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Nowe metody modyfikacji powierzchni stopu tytanu Ti6AI4V ELI
stosowanego w implantologii

Przedstawiona do recenzji rozprawa doktorska mgr inz. Joanny Szczuki pt. ,Nowe metody
modyfikacji powierzchni stopu tytanu Ti6Al4V ELI stosowanego w implantologii’ zostata
wykonana na Wydziale Inzynierii Materiatowej i Fizyki Technicznej Politechniki Poznariskiej.
Promotorem rozprawy jest dr hab. inz. Tomasz Buchwald, natomiast promotorem pomocniczym
dr hab. inz. Mariusz Sandomierski.

Oceniana praca zostala napisana w uktadzie hybrydowym pomiedzy klasycznym a zbiorem
publikacji. Rozprawa rozpoczyna si¢ od wprowadzenia, opisu materialu badanego, metod
pomiarowych. Nastepnie opisane sg dwa nurty badari — utworzenie warstwy kwasu ODPA
i modyfikacja powierzchni stopu za pomocg bezwodnika poli(etylenowo-alt-maleinowego).
Kazdy z tych nurtéw ma wyszczegdlniony cel badan, metodyke, wyniki wraz z dyskusja
i podsumowanie. Praca korczy sie¢ ogélnym podsumowaniem. Doktorantka skupita si¢ na
zagadnieniach zwigzanych z modyfikacja powierzchni stopu Ti6Al4V pod katem uzyskania
zaplanowanych wiasciwoéci uzytkowych - zwigkszenia osteointegracji, czy tez uwalniania
lekéw. Prace mozna zaklasyfikowa¢ do interdyscyplinarnych, gdyz taczy ona w sobie inzynierig
materialowg (wytwarzanie i analiza materiatéw), nauki chemiczne (synteza polimeréw, analiza
chemiczna).

Przedmiotem badari Doktorantki jest modyfikacja powierzchni stopu Ti6Al4V ELI. Stop ten
od wielu lat jest stosowany do produkcji implantéw ortopedycznych, dentystycznych, innych.
Mozna uznaé, ze jest on juz pewnym standardem, bardzo dobrze znanym. Nie zmienia to jednak
faktu, iz zasadne jest dalsze prowadzenie nad nim badan, a w szczeg6lnosci w kierunku
funkcjonalizacji powierzchni. Jej modyfikacja moze prowadzi¢ do przyspieszenia procesu
osteointegracji, co jest wazne w przypadku implantéw ditugoterminowych, a takze do nadania
wiasciwoéci bakteriostatycznych, co z kolei wazne jest w pierwszych godzinach po implantacji.
Podjeta tematyka badawcza jest aktualna i wazna z aplikacyjnego punktu widzenia.

Jak wspomnialem wcze$niej praca zostata napisana w uktadzie hybrydowym. Doktorantka
rozpoczyna jg od czesci literaturowej, w ktérej wprowadza czytelnika w zagadnienia zwigzane
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z biomateriatami i implantami . W rozdziale tym krétko opisuje czym sg wiasnie biomateriaty,
koncentrujagc sie na materiatach stosowanych do produkcji endoprotez. Nastepnie
charakteryzuje gtéwne grupy implantéw przechodzac do endoprotez koriczyn dolnych i gérnych.
W tym rozdziale zabrakto zilustrowania poszczeg6lnych implantéw, ze wskazaniem kluczowych
obszaréw, nad ktérymi pracuje Doktorantka. Kolejny rozdzial dotyczy juz samego stopu
Ti6Al4V, ktéry whasnie jest stosowany do produkeji endoprotez, a takze polimeréw w medycynie
i wiasciwosci ODPA oraz RSD. W przypadku stopu tytanu czytelnik dowiaduje si¢ o jego
wiasciwoéciach - fizycznych, mechanicznych, ale takze ryzyku zwigzanym z toksycznoscig
sktadnikéw stopowych. Tutaj tez skrétowo opisane sa metody modyfikacji powierzchni réznych
materiatéw, z podziatem na fizyczne, mechaniczne, chemiczne. Nastepnie bardzo krétko zostat
scharakteryzowany kwas oktadecylofosfonowy i ryzedronian sodu. Kolejny rozdziat dotyczy
opisu stosowanych dalej metod pomiarowych - spektroskopii Ramana, skaningowej mikroskopii
elektronowej wraz z spektroskopig dyspersji energii, mikroskopii konfokalnej, spektroskopii
w podczerwieni z transformacjg Fouriera oraz sposobu przygotowania prébek do badan. Po tym
rozdziale mozna byto spodziewa¢ sie postawienia tezy pracy, czy tez jej celu, lub przynajmniej
zamyshu podziatu badari na dwie czeéci. Pierwsza czes$¢ badan skupiata si¢ na poprawie wigzania
hydroksyapatytu z powierzchnig stopu Ti6Al4V poprzez zastosowanie warstwy ODPA. Probki
stopu (wersja utleniona i nieutleniona) zostaty pokryte ODPA i w dalszym kroku poddane
procesowi pokrywania hydroksyapatytem na drodze stracania. Prébki byty charakteryzowane
z uzyciem wczeéniej opisanych technik, a takie poddano je testowi zwilzalnoSci
w symulowanym roztworze SBF. Doktorantka stwierdzila, ze zastosowanie ODPA sprzyja
wytracaniu hydroksyapatytu z roztworu SBF. Druga grupa badan dotyczyta wytworzenia na
stopie warstwy, ktéra umozliwiataby kontrolowane uwalnianie leku. W tym celu przygotowano
podioze poprzez utlenienie nadtlenkiem wodoru, lub trawienie alkaliczne z nastgpczym
wygrzewaniem. Tak przygotowane prébki poddano silanizacji, przylgczeniu polimeru,
sprzeganiu CDI, przytgczeniu Zn i sorpcji leku. Prébki zostaty podane analizie fizykochemicznej
zgodnie z opisanymi procedurami. Badaniom poddano takze uwalnianie leku z powierzchni
stopu Ti6Al4V. Uzyskane wyniki badan potwierdzity, Ze mozliwe jest wytworzenie powtok, ktére
w kontrolowany sposéb beda uwalniaty lek do organizmu. Rozprawe doktorska wiericzy
podsumowanie obu nurtéw badawczych.

Przedstawiona do recenzji rozprawa jest ciekawym opracowaniem naukowym. Doktorantka
jest specjalistkg w modyfikacji powierzchni implantéw metalowych. Ponadto opanowata szereg
technik badawczych i analitycznych, poczawszy od syntezy polimeréw, naktadania warstw i ich
charakterystyki fizykochemicznej, w szczegélnosci spektroskopowej. Realizacja zatozonego
programu badan z pewno$ciag wymagata duzego zaangazowania i wktadu pracy Doktorantki.
Rozprawa zostata napisana w przystepny sposéb, a jej szata edytorska jest przejrzysta.
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W pracy zdarzyto sie kilka potknieé, ktére z obowigzku recenzenta wymieniam. Potknigcia te
powinny byé przez Doktorantke wyjasnione. Nadmieniam, Ze recenzja powinna mie¢ tez
charakter dydaktyczny, wiec pozwalam sobie w pewnych miejscach na szersze uwagi. Tak wigc:

1:

10.
191
12.

15:

14.

15.

16.

Str. 1 — stwierdzenie, ze do budowy endoprotez stosuje si¢ materialy resorbowalne,
kompozyty metalowo-ceramiczne jest na wyrost,

Str. 4 — prosze o komentarz dot. stosowania tlenku glinu w implantach dentystycznych,
Str. 5 — prosze o komentarz dot. zastosowania niklu jako biomaterialu w kontekscie
dziatania uczulajacego,

Str. 5 — tytan nie jest materialem idealnym, istnieja doniesienia o jego dziataniu
uczulajgcym,

Str. 14-15 - metody chemiczne i mechaniczne modyfikacji powierzchni zostaty
pomieszane,

Str. 19 — czy wtaéciwosci hydrofobowe sa pozadane w przypadku endoprotez?

Str. 27 — czym kierowano sie proponujac szlifowanie prébek papierem $ciernym do
gradacji 2500?

Str. 34 — czy badano adhezje ODPA do podtoza?

Str. 34 — prosze o podanie informacji dot. wytrgcania HA na stopie — czy optymalizowano
liczbe przemywan?

Str. 42 - prosze o komentarz dot. analizy pierwiastkow lekkich metoda EDS,

Str. 43 - rysunek 4.9 i dalsze w pracy - skala jest niewidoczna,

Str. 62 —praca [174] raczej dotyczy polimeréw niz obrébki alkalicznej stopéw tytanu
i byta opublikowana w 2017 roku, podczas gdy prace [175] i [176] w latach 2001 i 2016.
Thumaczenie alkaliczna obrébka cieplna jest niewtasciwe. Proces AHT w rzeczywistosci
sktada sie z dwéch proceséw — obrébki alkalicznej (trawienia alkalicznego) i nastgpnie
obrébki termicznej. Prositbym o podanie chemizmu tych proceséw, poniewaz jest to
kluczowe dla dalszych etapéw modyfikacji powierzchni stopu i analizy wynikéw,

Str. 68 — prositbym o pokazanie obrazu SEM stopu po procesie szlifowania. Powstanie
poréw po utlenianiu w nadtlenku wodoru jest zaskakujgce, poniewaz zwigzek ten nie
trawi tytanu, lecz go utlenia,

Str. 69 — iloé¢ poréw nie $wiadczy o ilo$ci grup -OH. Alby to okresli¢ konieczne bytyby
przeprowadzenie badan XPS,

Str. 73 — stwierdzenia ,wigksza warstwa tlenku”, ,gwaltowne” pasmo s3 nieprecyzyjne.
Jakimi tlenkami tytanu jest pokryta powierzchnia stopu? Czy obserwowano inne tlenki?
Str. 81 — prosze o przyblizenie metodyki sorpcji/desorpcji leku. Czy wykonano krzywg
wzorcowg? Jak interpretowa¢ widma na rysunku 5.16?

Drobnych btedéw nie wykazuje, gdyz nie maja one najmniejszego wptywu na jako$¢ pracy.
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Przedstawiona do recenzji rozprawa doktorska lezy na pograniczu badan podstawowych
i aplikacyjnych. Zawiera ona w swojej tresci elementy nowosci naukowej i stanowi oryginalne
rozwigzanie problemu w postaci wytworzenia funkcjonalnych warstw na stopie
Ti6Al4Vtechnicznego. Doktorantka wykazata si¢ znajomoscia licznych technik badawczych, a co
najwazniejsze umiejetnoscia samodzielnego prowadzenia pracy naukowej. Moja ocena pracy jest
jednoznacznie pozytywna, a przedstawione uwagi sg natury dyskusyjnej. W zwigzku
z powyzszym stwierdzam, ze rozprawa doktorska Pani mgr inz. Joanny Szczuki speinia wymogi
pracy doktorskiej, o ktérych mowa w stosownej ustawie. Wnioskuje zatem do Rady Naukowej
Dyscypliny Inzynieria Materiatowa Politechniki Poznarskiej o nadanie stopnia naukowego
doktora Pani Joannie Szczuce. :
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