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Uwagi ogéline o tematyce rozprawy

Poszukiwanie nowych materiatdbw o ulepszonych witasciwosciach jest domeng
inzynierii materiatowej. Jesli materialy te przeznaczone sg do zastosowan w inzynierii
biomedycznej, to ich rozwd] wnosi wkiad w rozwdj innej dyscypliny, jaka jest inzynieria
biomedyczna. Takie witasnie cechy interdyscyplinarnosci nosi recenzowana rozprawa
doktorska mgr inz. Elizy Romanczuk. Podjeto w niej zagadnienie zaprojektowania,
opracowania procesu technologicznego oraz scharakteryzowania cech biofunkcjonalnych

bezniklowych stali austenitycznych.

Stale austenityczne sg popularnym materiatem wykorzystywanych w wielu gateziach
przemystu, w tym jako materiat implantacyjny. Z punktu widzenia zastosowan
biomedycznych podstawowg wadg stali austenitycznych w ich klasycznej formie jest wysoka
zawartos¢ niklu — pierwiastka stabilizujgcego strukture austenityczng, ale jednoczesnie
wywotujgcego reakcje alergiczne. Rozwdj bezniklowych stali austenitycznych jest wiec
waznym kierunkiem badawczym, o duzym potencjale aplikacyjnym. Doktorantka podjeta sie
zaprojektowania takiego skfadu chemicznego stali, ktéry zagwarantuje stabilng strukture

austenityczng i odpowiednie cechy biofunkcjonalne.
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Oprécz niklu, popularnymi pierwiastkami stabilizujgcymi strukture austenityczng sg
mangan i azot i takie dodatki stopowe zastosowano w czesci eksperymentainej, ustalajagc
zawartos¢ chromu na 18% i testujgc 3 zawartosci manganu 6, 12 i 18%. Dodatek azotu
zapewniono poprzez atmosfere azotowg podczas mechanicznej syntezy lub dodatek proszku
MnsN.

Stale austenityczne wytwarzane sg w klasycznych procesach metalurgicznych
(topienie i odlewanie, a nastgpnie przerébka plastyczna), jednak w przypadku stali
bezniklowych jest trudno$¢ w uzyskaniu odpowiedniego stezenia azotu, dlatego w
recenzowanej rozprawie zdecydowano sig na alternatywne podejscie wykorzystujace metody
metalurgii proszkéw. W pracy postawiono cel ogélny, jakim bylo otrzymanie metoda
mechanicznej syntezy proszkéw bezniklowe;j stali austenitycznej, nastepnie ich konsolidacja i
ocena mikrostruktury i wybranych wiasciwosci oraz ich poréwnanie z wtasciwo$ciami
klastycznej stali typu 316LV oraz szereg celéw szczegdtowych, w tym okreslenie wplywu
parametrow mechanicznej syntezy i warunkéw konsolidacji na mikrostrukture i wtasciwosci
otrzymanych stali. Tak sformutowany cel pracy uwazam za ciekawy pod wzgledem
naukowym i aktualny w kontek$cie obecnie prowadzonych badan w $wiatowych oérodkach..

Najwazniejsze wyniki i ocena merytoryczna pracy

Czes¢ eksperymentalna pracy poprzedzona jest przegladem literaturowym
obejmujgcym zagadnienia istotne z punktu widzenia tematyki rozprawy. Doktorantka omawia
w nim metaliczne materiaty implantacyjne, skupiajac sie na stalach stosowanych w
implantologii, metody metalurgii proszkéw jako alternatywne metody otrzymywania
bezniklowych stali austenitycznych, w tym mechaniczng synteze i metody konsolidacii
proszkow oraz charakterystyki biofunkcjonalne biomateriatow metalicznych ze szczegélnym
uwzglednieniem odpornoéci na korozje w roztworach plynow fizjologicznych oraz
bioaktywnoéci i cytotoksycznosci. Taki dobér zagadnien uwazam za adekwatny do
postawionego w pracy problemu badawczego. Bazuje on na aktualnych Zrodiach
literaturowych, w zdecydowanej wiekszosci publikacjach z uznanych czasopism. Doktorantka
udowodnita w nim swoje dobre rozeznanie w tematyce doktoratu. Przeglad literatury konczy

podsumowanie, z ktérego jasno wynika cel pracy.

Doktorantka postawita nastepujaca teze: ,poprzez odpowiedni dobér skiadu
chemicznego, modyfikacje metody wprowadzenia azotu oraz zastosowanie metody HIP i
obrobki cieplnej mozliwe jest wytworzenie bezniklowej stali austenitycznej o cechach
biofunkcjonalnych lepszych w poréwnaniu ze stalg 316LV". Aby udowodni¢ postawiong teze,
doktorantka zaproponowata obszerny program badawczy ztozony z 3 zasadniczych czesci.



Czes¢ pierwsza poswiecona jest doborowi skiadu chemicznego, proszkéw
wyjsciowych oraz parametrow mechanicznej syntezy dla uzyskania w petni austenitycznych
proszkow bezniklowej stali austenitycznej. Wytworzono proszki o 3 zawartosciach manganu
6, 12 i 18%. Jako substraty wykorzystano proszki elementarne zelaza, chromu i manganu.
Alternatywnie jako zrédto manganu wykorzystano proszek Mn4N. Proces mielenia
prowadzono w atmosferze azotu lub argonu do czasu uzyskania struktury austenitycznej, co
weryfikowano za pomoca dyfrakcji promieniowania rtg. Ustalono, ze (1) dla najnizszej
zawartosci Mn (6%) nie udato sie uzyskaé struktury w petni austenitycznej; (2) dla zawartosci
Mn 12% strukture austenityczng uzyskuje sie tylko w przypadku mielenia w atmosferze azotu
(niezaleznie czy substratem jest proszek elementarny czy Mn4N); (3) dla najwyzszej

zawarto$ci Mn strukture austenityczng dla wszystkich wariantéw mielenia.

W drugiej czesci pracy przeprowadzono obszerne badania majgce na celu dobor
warunkéw konsolidacji i obrébki ciepinej, ktére pozwolg zachowaé strukture austenityczng w
litym spieku. Jako metody konsolidacji wykorzystano prasowanie i spiekanie, prasowanie na
gorgco w matrycy oraz izostatyczne prasowanie na gorgco (HIP). Uzyskano spieki o gestosci
wzglednej od 81 do 97%, co wskazuje, ze otrzymane materialy sg trudno spiekalne.
Dodatkowym wyzwaniem podczas spiekania jest unikniecie przemiany fazowej austenitu w
ferryt, co okazato sie mozliwe tylko dla dwodch wariantéw probek o zawartosci Mn 12%.

Trzecia cze$é pracy dotyczy charakterystyki wytworzonych spiekéw pod wzgledem
mikrostrukturalnym oraz ocena wtasciwosci biofukcjonalnych. Do badan mikrostruktury
wykorzystano skaningowg mikroskopie elektronowg wzbogacong o analize sktadu
chemicznego w mikroobszarach (EDS), a takze dla wybranych probek transmisyjng
mikroskopie elektronowa. Jedli chodzi o wiasciwosci, to w recenzowanej pracy badano
wiasciwosci mechaniczne (wykonano pomiary twardosci, proby rozciggania, $ciskania i
zginania), odpornos¢ korozyjng (w roztworze Hanksa), a takze przeprowadzono badania
bioaktywnosci i cytotoksycznosci. Taki zestaw technik badawczych uzytych do
scharakteryzowania wytworzonych materiatbw uwazam za adekwatny do rozwigzania
postawionego problemu, a doktorantka wykazata sie dobrg znajomoscig tych technik i

umiejetnoscig interpretacji wynikéw badan.
Za najwazniejsze osiggniecia pracy uwazam:

1. Dobor sktadu chemicznego, warunkéw mechanicznej syntezy oraz konsolidacji proszkéw

i uzyskanie litego spieku z bezniklowej stali austenityczne;.

2. Wykazanie lepszych cech biofunkcjonalnych opracowanej stali (tj. odpornosci korozyjnej i
cytotoksycznosci) w poréwnaniu z klasyczng stalg austenityczng 316LV.



Po lekturze pracy nasuneto mi sig kilkka uwag i pytan o charakterze dyskusji naukowe;j.

Chciatabym poznac opinie doktorantki w nastepujgcych kwestiach:

1.

Zastanawia mnie, z jakich powodéw zdecydowano sie na spiekanie stali z 6%
zawartoscig Mn, skoro po mechanicznej syntezie nie uzyskano struktury w petni
austenitycznej? Trudno spodziewaé sig, ze przemiana w austenit nastgpi podczas
spiekania.

Zaskakujgcym wynikiem (na ktéry tez zwrécita uwage doktorantka) jest uzyskanie
struktury w peini austenitycznej w spiekach dla zawarto$ci Mn 12%, natomiast dla
wiekszej zawartosci tego pierwiastka mieszaniny austenitu i ferrytu. Ciekawi mnie,
czy od czasu zakonczenia redagowania rozprawy nastapit jakis postep w wyjasnieniu
tej obserwacji?

Literatura dotyczgca bezniklowych stali austenitycznych do zastosowan
biomedycznych jest do$¢ bogata. Doktorantka jednak nie probuje odnie$é
uzyskanych w czeéci eksperymentalnej wynikéw badan do danych literaturowych.
Czy nowo opracowana stal wyréznia sie czym$ na tle innych stali bezniklowych

opisywanych w literaturze?

Zastanawiam sie nad wiarygodno$cig wynikéw badan korozyjnych ze wzgledu na
porowato$¢ probek. lle probek badano dla jednego stanu? Czy wyniki nie bedag
bardziej zaleze¢ od ilosci i wielkosci poréw w obszarze wystawionym na dziatanie

roztworu, a nie wtasciwosci samego materiatu? Prositabym o komentarz w tej sprawie.

Doktorantka wyniki tylko wybranych badan (odporno$¢ korozyjna i badania
cytotoksycznosci) poréwnuje do klasycznej stali austenitycznej 316LV i na tej
podstawie wnosi o prawdziwosci postawionej tezy. Pytanie, czy wystarczajgce jest
poréwnanie dwoch wiasciwosci dla uogélnionego twierdzenia o lepszych cechach
biofunkcjonalnych. A jak jest z innymi wiasciwosciami?

Nie znalaztam zadnych informacji odnosnie do materiatu referencyjnego — klasycznej
stali 316LV. W jakim byt stanie, jakg metodg wytworzony? Czy tez byt spiekiem?

Uwagi redakcyjne

Recenzowana rozprawa ma uktad typowy dla rozpraw doktorskich i obejmuje stan

zagadnienia, cel i teze pracy, materiat i metodyke badan, wyniki badan wraz z dyskusjg oraz

wnioski. Praca jest napisana poprawnym jezykiem i czyta sie jg przyjemnie.

Praca jest generalnie dopracowana pod wzgledem edycyjnym (formatowanie jest

spéjne, a cato$¢ przejrzysta i czytelna), na pochwate zastuguje materiat ilustracyjny w



postaci zdje¢ mikroskopowych, ktére sg bardzo dobrej jakosci, a wykresy sg w wigkszosci
czytelne. Jednak mnogos¢ badanych wariantéw spowodowat pewng niespojnosc i
niekonsekwencje w oznaczeniach probek (inaczej na rysunkach, inaczej w tabelach, inaczej
dla réznych badan), czasem tylko w tekécie napisano, o jaki materiat chodzi, bo ani w
podpisie pod rysunkiem ani opisie na rysunku nie podano sktadu chemicznego, np. tabela
6.9 czy Rys. 6.49. Podpis pod Rys. 6.15 jest niefortunny, bo nie przedstawia struktury
fazowej proszkéw elementarnych. Mam tez uwage do Rys. 6.35i 6.36, o ktérych doktorantka
pisze, ze przedstawiono zalezno$ci odpowiednio ‘gesto$ci wzglednej od mikrotwardosci' i
‘wielkosci ziarna i mikrotwradosci’. Przedstawione wykresy nie przedstawiajg zadnej
zaleznosci, a jedynie zestawienie tych dwoch wielkosci dla szeregu probek. Zaleznosc jest

wtedy, gdy na jedna wielko$¢ jest na osi X, a druga na osi Y.

Opinia konncowa

W opinii koricowej chciatabym stwierdzi¢, ze pomimo swoich uwag uwazam recenzowang
prace za wartosciowg pod wzgledem naukowym, podejmujgcg wspodiczesne problemy
nurtujgce rézne grupy badawcze. Doktorantka przedstawita problem badawczy, a sposob
jego rozwigzania jest oryginalny. Wykazata si¢ ponadto dobrg znajomoscig tematyki
rozprawy, umiejetnoscig planowania i prowadzenia badan oraz interpretacji wynikow.
Opanowata takze kilka metod badawczych materiatéw. Z pelnym przekonaniem moge wigc
stwierdzié, ze rozprawa doktorska pt. ,Charakterystyki biofunkcjonaine bezniklowych stali
implantacyjnych otrzymywanych metodg metalurgii proszkéw” spetnia wymagania formalne
stawiane rozprawom doktorskim, a mgr inz. Eliza Romanczuk zastuguje na stopiers doktora
nauk technicznych. Wnosze wiec o dopuszczenie jej do publicznej obrony.
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