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Ogdlna charakterystyka rozprawy

Tytan 1 jego stopy charakteryzujg unikatowe wiasciwosci fizyczne i chemiczne.
Stawiaja ich w grupie zaawansowanych materialow inzynierskich zardéwno
konstrukcyjnych, jak réwniez funkcjonalnych. Stgd ich szerokie zastosowanie
w pionierskich rozwigzaniach w wielu dzialach techniki. Duza wytrzymalo$é
wzgledna i dobra odporno$¢ na korozje tytanu i jego stopdéw jest m.in. podstawg
nowych rozwigzan w konstrukcjach maszyn i urzadzen wprowadzanych w lotnictwie,
energetyce i chemii. Biozgodno$¢ tytanu z plynami organicznymi czlowieka,
najwigksza sposrod materialow metalicznych, spowodowala natomiast ich szerokie
zastosowanie w medycynie. Tytan jest wigc cenionym biomaterialem stosowanym na
implanty wielu ukladéw budowy czlowieka, m.in. kostnego,  krwionosnego.
Implanty ukladu kostnego najczgsciej wykonuje si¢ ze stopdw tytanu (np. Ti-8Ni-Cr,
Ti-6Al-7Nb, Ti-6Al-4V oraz Ti-29Nb-13Ta-4.6Zr (grupa TNT2 — 20GPa)),
cechujgcych si¢ w pordwnaniu do czystego tytanu wigkszymi wlasciwosciami
wytrzymaloSciowymi.

Analiza wynikéw badan klinicznych wskazuje, Ze umocnienie roztworowe
stanowigce podstawy poprawy wlasciwosci mechanicznych tytanu nie jest najlepszym
sposobem rozszerzenia jego zastosowania w medycynie. Pierwiastki stopowe
umacniajgc tytan negatywnie oddzialuja na organizm ludzki (zjawisko metalozy).
Stad od dwdéch dziesigtek lat prowadzone sg prace badawcze skoncentrowane na
nowych metodach wytwarzania implantow z czystego tytanu spelniajgcych
prognozowane wymagania. Na przyklad stosowane sg implanty z tytanu



nanokrystalicznego wytworzone metodami duzego odksztalcenia plastycznego.
Uzyskano wlasciwosci mechaniczne zblizone do dwufazowych stopéw tytanu, np.
Ti-6A1-4V. Jednoczesnie analiza danych literaturowych wskazuje, ze r0zwoj nowych
technik wytwarzania przy uzyciu nowej aparatury wprowadzonej do produkcji
clementéw maszyn i urzadzen, réwniez implantéw, umozliwia konstytuowanie
zarowno morfologii ich mikrostruktury, jak rowniez ich wlasciwosci uzytkowych.
Obecnie szczegblne znaczenie w wytwarzaniu zlozonych elementéw, w poréwnaniu
do technologii konwencjonalnych, maja techniki przyrostowe. Umozliwiaja
wytwarzanic zlozonych podzespolow wymagajgcych wezesniej montazu  wielu
elementéw. Pozwalajg rowniez wykonaé implanty, m.in. o budowie komérkowej oraz
cechujgcych sie sztywnoscig niezbedng dla ich zastosowania w ukladzie kostnym
czlowieka.

Obecnie techniki przyrostowe z zastosowaniem wigzki lasera lub elektrondw,
umozliwiaja wytwarzanie anizotopowych materialow komérkowych o okreslonych
wlasciwosciach  mechanicznych. Duze powinowactwo tytanu do gazow
atmosferycznych i ich mala przewodnos¢ cieplna determinujg koniecznosé
opracowania zarowno kryteriéw doboru warunkéw procesu przyrostowego,
jak réwniez struktury budowy wytworzonych materialow. Rowniez wymagajg
uwzglednienia unikatowych wiasciwosci  fizycznych i chemicznych tytanu
w konstrukcji implantéw. Stad w mojej ocenie zagadnienia naukowo-badawcze
w opiniowanej rozprawie doktorskiej sa aktualnymi w inzynierii materiatowej
1 w pelni uzasadnionymi,

Przedstawiona do recenzji rozprawa doktorska mgr. inz. Barttomieja Wysockiego
pt.,, Fabrication of the titanium cellular structures by selective laser melting for
medical applications” dotyczy opracowania metody wytwarzania materialu
»komorkowego” implantéw o okreslonych cechach geometrycznych i rozmiarach ich
komorek, dobrej ich biozgodnosci oraz spelniajacego warunki wytrzymalosciowe.
Wpracy wykonano analizy poréwnawcze wlasciwosci uzytkowych implantéw
wytwarzanych z tytanu technicznego Gradel i stopu tytanu Ti-6A1-4V, w procesach
selektywnego spiekania za pomocg wigzki lasera (SLM) oraz elektronéw (EBM).

Analiza aktualnego stanu zagadnienia w tematyce rozprawy wskazuje, ze tytan
ijego stopy sa wcigz glownymi biomaterialami na obcigzone implanty ukladu
kostnego. Ponadto, wytwarzanie technikami przyrostowymi zapewnia uzyskanie
zlozonej ich budowy oraz wzglednie tatwe dostosowanie ich ksztaltu i rozmiaréw do
cech anatomicznych pacjenta. Dostgpne wyniki badan potwierdzaja przydatnosé
metody SLM do wytwarzania implantéw o budowie komérkowej ze stopu Ti-6Al1-4V.
Wada tych implant6éw jest jednak wystgpowanie martenzytu — niekorzystne warunki
procesu, takze zawarto$¢ szkodliwego aluminium i wanadu. Dlatego przyjecie
hipotezy badawczej przez Autora rozprawy, ze jest mozliwe umocnienie roztworowe
atomami tlenu tytanu technicznego w procesie spickania uwazam za uzasadnione
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zarowno ze wzgleddw poznawczych, jak rowniez aplikacyjnych. Udowodnienie
przyjete] w rozprawie tezy dotyczgcej wytwarzania implantéw metodg SLM z tytanu
technicznego o podwyzszonych wlasciwosciach mechanicznych — zblizonych do
wlasciwosci  stopu Ti-6Al-4V — wymagalo kompleksowej analizy wynikow
wykonanych badan i ustalenia stopnia oddzialywania warunkéw procesu
przyrostowego na morfologi¢ ich mikrostruktury i wilasciwosci fizyczne, chemiczne
i mechaniczne. Przedstawione w pracy doktorskiej wyniki badan, w mojej ocenie,
stanowig solidng podstawe¢ do stwierdzenia poprawnosci przyjetych hipotez
badawczych. Prawidlowo zdefiniowano problemy naukowe i okreSlono podstawowe
narzedzia oraz metody badawcze ich rozwigzania. Uznaj¢ zatem, ze spelnione zostaly
warunki formalne wustalone dla rozprawy doktorskiej — naukowej pracy
kwalifikowane;.

Tres¢ opiniowanej rozprawy doktorskiej mgr. inz. Bartlomieja Wysockiego
podzielono na 8 rozdzialow i wykaz 391 pozycji literatury. Zawiera rowniez 72
rysunki, 19 tablic. Rezultaty badan wlasnych przedstawiono w  sposob
niekonwencjonalny — metodyka badan, zestawienie wynikéw i ich analiza.
Zaprezentowano 5 wieloautorskich publikacji w uznanych czasopismach naukowych.
Problematyczng, w takim przypadku, staje si¢ niewatpliwie ocena wkladu Doktoranta
w ich realizacje - 4 z nich firmuje 7-mio osobowy sklad autorski. Niemniej jednak sam
zamysl uwzglednienia w ocenie osiagni¢cia naukowego tego uporzadkowanego zbioru
artykulow uwazam za przemys$lany. Przedstawione prace skladajg si¢ w calos¢
i stanowig spojne tematycznie osiggniecie naukowe.

Wprowadzenie do zagadnien poruszanych w rozprawie doktorskiej zawarto
w rozdziale ,,General Introduction”. Scharakteryzowano w nim biomaterialy
metaliczne, w tym tytan i jego stopy. Omoéwiono wymagania dla biomaterialéw
stosowanych do rekonstrukcji tkanki kostnej, ze szczegélnym uwzglednieniem
materialow komorkowych. Ta czgs¢ pracy oceniam pozytywnie. Na dobrym poziomie
scharakteryzowano  problematyke  ksztaltowania  wlasciwosci  fizycznych
i biologicznych ~ biomaterialow  metalicznych wytwarzanych  technikami
przyrostowymi. Uwzgledniono istotne zagadnienia tego obszaru. Stanowig
odniesienie w analizie wynikéw badan wlasnych przedstawionych w dalszej czgsci
rozprawy.

W rozdziale 2. (Objective, Hypothesis and Scope of the Thesis) przedstawiono
glowne cele pracy — naukowy i utylitarny. Sformulowano teze i omdéwiono
charakterystyke¢ zadan badawczych, zaproponowanych do jej udowodnienia.
Podrozdzial 2.2. jest syntetycznym opisem rozdzialow przedstawionych w rozprawie.
Uznaje, ze dla przyjetego sposobu prezentacji wynikéw badan wlasnych jest pomocny
— wskazuje na wspdlng korelacje przedstawionych publikacji. Jednoczesnie jednak
umieszczony w tym miejscu rozprawy nie powinien si¢ odnosi¢ do dwdch
weczesniejszych rozdzialow.



W rozdzialach 3+7 przedstawiono wyniki badan w postaci publikacji. Rozdzial 3.
(Laser and Electron Beam Additive Manufacturing Methods of Fabricating Titanium
Bone Implants) dotyczy analizy poréwnawczej dwoch metod przyrostowych — SLM
1 EBM — wytwarzania implantow kostnych z proszkéw stopu Ti-6Al-4V (Grade 5).
Omowiono wyniki badan mikroskopowych (mikroskopia $wietlna, mikroskopia
elektronowa SEM i TEM) ianalizy skladu fazowego (dyfraktometr XRD) oraz
wlasciwosci mechaniczne (préba statyczna rozciggania, pomiary twardosci).
Na podstawie analizy uzyskanych wynikéw badan stwierdzono miedzy innymi,
ze przyjete warunki procesu SLS sprzyjajg wystgpieniu przemiany martenzytycznej
B—a’(a”). Natomiast zalgczony obraz mikrostruktury stopu — proces EBM —
wskazuje, ze jej skladniki fazowe sg ptytkami fazy o i .

Kolejny 4. rozdzial (Microstructure and mechanical properties investigation of
CP Titanium processed by Selective Laser Melting (SLM)) dotyczy charakterystyki
procesu wytwarzania elementow z tytanu technicznego z uzyciem metody SLM.
Wykazano przydatnos$¢ tej metody realizowanej w atmosferze tlenu do wytworzenia
implantu o dobrych wilasciwosciach mechanicznych. Osiggnigto wytrzymalo$¢ na
rozcigganie w zakresie 640-830 MPa. Stwierdzono ponadto znaczng anizotropi¢ jego
wlasciwosci mechanicznych. W duzym stopniu determinowana jest porowatoscig.
Tematyka rozdzialu 5. (Post Processing and Biological Evaluation of the Titanium
Scaffolds for Bone Tissue Engineering) obejmuje natomiast zagadnienia ksztaltowania
wlasciwosci fizycznych i chemicznych wyrobow spiekanych. Wytworzono material
komorkowy o strukturze diamentu (tzw. ,,scaffold”). Okreslono wlasciwoscei fizyczne,
mechaniczne 1 biologiczne. Wykazano réwniez przydatnos¢ trawienia uzyskanych
materialow w roztworze HNOs:HF:H,O (4:1:1) do usuwania czgstek nieprzetopionego
proszku tytanu. Stwierdzono ponadto, ze uzyskanie w implancie poréw o réznych
rozmiarach poprawia ich biozgodnos$¢ z tkankg kostng.

Oddzialywanie polerowania chemicznego na wlasciwosci mechaniczne
1 biologiczne tytanu komoérkowego scharakteryzowano szczegélowo w rozdziale 6.
(The influence of chemical polishing of titanium scaffolds on their mechanical strength
and in-vitro cell response). Stwierdzono, ze usuni¢cie pozostatosci nieprzetopionego
proszku metodg chemiczng zmniejsza warto$¢ modulu Younga od 42,7 do 13,3 GPa.
Nie oddzialuje natomiast na jego wlasciwosci biologiczne. Ustalono, ze efektywnosé
takiego polerownia obniza si¢ ze zmniejszeniem rozmiaréw pordéw. Rozdzial 7. (The
Influence of Selective Laser Melting (SLM) Process Parameters on In-Vitro Cell
Response) dotyczy oceny wilasciwosci biologicznych tytanu komorkowego
wytworzonego w procesie realizowanym technikg przyrostowg SLM i stanowi,
w mojej ocenie, rozszerzenie badan opisanych w rozdziale 5. Scharakteryzowano
wplyw gestosci mocy wigzki promieniowania laserowego na jako$¢ powierzchni
implantow. W podsumowaniu stwierdzono, ze zaréwno w procesach SLM



oraz polerowania chemicznego mozliwe jest wytwarzanie implantow z tytanu
komorkowego o wysokiej jakosci — duzej biozgodnosci.

W rozdziale 8. (pt. Summary and future perspective) zawarto podsumowanie
wynikow badan przedstawionych w publikacjach naukowych (rozdz. 3-7). Doktorant
mgr inz. Bartlomiej Wysocki stwierdza, ze stanowig uzasadnienie i sg podstawg do
opracowania procesu wytwarzania implantéw kostnych z tytanu komérkowego.
Wykazuje, ze proces cechuje si¢ kontrolg rozmiaréw, ksztaltu poréw, takze kontrolg
wlasciwosci mechanicznych i biologicznych. Uznaj¢, ze udowodniono sformulowang
tezg. Jednoczesnie Doktorant wyraza opinig, ze rozwigzano czg$¢ probleméow
naukowych w podjetej tematyce. Dlatego w rozdziale tym formuluje rowniez kierunki
ewentualnych dalszych badan. W mojej ocenie stanowi to warto$¢ dodang do poziomu
rozprawy.

Analiza tresci cze¢sci rozprawy doktorskiej, zawierajacej wyniki badan wlasnych
1ich analize, pozwala stwierdzi¢, ze mgr inz. Bartlomiej Wysocki opanowal procesy
wytwarzania przyrostowego tytanu komorkowego metoda spiekania wigzkg lasera
(SLM). Poprawnie przeprowadzil analiz¢ wynikéw badan dla ustalenia stopnia
oddzialywania warunkéw procesu na cechy charakterystyczne wytworzonego
materialu, istotne w zastosowaniu w medycynie: rozmiary i ksztalt komdrek,
wytrzymalos¢ 1 sztywno$¢ oraz biozgodnosé. Ponadto potwierdzil umiejetnosé
realizacji badan metodami transmisyjnej mikroskopii elektronowej oraz tomografii
komputerowej. Stosowal w badaniach programy wspomagajace proces projektowania
CAD. Walorem recenzowanej rozprawy sg wyniki badan biologicznych. Uzasadniaja
przyjety cel badan — okreslenie oddzialywania wytworzonych implantéw na
aktywnos¢ komorek tkanek w organizmie czlowieka. Oceniam, ze prowadzi dyskusje
wynikow prawidlowo i na dobrym poziomie. Dokonuje rowniez wlasciwej ich oceny.
Potwierdzil wigc dobra znajomos¢ zagadnien zwigzanych ztematyka rozprawy
1 wykazal si¢ umiej¢tnoscig formulowania i rozwigzywania problemow badawczych.

W rozprawie przyjeto poprawng terminologie i napisana jest na dobrym
poziomie. W tekscie stwierdzilem pewne niescistosci, m.in. stosowane sg zamiennie
terminy ,,struktura” i ,,mikrostruktura”;

e rysunki ,,Figure II1.6” (str. 60) nie przedstawiaja wynikow EDS tylko rozklad
liniowy zawartosci aluminium - stezenia;

e podpisy rysunkow ,,Figure II1.7” (str. 61) i ,,Figure IV.6” (str. 80) sa nieprecyzyjne
— brakuje informacji, ze dotyczg powierzchni przelomow;

e odmiana alotropowa Tio, rowniez roztwor staly o, ma strukturg heksagonalng
o sieci heksagonalnej zwartej — dlaczego na dyfraktogramach ,,Figure I11.9” (str. 62)
i, Figure [V.12” (str. 84) stosowany jest taki sam sposob indeksowania — wskaznik
plaszczyzn, jak dla fazy [ (struktura regularna i sie¢ regularna przestrzennie
cenfryczna);



— str. 71 stwierdzenie ,,...obtained material had «a random crystallographic
orientation...” — co znaczy ,,orientacja krystalograficzna materialu”?

- 1ys. ,,Figure IV.5a” (str. 79) powinno by¢ ,,boundry” zamiast ,,boundy” réwniez na
rysunku , Figure IV.9” (str. 82) przedstawiono defekty w krysztalach, a nie
»obserwacje defektow™;

—str. 94 - co oznacza okreslenie ,,iomogenous crystallographic microstructure”;

—str. 172 - Figure VII.10.Blco oznacza pojecie ,,morfologia dyskéw” (,,Morphology
of discs ...”).

Strong edytorskg rozprawy obniza maly rozmiar czcionki zastosowanej do opisu
wigkszosci przedstawionych wykreséw — utrudnia to ich interpretacje.

Podsumowanie i ocena rozprawy

Doktorant mgr inz. Bartlomiej Wysocki zrealizowal zalozony cel badan. Uzyskal
wiele wynikéw o duzym znaczeniu poznawczym i utylitarnym. Uwzgledniajgc szeroki
zakres tych badan stwierdzam, ze osiggnigcie postawionego celu wymagalo
umiejetnosci prowadzenia kompleksowej analizy ich wynikéw na dobrym poziomie.
W mojej ocenie Doktorant osiagngl zalozony cel rozprawy. Potwierdzeniem jest
opracowanie kryteriow doboru oraz warunkéw procesu SLM umozliwiajgcych
wytwarzanie implantéw dla ukladu kostnego z tytanu komoérkowego umacnianego
roztworowo atomami tlenu. Udowodniono, ze sa alternatywne dla implantéw ze stopu
tytanu Ti-6Al-4V. Osiggnigcie to uwazam za nowatorskie i o duzym znaczeniu dla
rozwoju inzynierii biomaterialéw. Sformulowane wnioski, zaréwno z poszczegélnych
etapow prac badawczych, jak i w podsumowaniu (rozdz. 8), nie wychodzg poza zakres
wykonanych doswiadczen i stanowi¢ podstawe do kontynuacji badan. Pracg
zredagowano starannie. Stwierdzone usterki nie sg liczne i nie obnizajg znaczgco jej
poziomu merytorycznego. Uklad rozprawy, mimo prezentacji wynikdw w postaci
cyklu publikacji, jest typowym dla przyjetych w dyscyplinie inzynieria materialowa.

W podsumowaniu stwierdzam, ze przedstawiona rozprawa doktorska mgr. inz.
Bartlomieja Wysockiego prezentuje dobry poziom naukowy. Stanowi oryginalne
opracowanie zagadnien okreslonych w jej celu i ma cechy nowosci w zakresie
wytwarzania oraz charakteryzacji mikrostruktury, wlasciwosci  fizycznych,
mechanicznych i biologicznych implantéw tytanowych o budowie komdrkowe;j
wytwarzanych technikami przyrostowymi z uzyciem wigzki lasera. Spelnia w mojej
ocenie wymagania stawiane pracom doktorskim przez ustawe z dnia 14 marca 2003 r.
o stopniach naukowych i tytule naukowym oraz o stopniach i tytule w zakresie sztuki.
Stad stawiam wniosek o dopuszczenie mgr. inz. Bartlomieja Wysockiego do
publicznej obrony pracy przed Radgq Wydziatu Inzynierii Materialowej Politechniki
Warszawskiej.



