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1. Zakres i krytyczny opis tresci rozprawy

Przedstawiona do recenzji rozprawa doktorska mgr inz. Jakuba Kawatko dotyczy analizy zmian
mikrostruktury materiatéw o sieci heksagonalnej (tytan i cynk wysokiej czystosci) poddanych
procesom intensywnej obrobki plastycznej (ang. SPD), w szczegdlnosci wyciskaniu metodg KoBo,
przeciskaniu przez kanat katowy (ang. ECAP) oraz hydrostatycznemu wyciskaniu (ang. HE).
W centrum zainteresowania Autora sg zjawisko rozdrobnienia ziaren i zwigzane z nim polepszenie
wiasciwosci mechanicznych badanych materiatéw. Omédwione badania majg réowniez aspekt
aplikacyjny zwigzany ze zbadaniem mozliwosci zastosowania tytanu i cynku wyciskanych metoda
KoBo do produkcji nowej generacji implantdow dentystycznych. Praca zostata wykonana pod
kierunkiem Prof. Krzysztofa Sztwiertni i opiekuna pomocniczego Dr Magdaleny Biedy-Niemiec

i ma charakter gtdéwnie eksperymentalny.



Liczgca 101 stron rozprawa Pana Jakuba Kawatko zostata napisana w jezyku angielskim. Skfada sie
z siedmiu rozdziatéw i zawiera liste prawie 90 referencji. W pracy umieszczono wymagane ustawg
streszczenie w jezyku polskim, przedmowe oraz pomocne w jej studiowaniu spis akroniméw jak
rowniez tabele z notacjg dotyczacy testowanych prébek materiatéw. Edycja pracy jest na ogédt
staranna i nie budzi wiekszych zastrzezen — pewne drobne niedociggniecia wskazane zostaty

w dalszej czesci recenzji.

Rozdziat pierwszy rozprawy (Introducation) zawiera podstawowe informacje dotyczgce badanych
materiatéw: tytanu i cynku oraz wykorzystywanych proceséw obrobki. Autor przedstawia rys
historyczny wykorzystania tych materiatébw w technice a w szczegdlnosci w zastosowaniach
biomedycznych. Nastepnie omdwione sg charakterystyczne cechy materiatéw heksagonalnych:
budowa ich sieci krystalograficznej oraz wtasciwe dla tych materiatéw mody deformacji niesprezyste;.
Nalezy zauwazyé, ze tego typu materiaty charakteryzujg sie dos¢ skomplikowanych zachowaniem
w zakresie niesprezystym ze wzgledu na wystepowanie réznych pod wzgledem krystalograficznym
systemow poslizgu i blizniakowania. Poszczegdlne mody deformacji uruchamiajg sie przy réznym
poziomie efektywnych naprezen scinajgcych. Na wartos¢ tych naprezen mojg wptyw takie czynniki
jak temperatura, obecno$¢ zanieczyszczenn lub dodatkow stopowych czy szybkosé deformaciji.
Prezentacja tych zagadnien jest istotna z punktu widzenia lepszego zrozumienia wynikow badan
mikrostrukturalnych prezentowanych w dalszej czesci pracy. W kolejnym podrozdziale oméwione s3
stosowane procesy intensywnych odksztatcen plastycznych: przeciskania przez kanat katowy (ECAP),
wyciskania metodg KOBO (wyciskania przy udziale cyklicznego skrecania) oraz wyciskania
hydrostatycznego (HE). Cho¢ tylko pierwsza z metod w sposdb $cisty spetnia definicje procesu
okreslanego w literaturze angielskojezycznej jako ,severe plastic deformation (SPD) method”, to jak
stusznie zauwaza Autor rozprawy, pozostate techniki skutkuja réwniez duzym zakumulowanym
odksztatceniem plastycznym, a zatem mogg prowadzi¢ do podobnych efektéw mikrostrukturalnych.
Ze wzgledu na najbardziej obszerng literature najwiecej miejsca poswiecono w rozdziale procesowi
ECAP omawiajac  na poczatek geometrie procesu, sposéb deformacji materiatuy,
a nastepnie omawiajac literaturowe doniesienia dotyczgce zastosowania tej metody dla tytanu oraz

ptyngce z nich wnioski. Choé proces omdéwiono kompleksowo i klarownie pewnym mankamentem tej

czesci jest brak odnosnikéw literaturowych przy omawianiu ogdlnych aspektéw metody, np. przy

wzorach (1.3)-(1.5) lub przy podaniu istotnych z punktu widzenia tematu rozprawy czynnikéw

wptywajacych na rozdrobnienie ziaren (str. 22). Dobrym Zrédtem w tym wzgledzie wydaje sie chocby

przeglagdowe opracowanie |. Beyerlein i L. Totha (2009) w Progress in Materials Science, ktérego brak

w_spisie literatury. W kolejnych podsekcjach omdwione sg proces HE i KoBo, ze szczegdlnym

uwzglednieniem przegladu doniesien literaturowych dotyczgcych ich zastosowania do tytanu i innych



materiatdw heksagonalnych. Pewien niedosyt budzi brak gtebszego omdwienia Sciezki deformaciji

jakiej materiat podlega w procesie KoBo analizowanych na przyktad w pracy Petryk i Stupkiewicz

(2012) w International Journal of Materials Research lub Maciejewski i Mroz (2008) w Journal of

Materials Processing Technology. Autor wymienia parametry wptywajgce na osiggane wiasciwosci

materiatu po procesie jednakze nie precyzuje charakteru tego wptywu (str. 26). Na usprawiedliwienia

tych niedociggnie¢ mozna podaé fakt, ze proces KoBo nie jest obszernie studiowany w literaturze.
W szczegélnosci zas brak jest systematycznego opisu i analizy zmian zachodzacych w teksturze
i mikrostrukturze materiatu prowadzacych do wykrycia podstawowych mechanizméw deformacji

oraz rozdrabniania ziaren.

Cel pracy zostat sformutowany przez Autora w jednostronicowym rozdziale drugim i okreslony jako
zbadanie przydatnosci i konkurencyjnosci metody KoBo w odniesieniu do pozostatych dwdch metod
w zakresie ksztattowania mikrostruktury wyrobéw z tytanu i cynku, korzystnej pod katem ich
potencjalnego zastosowania w implantach dentystycznych. Wobec wspomnianego powyzej
niewystarczajacego rozpoznania efektéw strukturalnych i teksturowych zachodzacych w procesie
KoBo réwnie wazne, o ile nie wazniejsze z punktu widzenia naukowego, sg cele szczegétowe jakie
stawia sobie Autor, to jest doktadne zbadanie mikrostruktury i lokalnej tekstury materiatu, termicznej
stabilnosci zdeformowanych struktur, oraz zwigzku mikrostruktury z wtasciwosciami mechanicznymi

wytworzonych prébek.

W rozdziale trzecim (Materials and experimental procedures) Autor w zwiezlty sposéb omawia
materiat i parametry proceséw uzytych do wytworzenia prébek poddanych badaniom oraz opisuje
zastosowane techniki doswiadczalne stuzgce identyfikacji mikrostruktury (metody SEM/EBSD i TEM),
okresleniu wtasciwosci mechanicznych (test twardosci) i analizie stabilnosci termicznej (DSC) oraz
procedury pozwalajagce na S$ledzenie zmian wilasciwosci mechanicznych i mikrostruktury

towarzyszacych obrdbce termicznej.

W rozdziale czwartym (Orientation imaging microscopy analysis) Autor przybliza metodologie
wyznaczania map orientacji przy uzyciu EBSD oraz sposoby zaawansowanej analizy i prezentacji
wynikdéw w tej technice dotyczace polowego i statystycznego rozktadu orientacji i misorientacji,
morfologii mikrostruktury, jak réwniez wykorzystania parametru jakosci obrazu dyfrakcyjnego do
okreslenia stopnia nagromadzenia defektéw struktury krystalicznej. Zaplanowany program badan
mikrostruktury oraz liczne sposoby analizy wynikdw pozwalajg na kompleksowe rozpoznanie efektéw
strukturalnych i teksturowych wystepujgcych w analizowanych materiatach, co byto gtéwnym celem

pracy. Na tym tle dos¢ skromnie wyglada program badan witasciwosci_mechanicznych. Badanie

twardosci jest jedynie wstepnym badaniem takich parametréow jak sztywnos$¢ czy wytrzymatosé,




moze by¢ uzyte w celach poréwnawczych dla materiatéw wykonanych réznymi procesami SPD (tak

jak to zrobit Autor), jednakze przed wykorzystaniem materiatu w rozwigzaniach technicznych

konieczne sg dalsze badania. Czy wobec tego planowane s3g kolejne badania mechaniczne np. testy

rozciggania i Sciskania?

Rozdziat 5 (Experimental results) jest centralng czescig rozprawy, w ktérej zaprezentowano liczne
wyniki badan mikrostrukturalnych kolejno dla tytanu i cynku wyciskanych metodg KoBo oraz,
w celach poréwnawczych, dla tytanu po procesie ECAP i HE. Prezentowane wyniki dostarczajg wielu
cennych i szczegétowych danych dotyczacych zmian lokalnej tekstury i mikrostruktury badanych
materiatdw, w szczegdlnosci dotyczacych zmiany rozktadu wielkosci ziaren, analize struktury granic
duzego i matego kata, analize lokalnych dezorientacji oraz deformacji sieci krystalicznej. Za

szczegdlnie ciekawe uznaje nastepujgce rezultaty:

e Wskazanie nieoczywistej relacji miedzy stopniem rozdrobnienia ziaren a t.zw. stopniem
przerobu materiatu dla probek K2.95 i K3.27 tytanu po procesie KoBo, gdzie silniejsze
rozdrobnienie ziaren otrzymano dla mniejszego stopnia przerobu. (Nalezy w tym miejscu
podkresli¢, ze w odrdznieniu od procesdéw ECAP i HE podawane odksztatcenie rzeczywiste,
obliczone wedtug wzoru na stronie 30, nie moze by¢ traktowane jako zakumulowane
odksztatcenie plastyczne w materiale — na wielkos$¢ tych ostatnich odksztatcen istotny wptyw
maja cykliczne odksztatcenia Scinajgce jakim podlega materiat w tym procesie);

e Zbadanie réznicy miedzy teksturg w centralnej i zewnetrznej czesci preta otrzymanego w
procesie KoBo, moggace postuzy¢ korelacji miedzy niejednorodng deformacja wyciskanego
preta a tworzacg sie mikrostrukturg i teksturg (str. 57);

e Przeprowadzenie badan stabilnosci termicznej struktury (sekcja 5.1.4), w ktérych Autor
$ledzit ten sam obszar materiatu w procesie wygrzewania badajac lokalne zmiany struktury
i tekstury na kolejnych stadiach procesu. Wyniki te mogg by¢ niezmiernie cenne przy
opracowaniu modelu zjawiska rekrystalizacji w badanych materiatach;

e Zaobserwowanie tworzenia sie t.zw. struktury kompozytowej w cynku wyciskanym metoda
KoBo, nieobecnej w przypadku cynku po klasycznej ekstruzji, ktdra to struktura moze
ttumaczyé opisane w artykule (Korbel 2011b) znaczne podwyzszenie wtasciwosci

mechanicznych materiatu.

Przeprowadzone badania dajg wglad w skomplikowane zaleznosci miedzy typem materiatu,
parametrami kinematycznymi i temperaturg procesu KoBo a wytworzong mikrostrukturg prowadzac
do whniosku, ze przewidywania zmian struktury materiatu a tym samym uzyskanie w tym procesie

mikrostruktury o zadanych parametrach nie jest zadaniem tatwym. Dla kompletnosci brakuje w tym




rozdziale informacji na temat poczatkowej mikrostruktury i tekstury badanych metali (ich stanu

poczatkowego) przed procesami obrébki.

W rozdziale széstym Autor przeprowadzit dyskusje wynikédw, poréwnujgc wiasciwosci tytanu
poddanego trzem réznym metodom obrébki typu SPD, odnoszac sie réwniez do literatury. Autor
stwierdza, ze podstawowa cechg obserwowanych struktur jest ich niejednorodnos¢ i we wszystkich
trzech przypadkach wystepowanie struktury bimodalnej: obszaréw o silnie rozdrobnionych ziarnach
oraz obszarow z duzymi ziarnami. Stwierdza rdéwniez korelacje miedzy udziatem obszaréw
rozdrobnionych i twardoscig materiatu. Wspomniana powyzej nieoczywista relacja miedzy stopniem
przerobu w metodzie KoBo a obserwowanym rozdrobnieniem ziaren jest interpretowana przez
Autora wystgpieniem zjawiska dynamicznego zdrowienia i rekrystalizacji , jednakze wobec nizszej
zatozonej temperatury procesu dla préobek K3.27 niz dla K2.95 wydaje sie, ze rownie istotnym
czynnikiem sg tu kinematyczne parametry procesu KoBo: predkos$é wyciskania dla prébek K3.27 jest
ponad trzykrotnie nizsza niz dla K2.95 przy zblizonej czestosci skrecania powodujac zwiekszenie
udziatu zmiennej sktadowej $cinajgcej w tensorze predkosci deformacji. Nalezy réwniez doda¢, ze

parametry kinematyczne procesu majg takze wptyw na rzeczywistg temperature materiatu.

W ostatnim rozdziale zamieszczone jest podsumowania rozprawy.

2. Uwagi szczegotowe i redakcyjne

e Na rys. 1.3 prezentujgcych systemy blizniakowania strzatki wskazujgce kierunek
blizniakowania dla ,,compression twins” powinny by¢ w przeciwng strone,

e  Str. 29 — przy prezentacji parametréow procesu KoBo dla cynku brakuje predkosci wyciskania,

e Str. 35-36 — opisujagc mapy GROD i wielkos¢ GOS Autor uzywa w pierwszym przypadku
pojecia ,average orientation of a grain” a w drugim przypadku ,mean orientation” nie
precyzujgc czy ma na mysli te same pojecia i nie podajac ich definicji, cho¢by w postaci
odnosnika do literatury,

e Str. 51 — podano btedne odnosniki do Rys. 5.10i 5.11 zamiast do 5.14 i 5.15,

e Jakosc¢ rysunkdw figur biegunowych (5.22, 5.26, 5.29,5.46 i 5.54) jest niewystarczajgca.

e Rys. 5.34 — dla jasnosci poréwnania obrazéw 1Q dla cynku po klasycznej ekstruzji i KoBo

warto bytoby uzy¢ tej samej skali na wykresach, przynajmniej w odniesieniu do osi poziome;j.

Pod wzgledem jezyka angielskiego praca napisana jest w sposdb jasny i zrozumiaty i na ogdt
poprawny, jednak Autor nie ustrzegt sie pewnych btedéw. Cho¢ jako Recenzent nie czuje sie w petni

ekspertem w tym wzgledzie, widoczne sg btedy w uzyciu rodzajnikdw ,a/an/the”, zwykle polegajgce



na ich braku, jak réwniez stosowanie skrétéw typu ,isn’t” (np. str. 9 u dotu), charakterystyczne dla
jezyka moéwionego ale raczej niepoprawne w opracowaniu naukowym. Systematycznie wystepuje
réwniez btedny zwroty ,on the figure” zamiast ,in the figure” oraz ,,in the temperature” zamiast ,at
the temperature”. Sg tez drobne literéwki, ktérych nie bede tu wymienia¢ ale przekaze bezposrednio

Autorowi. Mam nadzieje, ze uwagi te bede mu przydatne w jego dalszej pracy naukowe;j.

3. Wniosek koncowy

W pracy Pana mgr inz. Jakuba Kawatko przedstawiono szereg oryginalnych wynikéw badan
dotyczacych zmian mikrostruktury materiatéw heksagonalnych wytwarzanych metoda KoBo oraz ich
poréwnanie z dwoma innymi metodami SPD. Autor wykazat sie znajomoscig technik doswiadczalnych
stuzgcych badaniu mikrostruktury oraz zaawansowanych procedur analizy wynikéw otrzymywanych
tymi technikami. Uwagi i uchybienia wskazane w recenzji nie wptywaja na generalnie pozytywng
ocene wartoséci naukowej prezentowanej rozprawy. Stwierdzam, Ze recenzowana praca spetnia
wszystkie wymagania stawiane rozprawom doktorskim, okreslone w art. 13. ust.1 Ustawy o
stopniach naukowych i tytule naukowym i wnioskuje o dopuszczenie mgr inz. Jakuba Kawatko do

publicznej obrony przed Rada Instytutu Metalurgii i Inzynierii Materiatowej PAN w Krakowie.
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