Wydziat Inzynierii Politechnika
Materiatowej Warszawska

Prof. dr hab. inz. Matgorzata Lewandowska
Politechnika Warszawska
Wydziat Inzynierii Materiatowej

Recenzja rozprawy doktorskiej
mgr inz. Daniela Wojtasa
pt.
Establishing the origin of mechanical and biophysical properties in pure titanium processed
by an unconventional severe plastic deformation
wykonanej pod opieka naukowa Prof. dr hab. inz. Krzysztofa Wierzbanowskiego (jako
promotora), Prof. dr hab. inz. Krzysztofa Sztwiertni (jako drugiego promotora) i dr inz. Klaudii
Trembeckiej-Wojcigi (jako promotora pomocniczego)

Uwagi ogdlne o tematyce rozprawy

Materiaty o strukturze ultradrobnoziarnistej i nanokrystalicznej znajdujg sie w
centrum zainteresowania wielu grup badawczych na sSwiecie, ze wzgledu na ich unikatowe
wtasciwosci. W poczatkowym etapie ich rozwoju szczegélng uwage zwracano na bardzo
wysokie wtasciwosci wytrzymatosciowe, znacznie przewyzszajgce komercyjnie dostepne
metale i stopy, nawet w stanie tzw. wysoko umocnionym. Zainteresowanie tymi materiatami
nie bytoby mozliwe, gdyby nie rozwdj technologii pozwalajgcych na ich wytwarzanie w
wzglednie duzych ilosciach. W tym kontekscie wyrdzniajaca sie grupa technik sg metody tzw.
duzego odksztatcenia plastycznego, nazywane metodami SPD (ang. severe plastic
deformation). Metody te tym odrézniaja sie od klasycznych metod przerdbki plastycznej (np.
walcowania czy wyciskania) tym, ze w ich trakcie nie dochodzi do zmiany wymiaréw
obrabianego wsadu, a dzieki temu mozliwe jest zadawanie (kumulowanie) teoretycznie
nieograniczonych odksztatcen, co skutkuje rozdrobnieniem mikrostruktury. W péiniejszym
etapie rozwoju tych materiatébw zaczeto zwracaé uwage takze na ich wtasciwosci
funkcjonalne wynikajgce z wymagan stawianych materiatom do konkretnych zastosowarn. W
tym konteksécie najwigksze zainteresowanie wzbudzit tytan oraz stopy tytanu typu B jako
materiaty do zastosowan biomedycznych oraz stopy aluminium o wysokiej przewodnosci
elektryczne;j.

Recenzowana rozprawa doktorska wpisuje sie wtasnie w ten ostatni watek poznania i
zrozumienia wtasciwosci funkcjonalnych materiatéw ultradrobnoziarnistych. Tematyka
rozprawy doktorskiej odnosi sie wiec do aktualnych zagadnien. Doktorant jasno zdefiniowat



problem badawczy i postawit sobie za cel ‘jednoznaczne okreslenie czynnikéw wptywajgcych
na poprawe wtasciwosci mechanicznych oraz biofizycznych czystego tytanu poddanego
procesowi wyciskania hydrostatycznego’ — to cytat ze streszczenie w jezyku polskim. W tresci
rozprawy w jezyku angielskim pojawia sie sformutowanie ‘... titanium processed by means of
conventional and unconventional severe plastic deformation techniques’. Mam wrazenie, ze
to zapis z jakiej$S wczesnej wersji pracy, bowiem w rozprawie czysty tytan poddano tylko
jednemu procesowi sktadajgcemu sie z wyciskania hydrostatycznego w potaczeniu z kuciem
rotacyjnym. Tutaj chciatabym takze zwrdci¢ uwage na pewne sformutowanie pojawiajace sie
zarbwno w tytule jak i tresci rozprawy: ‘unconventional severe plastic deformation
techniques’. Metody SPD nazywane s3a niekonwencjonalnymi metodami odksztatcenia
plastycznego. A zatem niekonwencjonalna metoda SPD jest po prostu konwencjonalng
metody odksztatcenia plastycznego. | tak w istocie jest w przypadku metody wyciskania
hydrostatycznego. ‘Niekonwencjonalno$¢’ tej metody polega na wysokim ciSnieniu
panujacym w komorze i strefie odksztatcenia.

Najwazniejsze wyniki i ocena merytoryczna pracy

Recenzowana rozprawa ma uktad klasyczny charakterystyczny dla rozpraw
doktorskich. Cze$¢ eksperymentalna poprzedzona jest Wprowadzeniem, w ktérym doktorant
omawia zagadnienia istotne z punktu widzenia tematyki rozprawy. Omawia wiec tytan i jego
wiasciwosci ze szczegdlnym uwzglednieniem tych istotnych w kontekscie zastosowan
biomedycznych, nastepnie charakteryzuje metody SPD i wykorzystywang w pracy metode
wyciskania hydrostatycznego, a takze charakterystyczne cechy mikrostruktury i wtasciwosci
biofizyczne materiatéw wytwarzanych metodami SPD. Ta czes¢ jest dos¢ krotka (liczy ok. 20
stron), ale bardzo dobrze przedstawia aktualny stan zagadnienia. Doktorant wykazat sie tutaj
umiejetnoscig syntetycznego przedstawiania dos¢ rozlegtych informacji, co nie jest
umiejetnoscig typowa na tym etapie kariery naukowej. Jedyne, czego tutaj brakuje, to
wyeksponowanie istniejgcych luk w wiedzy, ktére zwykle staja sie motywacjg do podjecia
konkretnego zagadnienia. Po przeczytaniu tej czesci pracy, ja miatam wrazenie, ze wszystko
juz wiadomo w tematyce rozprawy, co oczywiscie prawdg nie jest.

Cze$¢ eksperymentalna pracy obejmuje szczegétowq charakterystyke badanego
materialu pod wzgledem mikrostruktury i wtasciwosci, zazwyczaj na réinych etapach
wyciskania hydrostatycznego. Samo wytwarzanie odbyto sie w Instytucie Wysokich Cisnierh
PAN i obejmowato 4 etapy wyciskania, 2 etapy kucia rotacyjnego oraz koricowe
niskotemperaturowe wyzarzanie. Nie jest dla mnie jasne, jaki byt cel tego ostatniego etapu
(wyzarzania) oraz czy prezentowane wyniki badan mechanicznych i biofizycznych dla stanu
okreslanego jako €=3,23 odnoszg sie do stanu przed czy po niskotemperaturowym
wyzarzaniu (w czesci mikrostrukturalnej te dwa stany sa dobrze rozréznione). Prositabym o
wyjasnienie.

Sumaryczne odksztatcenie skumulowane wynosito 3,23. Jest to wartos¢ rzeczywiscie
bardzo niekonwencjonalna dla metod SPD, ale typowa dla procesu wyciskania
hydrostatycznego. Trzeba w tym miejscu podkresli¢, ze zaproponowany program badawczy



jest bardzo bogaty i obejmuje szerokie spektrum technik badawczych (SEM/EBSD i TEM
wykorzystane do analizy mikrostruktury; analiza tekstury; proby rozciggania i Sciskania, a
takze pomiary mikrotwardosci do oceny wtasciwosci mechanicznych; pomiary zwilzalnosci i
energii powierzchniowej, ocene topografii powierzchni i jej sktadu chemicznego metodg XPS,
badania adsorpcji biatek, cytotoksycznosci i interakcji z komdrkami do oceny wtasciwosci
biofizycznych). Jest to takie program badawczy adekwatny do zrealizowania celu pracy i
udowodnienia postawionej tezy. Bardzo mocng strong pracy jest interpretacja wynikow i
poszukiwanie mikrostrukturalnych uwarunkowan obserwowanych wtasciwosci czystego
tytanu poddanego wyciskaniu hydrostatycznemu.

Szczegodlnie wysoko oceniam czes¢ pracy poswiecong analizie mikrostruktury czystego
tytanu po poszczegdlnych etapach odksztatcenia. Na podstawie tej analizy autor proponuje
wiarygodne mechanizmy rozdrobnienia ziarna, inny dla poczgtkowego odksztatcenia (podziat
ziaren), a inny dla wiekszych odksztatcen (ciggta rekrystalizacja dynamiczna).

W czesci poswieconej wiasciwosciom mechanicznym na uwage zastuguje rozdziat
poswiecony zaleznosci mikrostruktury i wytrzymatosci, w ktérym doktorant wylicza/szacuje
udziat poszczegdlnych mechanizméw umocnienia w warto$¢ granicy plastycznosci, w ten
sposob znajdujac uzasadnienie wysokiej wytrzymatosci tytanu poddanego wyciskaniu
hydrostatycznemu. Pomimo wielu zatozen i oszacowarn uzyskano bardzo dobrg zgodnosé
przewidywanej i zmierzonej wartosci granicy plastycznosci. W tej czesci pracy troche brakuje
poréwnania otrzymanych wynikéw wtasciwosci wytrzymatosciowych do prac innych autoréw.
Tytan po procesach SPD jest jednym z najczesciej badanych materiatéw ze wzgledu na jego
potencjat do zastosowarn biomedycznych. Tym bardziej wartoSciowe bytoby poréwnanie
uzyskanych w rozprawie wynikéw z wynikami dla czystego tytanu zaréwno po wyciskaniu
hydrostatycznym, jak i przerabianego metodami SPD, np. ECAP, a takze do wtasciwosci stopu
Ti-6Al-4V obecnie najszerzej wykorzystywanego w inzynierii biomedycznej. Autor konkluduje,
ze Jego materiat ma wyzszg wytrzymatosc niz ten stop, ale nigdzie nie zestawia tych danych.
Takie poréwnanie witasciwosci wykonano dla wtasciwosci zmeczeniowych. Jednak ja nie
jestem przekonana, ze dobrze dobrano materiat do poréwnania (czysty tytan przerabiany
innymi metodami). Znacznie ciekawiej bytoby zobaczyé, jak wypada to poréwnanie
wzgledem stopu Ti-6Al-4V, bo to pokazatoby prawdziwy potencjat otrzymanego materiatu.
Zastanawia mnie takze, czy i na ile tworzaca sie tekstura krystalograficzna wptywa na
witasciwosci wytrzymatosciowe czystego tytanu po wyciskaniu hydrostatycznym. Prosze o
odniesienie sie do tej kwestii.

Ostatnia cze$¢ pracy poswiecona jest badaniom wtasciwosci biofizycznych (w
niniejszej pracy rozwazane byly adsorpcja protein i adhezja komédrek srédbtonka i
osteoblastow), ktére zalezg w gtéwnej mierze od charakterystycznych cech powierzchni (w
niniejszej pracy analizowano jej chropowatos¢ po tej samej procedurze przygotowania,
zwilzalnos¢, energie powierzchniowg i sktad chemiczny). Nie stwierdzono, aby rozmiar ziarna,
hydrofilowos¢, chropowatos¢ czy sktad chemiczny powierzchni miat decydujacy wptyw na
odpowiedz komdrkowa materiatu. Wskazano natomiast, ze obecno$¢ defektow



powierzchniowych i ptaszczyzn pryzmatycznych moze mie¢ kluczowe znaczenie dla adsorpcji
biatek i wzrostu komdrek obu typow. Jest to znowu bardzo dobrze opracowana czes¢, w
ktérej doktorant znajduje zrédta odmiennych wtasciwosci fizycznych. W tej czesci pracy dziwi
mnie tylko, dlaczego poréwnywano miedzy sobg dwa stany po wyciskaniu hydrostatycznym
(e=2,44 i £=3,23), a nie wykonano tych badan dla tytanu gruboziarnistego. Prosze o
odniesienie sie do tej kwestii.

Formalna strona pracy

Recenzowana rozprawa ma uktad typowy dla rozpraw doktorskich i obejmuje stan
zagadnienia, materiat i metodyke badan, cel i teze pracy, wyniki badan wraz z dyskusjg oraz
whnioski. Praca jest napisana z duzg starannoscig, poprawnym jezykiem angielskim i czyta sie
ja przyjemnie. Praca jest dopracowana pod wzgledem edycyjnym (formatowanie jest spdjne,
a catos¢ przejrzysta i czytelna), na pochwate zastuguje materiat ilustracyjny w postaci zdjec
mikroskopowych i map EBSD, ktére sg bardzo dobrej jakosci, a wykresy sg czytelne.

Opinia koncowa

W opinii koicowej chciatabym stwierdzi¢, ze pomimo swoich (niewielu) uwag
uwazam recenzowang prace za bardzo wartosciowa pod wzgledem naukowym, podejmujaca
nowe wyzwania i odkrywajgcg nowe fakty naukowe i je interpretujagca. Doktorant
przedstawit oryginalne rozwigzania problemoéw badawczych i nawet wnidst znaczgcy wktad w
rozwdj wiedzy o czystym tytanie po wyciskaniu hydrostatycznym, a w szczegélnosci
uwarunkowaniach jego wtasciwosci mechanicznych i biofizycznych. Opanowat takze wiele
metod badawczych materiatéw. Z petnym przekonaniem moge wiec stwierdzi¢, ze rozprawa
doktorska pt. ,Establishing the origin of mechanical and biophysical properties in pure
titanium processed by an unconventional severe plastic deformation” spetnia wymagania
formalne stawiane rozprawom doktorskim, a mgr inz. Daniel Wojtas zastuguje na stopien
doktora. Wnosze wiec o dopuszczenie jej do publicznej obrony.

W mojej ocenie przedstawiona do oceny rozprawa doktorska prezentuje bardzo
wysoki poziom merytoryczny. Dodatkowo wyniki w niej uzyskane zostaty juz opublikowane w
2 pracach, w ktérych doktorant jest pierwszym autorem (w czasopismach ACS Biomaterials
Science and Engineering oraz Journal of Alloys and Compunds) i trzeciej (w czasopismie
Materials Characterization), w ktérej jest wspétautorem. Doktorant wykazywat sie takze
aktywnoscig naukowg w innych obszarach badawczych, czego efektem jest 5 innych
publikacji w renomowanych czasopismach. To wszystko sktadnia mnie do wystgpienia z
whnioskiem o wyrdznienie tej rozprawy doktorskiej.
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