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Recenzja rozprawy doktorskiej Pani mgr Neonily Levintant-Zayonts
p.t. ,, Wplyw implantacji jonowej na wlasnosci materialow z pamigcia
ksztaltu typu NiTi”.

Cel i zakres rozprawy

Recenzowana rozprawa doktorska dotyczy ulepszenia warstwy wierzchniej metoda
implantacji jonowej dla stopu niklu 1 tytanu wykazujacego efekt pamigci ksztaltu, a jej celem
zasadniczym jest okreslenie wpltywu implantacji jonowej na wilasciwosci funkcjonalne
rozpatrywanego stopu.

We wstepnej czgsci pracy przedstawiono w zwartej formie cel, zakres 1 motywacje
wyboru tematyki rozprawy doktorskiej. Omowienie stanu wiedzy w odniesieniu do procesow
implantacji jonowej i oceny jej skutkow na wlasciwosci warstw wierzchnich oraz w
odniesieniu do stopéw z pamigcia ksztaltu 1 ich wlasciwosci termo-mechanicznych
przedstawiono w rozdziale trzecim obejmujacym ponad sze$¢dziesiat stron pracy.
Przedstawiony przeglad literatury jest wyczerpujacy i w moim przekonaniu trochg zbyt
obszerny jak na potrzeby rozprawy doktorskiej, ale stanowi réwniez dodatkowe uzasadnienie
1 motywacje rozpatrywanej w pracy tematyki.

Zasadnicza czg$¢ recenzowanej rozprawy doktorskiej obejmuje szeroki program badan
laboratoryjnych, ktorych celem byto wykonanie implantacji jonowej azotem powierzchni
probek wykorzystywanych w dalszych etapach zaplanowanego programu do$wiadczalnej
analizy wlasciwosci utworzonej warstwy wierzchniej i powstalej] w ten sposob probki
kompozytowej ztozonej z bardzo cienkiej warstwy zaimplantowanej azotem 1 znacznie
grubszej, pozostatej czgsci probki z rozpatrywanych w pracy dwoch odmian stopu niklu i
tytanu wykazujacych efekt pamigci ksztaltu.

Deklarowanym celem pracy jest okreslenie wptywu modyfikacji powierzchni stopu
NiTi metoda implantacji jonowej na jego witasciwosci funkcjonalne. Zaplanowany w pracy
program doswiadczalny obejmuje dwie grupy badan. Celem badan pierwszej grupy jest

potwierdzenie powstania zmodyfikowanej, pod wplywem przeprowadzonej implantacji



warstwy wierzchniej i okreslenie jej wlasciwosci fizyko — chemicznych. Celem drugiej grupy
badan jest okreslenie zmian wiasciwosci funkcjonalnych badanego stopu z pamigcia ksztattu
jakie zaszly w trakcie procesu implantacji jonowe;.

Metodyke prowadzonych badan wilasnych, sposob przygotowania probek i parametry
procesOw implantacji jonami azotu przedstawiono w wyczerpujacy sposéb w punkcie 4.2 na
stronach 75 do 84.

Wyniki szerokiego programu badan pierwsze] grupy analizy do$wiadczalnej
obejmujacej badania mikroskopii elektronowej, nie tylko do wyznaczenia mikrostruktury
warstwy wierzchniej 1 materialu rodzimego ale réwniez do wyznaczania rozktadu
pierwiastkow 1 sktadu fazowego cienkich warstw przy pomocy specjalnych sond do analizy
spektralnej 1 analizy rentgenowskiej oraz specjalizowanych urzadzen spektrometrii mas jonéw
wtornych uzyskano dzigki wspotpracy z pigcioma innymi o$rodkami naukowymi z Niemiec,
Ukrainy 1 z Polski. Wyniki tych badan, przedstawione w pracy na stronach 85 do 122,
okreslaja grubos$¢ 1 strukture warstwy wierzchniej utworzonej w wyniku implantacji jonami
azotu, rozklad i koncentracj¢ azotu, niklu 1 tytanu w warstwie wierzchniej i w materiale
rodzimym oraz sktady fazowe po grubosci probek. Otrzymane informacje okreslaja grubos¢ i
rodzaj utworzonej warstw 1 sa tym cenniejsze, ze uzyskano je w roznych osrodkach
naukowych 1 przy pomocy réznych metod badan i r6znych urzadzen badawczych.

Badania wtasciwosci termo — mechanicznych dwoch odmian stopu niklu 1 tytanu
wykazujacych efekt pamigci ksztaltu poddanych implantacji jonowej przy réznych
parametrach procesu okreslonych dawka jondéw, energia i pradem wiazki jondéw oraz
stopniem prézni w komorze roboczej obejmowaty:

« wyznaczenie charakterystycznych temperatur przemian fazowych przy zastosowaniu
metody kalorymetrii réZnicowej,

* wykonanie testu wgniatania kulki o $rednicy 0,4 mm w probki implantowane i materiat
rodzimy przy sze$ciu roznych sitach wgniatania od 4 do 20 N,

 wykonanie profilometréw odciskdw po wgniataniu kulki z r6znymi sitami i po wygrzewaniu
w roéznych temperaturach od 25 do 75 °C,

* wykonanie testow odporno$ci na zuzycie przez tarcie materialu implantowanego i
rodzimego,

- wykonanie testow jednoosiowego rozciagania przy sterowaniu obcigzeniem i
odksztatceniem dla probek implantowanych 1 bez implantacji,

» wykonanie testow mikrotwardosci Vickersa.



Wyniki tego szerokiego programu badan doswiadczalnych przedstawiono w
przejrzystej formie graficznej z uwypukleniem wptywu analizowanych efektow na stronach
od 122 do 184. Przedstawiona analiza wynikoéw jest wyczerpujaca i dobrze udokumentowana.

Praca doktorska Pani mgr Neonily Levintant-Zayonts zakonczona jest dobrze

potwierdzonymi w tre$ci pracy wnioskami i propozycjami dalszych badan.

Ocena rozprawy

Temat rozprawy doktorskiej jest bez watpienia bardzo aktualny z naukowego punktu
widzenia 1 niezmiernie wazny ze wzgledéw praktycznych nie tylko z powodu znaczenia
jakosci 1 specjalnych wymagan biozgodnosci implantow ze stopéw niklu 1 tytanu
stosowanych w medycynie, ale przede wszystkim z powodu wciaz rosnacego zakresu
zastosowan stopow z pamigcia ksztaltu w technice.

Deklarowanym celem pracy jest zastosowanie implantacji jonowej azotem do
ulepszenia powierzchni stopu niklu 1 tytanu wykazujacego efekt pamigci ksztattu oraz
okreslenie wplywu takiej modyfikacji warstwy wierzchniej na wlasciwosci funkcjonalne
obrabianego stopu. Rozprawa doktorska Pani mgr Neonily Levintant-Zayonts jest kompletna 1
wyczerpujaca. Przedstawiono wyczerpujacy przeglad stanu wiedzy w zakresie techniki
implantacji jonowej jak 1 wlasciwosci 1 zastosowan stopéw z pamigeia ksztaltu,
zaproponowano skuteczna procedurg implantacji azotem, dobrano jej parametry i wykonano
serig¢ probek wykorzystywanych w dalszych badaniach. Opracowano szeroki program badan
doswiadczalnych dokumentujacy wiasciwosci utworzonej warstwy wierzchniej jak i zmiany
wlasciwosci funkcjonalnych badanych dwoch stopoéw z pamigcia ksztattu.

Ulepszenie powierzchni z zastosowaniem implantacji jonowej azotem w odniesieniu
do stopoéw z pamigcig ksztattu stanowi punkt wyjscia pracy doktorskiej Pani mgr Neonily
Levintant-Zayonts. W czg$ci zasadnicze] przeprowadzono wiele roéznorodnych badan
doswiadczalnych w celu potwierdzenia skuteczno$ci implantacji jonowej w zastosowaniu do
stopow z pamigcia ksztaltu jak 1 okreSlenia wptywu tej procedury na wlasciwosci
funkcjonalne obrabianego stopu. Opracowano szeroki 1 spdjny program badan
doswiadczalnych i starannie dobrano metodyke przygotowania probek dla oddzielenia
efektow implantacji jonowej od zmian temperatury jakie wystgpuja w tym procesie. W
wyniku uzyskano oryginalne wyniki badan potwierdzajace skuteczno$¢ implantacji jonowej w
odniesieniu do stopéw z pamigcia ksztaltu i dobrze dokumentujace zmiany wlasciwosci
termiczno — mechanicznych rozpatrywanego stopu pod wpltywem proceséw wywotanych

implantacja jonowa.



Badania do$wiadczalne stanowia podstawe i1 zasadniczy element rozprawy doktorskiej
Pani mgr Neonily Levintant-Zayonts, a Jej dobra znajomo$¢ rdéznorodnych technik
pomiarowych, zwlaszcza w zakresie badan bardzo cienkich warstw wierzchnich o grubosci
okolo 300 nm, staranno$¢ przygotowania i realizacji testOw mechanicznych i zdolno$¢
dostrzegania wptywu efektoéw pobocznych miaty zasadniczy wplyw na znakomita jako$¢
recenzowanej rozprawy doktorskiej. Zebranie 1 polaczenie w jedna, spdjna catos¢ wynikdéw
roznorodnych metod badawczych obrazujacych zmiany mikrostruktury, koncentracji
pierwiastkbw 1 skladu fazowego w cienkiej warstwie oraz zmiany wlasciwosci
funkcjonalnych catej probki kompozytowej uwazam za zasadniczy i wyrdzniajacy element
rozprawy doktorskiej Pani mgr Neonily Levintant-Zayonts. Umiejgtnos¢ komplementarnego
taczenia wynikow réznych badan do§wiadczalnych swiadczy o bardzo dobrym przygotowaniu
Pani mgr Neonily Levintant-Zayonts do pracy naukowe;.

Praca doktorska Pani mgr Neonily Levintant-Zayonts to nie tylko bardzo dobra
rozprawa okre$lajaca mozliwos¢ zastosowania techniki implantacji jonowej 1 wyczerpujaco
dokumentujaca oddziatywanie tej procedury na wtasciwosci funkcjonalne obrabianego stopu
z pamigcia ksztattu ale réwniez wskazanie skutecznej technologii ulepszania powierzchni,
pod wzgledem S$cieralnosci i biozgodno$ci z tkankami zywymi, materiatu o specjalnych

wlasciwos$ciach funkcjonalnych i szerokich zastosowaniach medycznych.

Uwagi dyskusyjne i krytyczne

Praca jest napisana bardzo starannie i metodycznie, ma jasno okreslony cel badawczy
oraz systematyczny opis przeprowadzonych badan 1 wyczerpujaca analize uzyskanych
wynikdw z wyraznym rozgraniczeniem wynikéw zaczerpnigtych z literatury, wykonanych
samodzielnie 1 uzyskanych z innych laboratoriow na potrzeby rozprawy. Mam jedynie kilka
uwag w odniesieniu do analizy wynikow i ich interpretacji.

Pierwsza sprawa dotyczy udokumentowanego w pracy wplywu procesu implantacji
jonowej na whasciwosci funkcjonalne calej implantowanej probki. Strefa wpltywu implantacji
okreslona silng koncentracja jondw azotu jest ograniczona do warstwy o grubosci do 300 nm.
Tymczasem temperatury charakterystyczne przemian fazowych wyznaczane metoda
kalorymetrii r6znicowej na probkach o grubosci 0,25 mm w serii 1 1 0,7 mm dla probek serii
2 wykazaty wyrazne przesuni¢cia. Podobne wnioski wynikaja z testow wciskania kulki jak i z
testu jednoosiowego rozciagania (rys. 74). W pracy brak jest stwierdzenia, Ze jest to efekt
temperatury jakiej poddana jest probka w procesie implantacji a nie efekt samej implantacji.

Wprawdzie wspomina si¢ o silnej zaleznosci wiasciwosci funkcjonalnych materiatow z



pamigcia ksztattu od temperatury, a w testach wciskania kulki dzigki zastosowanej procedurze
badan, probki implantowane 1 nieimplantowane mialy taka sama, a raczej podobna historie
zmian temperaturowych to we wnioskach zmiany parametréw witasciwosci funkcjonalnych
nie sa kojarzone ze zmianami temperatury, ale przypisane sa do blizej nieokreslonego efektu
zdalnego lub do wszystkich zjawisk towarzyszacych implantacji. Jest to zbyt ostrozny
wniosek, a w moim przekonaniu wyniki pracy z testow weciskania kulki upowazniaja do
wyraznego oddzielenia efektow wzrostu temperatury probki do okoto 200°C, jak podano w
pracy, w trakcie procesu implantacji, od efektu samej implantacji i utworzenia warstwy
wierzchniej o grubosci 200 — 300 nm. Gdyby jeszcze podjeto probg wyzarzania probki po
implantacji w takich samych warunkach w jakich producent ksztattowat parametry
wlasciwosci funkcjonalnych badanego stopu, to jak sadze sprawe¢ wptywu zmian temperatury
mozna by wyjasni¢ definitywnie.

Druga sprawa dotyczy interpretacji wynikow weciskania kulki, pomiaréw twardos$ci
czy nawet nano indentacji w odniesieniu do stopdw z pamigcia ksztattu. Istota problemu jest
W pracy pominigta, a jedynie na stronie 182 wspomina si¢ o niejednoznacznos$ci pomiarow
twardosci w odniesieniu do stopow z pamigcia ksztattu. Termin niejednoznaczno$ci nie jest
wlasciwy, a istota problemu polega na niejednorodnym polu naprezen i odksztatcen w strefie
wpltywu wglebnika 1 mozliwosci wywotania przemiany fazowej po przekroczeniu
odpowiedniego poziomu naprgzenia w pewnych obszarach. Pomocne w tej kwestii bedzie
okreslenie stanu naprezenia i odksztatcenia pod wglebnikiem np. wykorzystujac do tego celu
pakiet metody elementéw skonczonych i pokonujac trudnosci okre§lenia warunkow tarcia na
powierzchni wglebnika 1 to z uwzglednieniem faktu, Ze implantacja jonami azotu zmniejsza
wspotczynnik tarcia. Problem jest interesujacy 1 wart podjecia w dalszych pracach
badawczych.

Zmiany wspoétczynnika tarcia po implantacji jonowej jakie postuluje si¢ w rozdziale
przedstawiajacym wyniki testOw zuzycia tarciowego powinny mie¢ réwniez wptyw na wyniki
pomiarow twardosci Vickersa 1 warto ten fakt uwzgledni¢c w analizie wynikow pomiaréw
twardosci.

Uwagi powyzsze sa w wigkszym stopni dyskusyjne niz krytyczne. Zdaje sobie sprawe,
ze ich spelienie wymaga podjecia dodatkowych badan przekraczajacych zakres
recenzowanej pracy i w zadnym razie nie zmniejszaja mojej bardzo wysokiej oceny rozprawy

doktorskiej Pani mgr Neonily Levintant-Zayonts w przedtozonej formie.



Whiosek koncowy

Rozprawa doktorska Pani mgr Neonily Levintant-Zayonts p.t. ,,Wplyw implantacji
jonowej na wlasno$ci materiatow z pamigcia ksztattu typu NiTi” jest tematycznie kompletna
i obejmuje dwa istotne elementy. Pierwszy dotyczy zastosowania implantacji jonowej azotem
do ulepszenia powierzchni elementow ze stopu z pamigcia ksztattu. Drugi element to
obszerny 1 wyczerpujacy program badan doswiadczalnych dokumentujacy zmiany
wilasciwosci funkcjonalnych rozpatrywanego stopu z pamigcia ksztattu pod wptywem procesu
implantacji jonowej azotem. Uwazam, ze jest to bardzo dobra, oryginalna i warto§ciowa praca
doktorska o istotnym znaczeniu dla praktyki inzynierskiej, speiniajaca wymagania Ustawy o
stopniach naukowych i tytule naukowym oraz o stopniach i tytule w zakresie sztuki z dnia 14
marca 2003 (art. 17 ust. 1 Dz. U. nr 65/03 poz. 595). W moim przekonaniu praca mgr Neonily
Levintant-Zayonts zasluguje na wyrdznienie ze wzgledu na bardzo trudny, ambitny temat o
istotnym znaczeniu dla praktyki inzynierskiej, zwtaszcza dla zastosowan medycznych oraz ze
wzgledu na przyjety w pracy sposob realizacji zadania dzigki czemu mozna stwierdzié, ze
praca jest kompletna 1 wyczerpujaca. Kompletna bo przedstawiono rozwigzanie ulepszenia
powierzchni elementdéw ze stopu z pamigcia ksztalttu pod wzgledem zmniejszenia
wspotczynnika tarcia 1 zuzycia ciernego przy jednoczesnym poprawieniu biozgodnosci
elementu poprzez zmniejszenie koncentracji niklu w utworzonej warstwie wierzchnie;j.
Wyniki bardzo szerokiego, wielostronnego programu badan do$wiadczalnych w sposob
wyczerpujacy potwierdzity skuteczno$¢ implantacji jonowej azotem, zwlaszcza w
zastosowaniach medycznych i1 udokumentowaly w sposob kompletny 1 wyczerpujacy zmiany
wlasciwosci funkcjonalnych rozpatrywanych stopow niklu 1 tytanu.

Z catym przekonaniem stawiam wniosek o dopuszczenie rozprawy doktorskiej Pani
mgr Neonily Levintant-Zayonts p.t. ,,Wplyw implantacji jonowej na wtasnosci materiatow z
pamigcia ksztattu typu NiTi” do publicznej obrony 1 stawiam wniosek o jej wyrdznienie

zgodnie z podana wyzej motywacja.
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