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Recenzja

rozprawy doktorskiej mgr inz. Agnieszki Stréz
pt.: ,,Anodowe wytwarzanie i biofunkcjonalnos¢ warstw nanorurek tlenkowych na
stopie Til3Nb13Zr”

Recenzja zostata spbrzqdzona w odpowiedzi na pismo zastgpey dyrektora Instytutu Inzynierii
Materiatowej Wydziatu Nauk Scistych i Technicznych dr hab. Grzegorza Dercza, prof. US,
skierowane zgodnie z uchwatg Rady Naukowej Instytutu Inzynierii Materiatlowej Uniwersytetu
Slqskiego z dnia 12.07.2023 r.

AKTUALNOSC PODJETEGO TEMATU

Przedstawiona do recénzji rozprawa doktorska pt.: ,,Anodowe wytwarzanie
i biofunckjonalno$¢ warstw nanorurek tlenkowych na stopie Ti13Nb13Zr” zostata wykonana
pod opiekg promotora dr hab. inz. ﬁozény Losiewicz, prof. US oraz promotora pomocniczego
dr hab. inz. Grzegorza Dercza, prof. US. Rozprawa zostata sporzadzona w jezyku polskim.

Anodowe wytwarzanie warstw nanorurek tlenkowych (nanostrukturalnych materiatow
dwuwymiarowych 2D a w szczegdlnosci nanoporowatego tlenku tytanu(IV)), majace na celu
modyfikacje powierzchni biomaterialow w celu pbprawy m.in. wlasciwosci biomedycznych, to
jedna z zaawansowanych technik z zakresu inzynierii powierzchni. Stop Ti13Nb13Zr jest
materia%em,’ ktéry ze wzgledu na swojg biokompatybilnos¢, wytrzymatos¢ mechaniczng i niskg
mase jest szeroko stosowany m.in. w implantologii ortopedycznej. Kluczowa zatem jest
poprawa interakcji miedzy powierzchnig tego materialu a tkanka dla osiggniecia jak

najlepszych wynikéw klinicznych w zakresie implantologii.

;



W ostatnich latach anodowe wytwarzanie warstw tlenkowych na stopach tytanu stanowi obszar
intensywnych badan wielu o$rodkéw naukowych w kraju oraz §wiecie. Prowadzone badania
nad wptywem warstw nanorurek tlenkowych na biofunkcjonalnosé biomaterialéw prowadzg do
coraz lepszego zrozumienia mechanizméw dziatania i optymalizacji technologii anodowania,
ktéra w porownaniu do r6znych innych metod tworzenia regularnych struktur nanopor6w lub
nanorurek na powierzchni metalowych substratéw, jest metoda stosunkowo prosta, cechujaca
si¢ wysokg wydajnoscia, a takze niskimi kosztami wytwarzania.

Uwzgledniajac powyzsze informacje uwazam, ze podjety przez Panig mgr inz.
Agnieszke Str6z temat jest wyjatkowo aktualny, interesujgcy oraz istotny z punktu widzenia

potrzeb medycyny nie tylko z teoretycznego, ale i praktycznego punktu widzenia.

CEL | ZAKRES RECENZOWANEJ PRACY

Rozprawa doktorska Pani mgr inz. Agnieszki Str6z zostala przygotowana w oparciu
o cykl powigzanych tematycznie recenzowanych artykutéw naukowych, znajdujacych sie
w wykazie czasopism okre§lonym przez Ministra Edukacji i Nauki. Rozprawa zostala oparta
na dziesigciu oryginalnych pracach [D1-D10], w ktorych zawarto cze¢$é wynikow uzyskanych
przez Doktorantke w ramach realizacji projektu ,,Dokto-RIS — program stypendialny na rzecz
innowacjfjnego Slaska” oraz programu ,Fundament Optymalnego Rozwoju: Staze z
Technologii — FORSZT”.

Doktorantka, jak sama podaje w pracy dysertacji, podjeta si¢ préby opracowania
innoWacyjnego biomaterialu na bazie biomedycznego stopu Til3Nb13Zr do zastosowan na
implanty osteointegracyjne o zwickszonej biofunkcjonalnosci.

Przedstawiona do oceny praca doktorska zawiera 271 stron. Ogo6lny uktad opiniowanej pracy
jest klasyczny i poprawny. Na poczatku opracowania Doktorantka umiescila streszczenie w
jezyku polskim i angielskim. Praca podzielona zostata na sze$¢ gtéwnych rozdziatdw, tj. Wykaz
publikacji naukoWyéh bedacych podstawa rozprawy doktorskiej, Wstep teoretyczny,
Autoreferat, Wykaz osiagnie¢ naukowych, Publikacje naukowe stanowigce podstawe rozprawy
doktorskiej, Oswiadczenia wspotautorow. |

W pierwszym rozdziale Doktorantka zamieScita spis dziesieciu publikacji naukowych
bedacych podstawag rozprawy doktorskiej, ktorych jest wspétautorem i podata krotkie
streszczenie kazdego z nich wraz z procentowym wktadem Doktorantki w powstanie kazdej

publikacji.
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Rozdziat drugi, Wstep teoretyczny, podzielony zostat na szes¢ podrozdziatow. W rozdziale tym
Pani mgr inz. Agnieszka Str6z opisata problemy wynikajgce z nieprawidlowego dopasowania
miedzy implantem a tkankg kostng. Dokonata charakterystyki dwufazowych stopéw tytanu
nowej generacji, ze szczegolnym uwzglednieniem stopu Til3Nb13Zr. Ponadto Doktorantka
--opisujgc metody modyfikacji powierzchni wskazuje na dynamiczny rozwdj nanotechnologii,
"w ramach ktorej poprzez elektrochemiczng modyfikacj¢ powierzchni implantu tytanowego
wytwarza si¢ warstwy nanorurek tlenkdwych. Na koficu tego rozdziatu Doktorantka prezentuje
spis literatury, ktéry zawiera 87 publikacji. Przeprowadzony przeglad literatury jest trafny i
obejmuje liczace si¢ publikacje w zakresie tematyki rozprawy. Wszystkic pozycje literaturowe
sg istotne dla zagadnienia. Doktorantka w sposob prawidtowy dokonala analizy stanu
zagadnienia, czym  potwierdzila dobre rozeznaniew literaturze w  ramach
poruszanej tematyki badaWczej.

Rozdzial trzeci pracy to Autoreferat, w ktorym mgr inz. Pani Agnieszka Str6z sformutowala
tez¢ badawczg: ,istnieje mozliwo$¢ poprawy biofunkcjonalnosci stopu TNZ poprzez
wytworzenie na jego powierzchni warstw nanorurek tlenkowych za pomoca anodowania”.
Doktorantka zaproponowala cztery cele badawcze polegajace m.in. na opracowaniu sposobu
" anodowego wytwarzania warstw nanorurek tlenkowych pierwszej, drugiej i trzeciej generacji
na powierzchni stopu TNZ, charakterystyce wlasciwosci m.in. fizyko-chemicznych,
biotribologicznych,  bioelektrochemicznych, biologicznych, odpornosci  korozyjnej
powierzchni stopu TNZ przed i po procesie anodowania. W rozdziale tym wymieniono ponadto
metody badawcze zastosowane do realizacji zatozonych w pracy celow oraz potwierdzenia tezy
rozprawy. W kolejnym podrozdziale Pani Agnieszka Str6z dokonala omoéwienia prac
wéhodzqcych w cykl publikacji i przedstawila osiagni¢te wyniki badan. Podrozdzial czwarty
zawiera Wnioski z przeprowadzonych badan a nastepnie zamieszczono spis Literatury
zawierajgcy 49 glownie anglojezycznych artykutow.

Rozdziat czwarty to Wykaz osiggnie¢ naukowych Doktorantki, gdzie zaprezentowano dane
bibliograficzne cyklu publikacji stanowigcych osiagniecie naukowe, calkowity wykaz
publikacji Doktdréntki zawierajagcy 22 artykuly, informacje na temat wygloszonych pigciu
prezentacji ustnych oraz o dziewigciu prezentacji posterowych na konferencjach krajowych
i zagranicznych oraz spis nagrdd jakie otrzymata Pani mgr inz. Agnieszka Stréz.

Rozdzial pigty zawiera kopie opublikowanych dziesi¢ciu prac naukowych Doktorantki
stanowigcych podstawe rozprawy doktorskiej.

Rozdziat sz6sty to Oswiadczenia wspotautorow.



OPINIA MERYTORYCZNA ROZPRAWY

Recenzowana rozprawa doktorska Pani mgr inz. Agnieszki Stréz ma forme spdjnego
tematycznie cyklu artykuléw, ktére zostaly opublikowane w liczacych si¢ czasopismach
ﬂaukowych.

Cykl obejmﬁje 10 opublikowanych artykutéw [D1-D10]. Artykuty ukazaly si¢ w takich
czasopismach jak: ‘AIP Conference Proceedings (MEiN 20 pkt), Coatings (IF 3,236, MEiN
100pkt), Acta Phys. Pol. (IF 0,530, MNiSW 15pkt), Arch. Metall. Mater. (MNiSW 30 pkt),
Materials (IF 3,748, MEiN 140 pkt), Mater. Charact. (IF 2,892, MNiSW 45 pkt), J. Funct.
~ Biomater. (IF 4,8, MNiSW 100 pkt).

Opublikowanie wymienionych prac w renomowanych czasopismach $wiadczy niezbicie, Ze
artykuty te spelnily wszystkie wymagania stawiane przez edytoréw oraz recenzentow.
Publikacje bedace podstawg rozprawy doktorskiej sa pracami wieloautorskimi, niemniej Pani
Agnieszka Str6z w o$miu pracach jest pierwszym autorem a udziat w postaniu poszczegélnych
artykulow, ktéry zostal potwierdzony przez wszystkich wspélautorow, jest udzialem
Wiqkszoéciowym Doktorantki i wynosi od 60-75%.

Przedstawione w pracy doktorskiej publikacje naukowe stanowia bardzo interesujgce studium
badawcze podejmujgce zagadnienie poprawy biofunkcjonalnosci stopu Til3Nb13Zr. Tytul
rozpraWy doktorskiej w pelni odpowiada tematyce zalaczonych publikacji.

Na szczegélne wyréznienie, moim zdaniem, zastuguje podrozdzial ,,Oméwienie prac
wchodzacych w cykl publikacyjny oraz przedstawienie osiagnigtych wynikéw”, w ktérym Pani
mgr inz. Agnieszka Str6z w sposob skondensowany i bardzo logiczny omawia uzyskane wyniki
badan, ktére zostaly przez nig przeprowadzone i opublikowane w poszczegoélnych artykutach
bedacych podstawa recenzowanej pracy doktorskiej. Istotny ponadto jest fakt, ze analizujac
wszystkie publikacje Doktoranki mozna zauwazy¢ wyrazny postep oraz rozwéj zardGwno
w zakresie proponowanej modyfikacji powierzchni stopu tytanu, metodologii badan jak
i analizy otrzymanych wynikow. '

W artykule 1 pt. ,,Electrochemical sythesis of oxide nanotubes on biomedical Til3Nb13Zr alloy
with potential use as bone implant” jako gléwne osiggnigcie Doktorantka wskazuje
oﬁracowanie nowatorskiego sposobu otrzymywania warstw NT 1G na powierzchni stopu TZN,
przy uzyciu metody anodowania, charakteryzujacych si¢ ponad 2 krotnie wigksza dhugoscia

warstw tlenkowych w poréwnaniu do opisywanych w literaturze przedmiotu. Chropowatos¢



powierzchni warstw tlenkowych byla ponadto 15 krotnie wyzsza niz chropowatos¢ stopu TNZ
W stanie wyj$ciowym.

W artykule 2 pt. ,,EIS and LEIS study on in vitro corrosion resistance of anodic oxide nanotubes
on Ti-13Zr-13Nb alloy in saline solution”, w ktérym Doktoranta zastosowala metody EIS, LEIS
oaraz SVET do okreslenia mechanizmu i kinetyki korozji wzerowej stopu TNZ oraz warstw NT
1Gi wykazala ich brak podatnosci na korozje wzerows tym samym potwierdzajgc przydatnosé
wytworzonych warstw do zastosowan w implantach dtugoterminowych.

W artykule 3 pt. ,,Electrochemical formation of self-organized nanotubular oxide layers on
Ti13Zr13Nb alloy for biomedical applications” Doktorantka przedstawila opracowany
nowatorski sposob otrzymywania warstw NT 2G na powierzchni stopu TNZ metodg
anodowania oraz uzyskanie 20 krotnego wzrostu chropowato$ci powierzchni w porownaniu do
stopu TNZ w stanie wyj écibwym.

W artykule 4 pt. ,Evaluation of corrosion resistance of nanotubular oxide layers on the
Ti13Zr13Nb alloy in physiological saline solution” Doktorantka wykazata wptyw zastosowanej
modyfikacji powierzchni na poprawe odpornosci korozyjnej stopu TNZ w symulowanym
Srodowisku ciata ludzkiego.

W artykule 5 pt. ,.Electrochemical formation of second generation TiO, nanotubes on
Til13Nb13Zr alloy for biomedical applications” Pani mgr inz. Agnieszka Str6z zastosowata
nowy sklad elektrolitu o podwyzszonej zawartosci jonéw fluorkowych do wytworzenia warstw
NT 2G. Wykazata ona, ze wzrost stezenia jondéw fluorkowych w elektrolicie wplywa na wzrost
parametréw morfologicznych np. powierzchni wlasciwej otrzymanych warstw tlenkowych.
Artykul 6 pt. ,,In vitro bioelectrochemical properties’of second-generation oxide nanotubes on
Ti-13Zr-13Nb biomedical alloy” zawiera badania i analizy, gdzie wykazano wplyw
wytworzonych na stopie TNZ warstw NT 2G na poprawe wlasciwos$ci bioelektrochemicznych
in vitro oraz na poprawe odpornosci korozyjne;j.

Pani mgr inz. Agnieszka Str6z w kolejnym etapie swojej pracy naukowo-badawczej opracowata
sposob otrzymania warstw NT 3G na powierzchni stopu TZN, ktéry przedstawila i opisata
w artykule 7 pt. ,,Pfoduction and characterization of the third - generation oxide nanotubes on
Ti-13Zr-13Nb alloy”. W artykule tym zaprezentowano réwniania liniowe opisujgce zmiane
$redniej Srednicy zewnetrznej i wewnetrznej NT 3G w funkcji napigcia anodowania.

Dalsza optymalizacja wytwarzania metoda anodowania warstw NT 3G na stopie TNZ
Zaprezehtowana w formie artykutu 8 pt. ,,Production, structure and biocompatible properties of
oxides nanotubes on Ti13Nb13Zr alloy for medical application” pozwolita na wyeliminowanie

procesu hemolizy.
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W artykule 9 pt. “Influence of anodizing conditions on biotribological and micromechanical
properties of Ti-13Zr-13Nb alloy” dokonano poréwnania wiasciwosei biotribologicznych
i mikromechanicznych wszystkich otrzymanych warstw NT 1G, 2G oraz 3G na stopie TNZ.

Na podstawie przeprowadzonych badan stwierdzono, ze wraz ze wzrostem dtugosci nanorurek

maleje odpornos¢ na zuzycie biotribologiczne oraz mikrotwardo$¢ otrzymanych warstw.

Artykui 10 pt. ,, Biological activity and thrombogenic propertics of oxide nanotubes on the Ti-
13Nb-13Zr biomedical alloy” to kontynuacja badan Doktorantki, w ktorym wykazano wpltyw
anodowania stopu TNZ na wzrost chropowatos'ci powierzchni oraz wlasciwosci biologicznych.
Zaprezentowano badania trombogennos$ci badanych materialéw, tym samym potwierdzajgc
mozliwo$¢ zastosowania ich jako nosnik w systemach kontrolowanego uwalniania lekdw.

Oceniajac warto$¢ merytoryczng rozprawy doktorskiej Pani mgr inz. Agnieszki Str6z
stwierdzam, ze charaktefyzuje si¢ ona szczegOlnymi walorami poznawczymi oraz -
aplikacyjnymi.

Do najwazniejszych osiggni¢¢ Pani mgr inz. Agnieszki Str6z nalezy zaliczy¢:

e opracowanie nowatorskiego sposobu wytwarzania trzech generacji warstw
nanorurek tlenkowych 1G, 2G, 3G na stopie TNZ,

e wykazanie wplywu warunkéw anodowania na poprawe wlasciwosci
mikromechanicznych, elektronowych, bioelektrochemicznych otrzymanych
warstw,

e udowodnienie, Ze proponowane warstwy charakteryzujg si¢ lepszymi
wlasciwosciami  hydrofilowymi, . wicksza aktywno$¢ biologiczna, lepsza
osteotntegracjg, hemokompatybilno$cig oraz brakiem cytotoksycznosci.

Reasumujgc, nalezy stwierdzié, ze przeprowadzone przez Doktorantke badania niezbicie
dowiodly, ze zastosowanie anodowania jako elektrochemicznej metody modyfikacji
powierzchni stopu tytanu prowadzi do otrzymania warstw nanorurek tlenkowych pierwszej,
drugiej i trzeciej generacji o zwickszonej biofunkcjonalnos$ci do zastosowan w medycynie.
Pani mgr inz. Agnieszka Stroz do wykazania shusznosci postawionej tezy oraz osiagniecia
celéw rozprawy zastosowala odpowiedni program realizacji pracy oraz odpowiednie metody
badawcze. Postawione cele pracy uwazam za osiggniete, zalozony zakres prac za zrealizowany
a postawiong w pracy tez¢ za udowodniong i prawidtowo udokumentowana.

Praca zostala napisana poprawnym jezykiem technicznym, zostala dopracowana redakcyjnie,
edytorsko, jezykowo i stylistycznie.
Uklad rozdziatéw zawartych w pracy jest logiczny, a tresci przedstawione w poszczegdlnych

czeSciach  dysertacji  zostaly zaprezentowane w sposéb przemySlany. Wyniki



przeprowadzonych ~ do$wiadczeh w pracy, zostaly opisane W sposéb jasny
1 czytelny z wykorzystaniem prawidlowej terminologii.

Dane bibliometryczne cyklu publikacji stanowigeych osiggniecie naukowe w rozprawie
doktorskiej sa nastepujace: suma punktéw MEIN z 10 opublikowanych artykuléw wynosi 745,
sumaryczny IF — 24,261 a indeks Hirsch'a — 8. W wyniku swojej pracy naukowej Pani mgr inz.
Agnieszka Stroz zgromadzila warto$ciowy dorobek publikacyjny obejmujacy 22 publikacji.
Doktorantka jest réwniez Laureatkg Nagrody Specjalnej Ministra Nauki i Szkolnictwa
Wyzszego oraz otrzymata ztoty medal za wyﬁalazek wElectrochemical production manner and

properties of nanoporous gold”.

Opinia koncowa

Na podstawie dokonanej oceny rozprawy doktorskiej mgr inz. Agnieszki Stroz pt.
»Anodowe wytwarzanie i biofunkcjonalno$¢ warstw nanorurek tlenkowych na stopie
Ti13Nb13Zrx”, przygotowanej pod opieka promotora dr hab. inz. Bozeny Losiewicz, prof. US
oraz promotora pomocniczego dr hab. mz Grzegorza Dercza, prof. US. stwierdzam, ze stanowi
ona oryginalne rozwigzanie problemu naukowego.

| Bardzo wysoko oceniam catoksztalt dokonaf Doktorantki, ktéra uzyskala niezwykle
wartosciowe i nowatorskie wyniki badan o niezmiernie istotnym znaczeniu poznawczym oraz
aplikacyjnym. Pani Agnieszka Stréz jest bardzo dobrze zorientowana w poruszanej
w literaturze problematyce dotyczacej materialow stosowanych w implantologii, posiada
umiejetnosé stawiania probleméw badawczych, krytyczne podejécie do otrzymywanych
rezultatow, umiejetnos¢ wilasciwego doboru metod badawczych oraz prawidtowego
opracowania wynikéw badan wraz z ich prezentacjs.

Stwierdzam, ze przedtozona do recenzji praca spelnia wszystkie wymagania stawiane
rozprawom doktorskim okreslonym wg Ustawy z dnia 14 marca 2003r. o stopniach naukowych
1 tytule naukowym oraz o stopniach i tytule w zakresie sztuki z pézn. zm. i na tej podstawie
stawiam wniosek o dopuszczenie Pani mgr inz. Agnieszki Str6z do publicznej obrony przed
Radg Naukowga Instytutu Inzynierii Materiatowej Uniwersytetu Slaskiego.

Dodatkowo, biorgc pod uwage wysoki poziom opiniowanej pracy doktorskiej, wysoki
poziom warsztatu naukowego, oryginalnos$¢ oraz znaczenie osiggnietych rezultatéw, uwazam,
ze ipraca doktorska stanowi bardzo istotny wklad w rozw¢j implantologii, inzynierii
biomatefiaiéw oraz inzynierii materiatowej, dlatego tez wnioskuje do Rady Naukowej Instytutu

Inzynierii Materialowej Uniwersytetu Slagskiego o wyrdznienie recenzowanej pracy.
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