozszerzenie badan o sprawdzenie innych parametréw AHT w celu uzyskania
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lepszych wynikéw. O jakie parametry chodzi i jak mogg one potencjalnie wptyna¢ na oczekiwang
wyzszg warto$¢ Sa?

4. Doktorantka konczy przeglad literaturowy podrozdziatem 1.5. dotyczacym endoprotezoplastyki,
wramach ktérego wyréznia dwa bardziej szczegétowe podrozdziaty, dotyczgce odpowiednio
endoprotez konczyn gérnych (1.5.1) i dolnych (1.5.2). Na endoprotezy ktérych czeséci ciata
najbardziej nadaja sie zaproponowane w pracy doktorskiej rozwigzania? Czy na obecnym etapie prac

jest mozliwe ich wytypowanie? Pro$ba o argumentacje stanowiska w tej sprawie.

Doktorantka w swojej dysertacji nie ustrzegta sie drobnych bledéw edycyjnych, technicznych
ijezykowych, ktérych znaczenie, w poréwnaniu z uwagami merytorycznymi, jest oczywiscie
odpowiednio mniejsze. Na polskojezycznym rysunku 5.1 (s. 60) znalazto sie anglojezyczne pole ,Alkali
heat treatment”, co wynika zapewne z przeoczenia go podczas ttumaczenia rysunku z jezyka angielskiego
na polski. Z tej samej przyczyny w niektérych tabelach (np. tab.5.2, s. 84) Autorka uzywa jako separatora
kropki, zamiast przecinka. Co do zasady Doktorantka dobrze postuguje sie specjalistycznym jezykiem
wia$ciwym inzynierii materiatowej, jednak zdarzyly sie sporadyczne potknigcia w tym obszarze, np.
uzyto zwrotoéw wartosci procentéw wagowych (s. 41) oraz okreslenie udziatu wagowego poszczegélnych
pierwiastkéw (s. 70) w miejscu prawidtowego okreslenia stezenie masowe pierwiastkéw. Zauwazono tez
literowki, np. PPrzyktady (s. 6), skaningowy mikroskopia elektronowy (s. 26), pierwiastek ten wystepujq
wobu zwiqzkach (s.41) oraz niezreczno$ci jezykowe, np. ,(...) fioletowy kwadrat oznacza zakres
przesuniecia ramanowskiego, w oparciu ktérego stworzono mapy powierzchni (200-1000 cm-! ) (s.74).
Nalezy jednak wyraznie podkresli¢, ze cato$ciowe opracowanie jest bardzo staranne, przejrzyste, bogate

w kolorowe mapy i wykresy, co powoduje, Ze estetyka pracy jest na wysokim poziomie.

Podsumowujac niniejsza recenzje opiniowanej pracy doktorskiej Pani Joanny Szczuki pt.,Nowe
metody modyfikacji powierzchni stopu tytanu Ti6Al4V ELI stosowanego w implantologii”, wykonang pod
opiekg naukowg Promotora Pana Dr. hab. inz. Tomasza Buchwalda oraz Promotora pomocniczego Pana
Dr. hab. inz. Mariusza Sandomierskiego, w dyscyplinie inzynieria materiatowa, ogélnie wysoko oceniam
catoksztatt dokonan Doktorantki. W szczegélnosci na uznanie ias}uguje umiejetnos$¢ doboru metod
badawczych, realizacji konkretnych badar zgodnie z zatozonym planem, a takze wysnuwania wnioskow
ptynacych z wykonanych eksperymentéw. Chce podkreélié, ze zauwazone niedociggniecia czy
niedostatki, ktére wystepuja nawet w najlepszych pracach, nie zmieniajg mojej pozytywnej i przychylnej
oceny opiniowanej dysertacji.

Strona formalna wymaga by w dokumentacji przewodu doktorskiego znalazty sie informacje jaki
jest udziat ilosciowy (%) i jakosciowy Doktorantki w dwéch kluczowych publikacjach, ktérym

odpowiadajg odpowiednio Rozdziat 4. i Rozdziat 5. dysertacji, a takze anglojezyczne Streszczenie pracy.
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W przedstawionej do oceny rozprawie doktorskiej Pani Joanna Szczuka wykazata, ze:

o jest dobrze zorientowana w poruszanej w literaturze problematyce dotyczacej biomateriatow,
w tym w szczeg6lnos$ci stopu Ti6Al4V i materiatéw polimerowych, a takze oczekiwanych wtasnogci
tych materiatéw w kontekscie ich zastosowania na implanty;

o pozyskata umiejetnoéci stawiania probleméw  badawczych i wilasciwego doboru

komplementarnego zestawu metod badawczych do ich rozwigzania oraz ich opracowania

praktycznego;
° uzyskata warto$ciowe i oryginalne wyniki badat o znaczeniu poznawczym;
e opanowata umiejetno$ci opracowania wynikéw wykonanych badan oraz prezentowania

osiggnietych rezultatéw badawczych;

w zwigzku z czym stwierdzam, ze opiniowana dysertacja spetnia wymagania okre$lone w Ustawie
o Stopniach Naukowych i Tytule Naukowym oraz o Stopniach i Tytule w Zakresie Sztuki (Dz. U. nr 65
z dnia 16 kwietnia 2003 roku poz. 595 z péZniejszymi zmianami) oraz Ustawie Prawo o szkolnictwie
wyzszym i nauce (Dz. U. 2018 z dnia 20 lipca 2018 roku poz. 1668 z péZniejszymi zmianami), a co za tym
idzie wnioskuje do Rady Dyscypliny Naukowej Inzynieria Materiatowa Politechniki Poznarnskiej

o dopuszczenie Doktorantki do publicznej obrony pracy doktorskiej.

Anna Danuta Dobrzariska- Elektronicznie podpisany przez
Danikiewicz; Prof. dr hab.

Qanikiewicz: Profidr hab, inz. -
Inz. ' Dara: 2025041908 43502,

Gliwice - Zielona Géra, 19 kwietnia 2025 roku /Prof. dr hab. inz. Anna D. Dobrzariska-Danikiewicz/
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