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Recenzja pracy doktorskiej
mgr inz. Pawla Swieca pt.:

Nanokrystaliczne stopy NiTi wytworzone przez walcowanie na zimno w stanie
martenzytycznym

Niniejsza récenzje opracowano na zlecenie Zastepcy Dyrektora Instytutu Inzynierii
Materiatowej Wydziatu Nauk Scistych i Technicznych Uniwersytetu Slaskiego w Katowicach (z dnia
17.07.2023 1).

Ocena istotno$ci problemu naukowego rozprawy

Badania naukowe ostatniej dekady §wiadczg o nieustajacym zainteresowaniu materiatami
inteligentnymi, ktére powstaja w oparciu o wiedze naukowcOw z obszaru chemii, fizyki a takze
inzynierii materiatowej i dotycza powszechnie znanych grup materiatéw inzynierskich. Wymienic¢
tutaj mozna np. materialy fotochromowe, elektroluminescencyjne, materiaty termoelektryczne,
polimery przewodzace oraz materialy z pamigcig ksztattu. Materiatom inteligentnym przypisuje si¢
duze znaczenie we wspblczesnym $wiecie, ze wzgledu na to, Ze s3 one jednym z wazniejszych
wyznacznikéw rozwoju cywilizacji i spotykane sa w r6znych dziedzinach gospodarki jak: lotnictwo, .
motoryzacja, robotyka, medycyna a takze wyposazenie sportowe. Ze wzgledu na wazkos¢ problemu
materialy te, znajduja siec w kregu zainteresowan duzych o$rodkéw naukowych najbardzie;

rozwinietych krajow na §wiecie.
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Stopy z pamiecia ksztattu (SMA —Shape Memory Alloy), ktore naleza do tej grupy, projektuje

“sic w taki sposéb, aby reagowaly na zewnetrzng symulacje, adaptowaty sie do warunkow

srodowiskowych -~z uwzglednieniem poprawy wlasciwoscei mechanicznych
i fizykochemicznych, a takze poprawy komfortu i bezpieczenstwa. W tej grupie stopdw unikatowe
whasciwosci posiadaja stopy NiTi. Ze wzgledu na efekt pamieci ksztaltu, efekt nadsprezystosci oraz
dobre whasciwoéci mechaniczne i korozyjne, stopy te . oprocz zastosowania w przemysle
motoryzacyjnym czy lotniczym znalazty zastosowanie réwniez
W medycynié do wyrobu narzedzi chirurgicznych oraz implantéw medycznych. J ednym ze Sposobow
poprawy wiasciwosci mechahicznych stopow NiTi sa konwencjonalne metody odksztalcenia
plastycznegb, ktére jednoczeénie nadaja ksztalt wytwarzanym materialom. Jednakze do chwili
obecnej nie zosfaly jeszcze w pelni poznane i wyjasnione zjawiska i procesy zachodzace w tychze
stopach w oparciu o techniki duzych odksztatcefi plastycznych (SPD). Nalezy podkregli¢, Ze na etapie
projektowania technologicznego takich materialow coraz czeSciej uwzglednia si¢ zastosowanie
technik duzych odksztalcen piastycznych, ktore maja na celu zwickszenie nie tylko wiasciwosci
wytrzymato§ciowych ale takze plastycznych,
a niekiedy réwniez fizykochemicznych na wskutek rozdrobnienia ziarna.

Zasadniczym problemem podjetym w rozprawie doktorskiej Pana mgr inz. Pawla Swieca sg
badania mikrostrukturalne oraz mechanic;zne stopu NiTi po procesach przer6bki plastycznej (SPD) 1 -
obrobki cieplnej, ktérych celem jest okre$lenie warunkéw powstania nanokrystalicznej struktury
stopu NiTi.

Dobér odpowiedniej metody (SPD) oraz parametrow procesu W polaczeniu
z odpowiednig obrébka cieplng w stopach, w ktorych pod wplywem bodzca zewngtrznego dochodzi
do termosprezystej przemiany martenzytycznej jest niezwykle ztozonym zagadnieniem 1 wymaga
gruntownej wiedzy z zakresu badan technologicznych oraz materiatowych. Podjeta zatem przez
Doktoranta problematyka jest ulokowana w aktualnym, perspektywicznym oraz waznym obszarze
badawczym zaréwno z punktu widzenia poznawczego jak i praktchnego. Praca ta, wpisuje si¢ w
aktualne trendy inzynierii materiatowej a takze w nurt tematyki badawczej realizowanej w Instytucie
Iniynierii Materialowej Wydziatu Nauk Scistych i Technicznych Uniwersytetu Slaskiego. Majgc to
na uwadze stwierdzam, ze kierunek badan podjety przez Pana mgr inz. Pawla Swieca jest w petni

uzasadniony.
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Przedtozone do oceny opracowanie zostalo przygotowane w' formie oprawionego wydruku
komputerowego formatu A4 o objetosci 145 stron. Struktura rozprawy nie odbiega od przyj¢tych
standardéw dla tego rodzaju opracowaf.. Doktorant podzielit pracg na dwie zasadnicze czesci
obejmujace zwarte studium literatury (T) oraz obszerne omoéwienie badan wlasnych (IT). Pierwsza z
nich, zatytulowana ,,Wstep literaturowy”, zajmuje 31 stron. T¢ czes¢ pracy konczy ,,Pbdsumowanie”
przegladu literaturowego. Drﬁga cze$é, ktora nalezy zaliczyé do czeéci eksperymentalne;
p;zedstawiona zostala na 115 stronach, co stanowi ponad 2/3 objetosci pracy. Tg czgS¢ pracy
otwieraja rozdziaty ,,Teza i cel rozprawy”, ,Metody badawcze”. Kolejne natomiast rozdzialy
odpowiadaja wynikom badaf, a opisane s3 jako: ,Materiat do badaf”, ,,Charakterystyka materialu po
obrébee plasti/cznej i wyzarzaniu®, ,,Wplyw parametrow obrobki na mikrostrukture”. Czes¢
praktyczng koﬁczy rozdziat ,,Dyskusja wynikéw” oraz ,,Wnioski”. Calo§¢ opracowania dopemnia
,.Bibliografia”, po ktérej znajduje sig spis rysunkéw i tabel. W spisie literatury, Doktorant podaje 171
pozycji krajowych i zagranicznych, do ktérych odwotuje si¢ w swojej pracy doktorskiej. Cytowane
32 pozycje literaturowe naleza do najnowszych Zrddel, liczac od roku 2020. Praca zawiera 81
rysunkéw z czego 53 to rysunki prezentujace wyniki badaf wlasnych. W uzupetnieniu dodam, ze
w wickszoéci przedstawione rysunki stanowig zbiorcze zestawienia obrazow pochodzacych gléwnie
z badan przy uzyciu transmisyjnej mikroskgpii elektronowej (TEM). W pracy zawarto 6 tabel. Obie

czebci rozprawy tworza zwarta 1 logiczna cato$¢ i do samego ukladu pracy nie wnosze zastrzezen.

Merytoryczna ocena pracy

Szczegbtowe studium literaturowe Doktorant przedstawit w jednym zasadniczym rozdziale.
Autor scharakteryzowal stopy NiTi z uwzglednieniem zjawisk: jednokierunkowego i
dwukierunkowego efektu pamieci ksztattu oraz efektu nadsprezystosci, Doktorant przedstawit takze
obszary zastosowah omawianego stopu. Duzo miejsca po$wigcit na opisanie nanokrystalicznych
stopow NiTi a takze oméwienie sposobdw ich przetwarzania metodami SPD. W ,,Podsumowaniu”
rozdziatn I przedstawionego na stronie 29, Autor wskazuje, na wazno§¢ roli proceséw SPD do
rozdrabniania ziarna w materiatach wykazujacych efekt pamieci ksztattu, a tym samym przekonuje

czytélnika o stusznosci wyboru tematyki badawczej. Ta czeéci rozprawy jest dobrze przygotowana.
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Studium literaturowe zostato przeprowadzone w sposob przejrzysty i logiczny, a oméwiona
p‘f&)blematyka w tej czgéei pracy dobrze koresponduje z tematem oraz problematyka zaprezentowang
w czesci praktycznej. ;

Sformutowanie ,,Celu 1 zakresu pracy” otwiera eksperymentalng cze§¢ pracy (II).
Przedstawiony przéz Doktoranta gléwny cel rozprawy sprowadza si¢ do wytworzenia
nanokrystalicgnego stopu NiTi za pomoca techniki walcowania w temperaturze kriogenicznej a takze
charakterystyki otrzymanego materiatu. A

Dla realizacji postawionego celu, Doktorant zaproponowat obszerny i logiczne zaplanowany
~ program badan eksperymentalnych, ktdry zawierat:

1) Badanie st;)pu_w stanie wyj§ciowym po przesycaniu z zastosowaniem rentgenowskiej analizy
strukturalnej (XRD), skaningowej kalorymetrii réznicowej (DSC), mikroskopii $wietlnej,
skaningowej mikroskopii elektronowej (SEM) oraz transmisyjnej mikroskopii elekironowe;j
(TEM); |

2) Przeprowadzenie procesu walcowania na zimno w temperaturach kriogenicznych przy
zastosowaniu réznych stopni gniotu oraz badania strukturalne (TEM); |

3) Przeprowadzenie wyzarzania rekrystalizujagcego na odksztalconych stopach a takze badania
(TEM) i (DSC);

4) Badania mikrotwardo$ci stopu po walcowaniu i wyzarzaniu;

5) OkreSlenie charakteru przemiany martenzytycznej po walcowaniu i wyzarzaniu przy
wykorzystaniu metod (DSC) i (XRD);

6) Badania wplywu temperatury walcowania na mechanizm odksztalcania poprzez wykonanie
eksperymentéw walcowania w temperaturze otoczenia i temperaturze kriogenicznej;

7) Badania kinetyki krystalizacji materiatu kriowalcowanego;

8) Badania mikrostruktury stopu podczas grzania in situ;

9) Badania mikrostruktury stopu po walcowaniu a nastgpnie wyzarzaniu wg. zalozonych
parametrOw temperaturowo-czasowych. ’
‘Realizujac tak zréznicowany i obszemny zakres prac badawczych Doktorant uzyskal wyniki

istotne dla rozwiazania postawionego problemu. Wymagato to od niego znajomosci zagadnien z '

obszaru techniki odksztalcania oraz badaf materialow. Nadmieni¢ réwniez, ze dobér metod

badawczych jest adekwatny do podjetej problematyki zawartej w pracy.
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. Doktorant zadbat o jak najlepsze przygotowanie eksperymentu w oparciu o szczegétowe badania
cieplne z wykorzystaniem skaningowej kalorymetrii réznicowej (DSC), pozwalajace wyznaczy¢ -
krytyczne temperatury przemian - kluczowych do dalszych badan eksperymentalnych.
Zaprezentowane badania oraz uzyskane wyniki obliczefi entalpii s;,wobodnej bedacej miarg efektu
energetycznego sa warto§ciowym i oryginalnym osiggnigciem badawczym, szczegolme trudnym,
jesli chodzi o zlozong nature przem1an fazowych zachodzqcych w stopie po obrdbce
termomechanicznej. Wieloetapowy charakter przemiany podczas grzania oraz chlodzenia
spowodowat ﬁak%adanie sie pikéw termicznych, co wymagato zastésowania doéé skomplikowanych
obliczef matematycznych celem ich separacji. Ponadto badania DSC przeprowadzone w zakresie od
20 - 550°C z prqdkoéciq grania w zakresie od 10 - 40°C/min postuzyly do wyznaczenia kinetyki
krystalizacji materiatu kriowalcowanego. ’

Istotnym osiagnieciem s3 réwniez badania struktury realizowane przy zastosowaniu mikroskopii
$wietlnej, skaningowej mikroskopii elektronowej (SEM) oraz rentgenowskiej analizy strukturalnej
(XRD). To ostatnie narzedzie w potgczeniu z badaniami (DSC), pozwolilo na skorelowanie efektow
cieplnych ze zmianami strukturalnymi, dzigki zastosowaniu badan in-situ w zakresie od -120°C do
100°C. W pracy ~ postuzono si¢ ilosciowa analiza - (XRD)
z wykorzystamem metody Rietvelda. A

Dla celow poznawczych przeprowadzono takze badania mikretwardo$ci metoda Vickersa na
przekroju poprzecznym probek po odksztatceniu. Uzyskane wyniki badan wskazaty na proces
umacniania si¢ materialu ze wzrostem odksztalcenia, natomiast z otrzymanych map rozktadu
mikrotwardo$ci dowiedziono niejednorodnosci odksztalcenia. Wyniki pomiardw mikrotwardo§ci w
polgczeniu ze $rednia wielko$cia ziarna po odksztatceniu dowiodty liniowej zaleznosci Halla-Petcha.

Jednakze najbardziej oryginalnym osiggnieciem badawczym Doktoranta s3 wszechstronne
badania ilosciowe i jakoSciowe mikrostruktury przy zastosowaniu transmisyjnego mikroskopu
elektronowego (TEM). Dzigki wykorzystaniu mozliwoéci badawczych tej aparatury dokonano
niemal kompletnej charakteryzacji niezwykle trudnej do interpretacji nanokrystalicznej struktury
stopu, ktéra wymaga zaangazowania oraz wiedzy merytorycznej z tego zakresu.

Nalezy podkresli¢, ze dzieki tej metodzie poprzez obserwacje mikro- i nano- obszar6w
w polu jasnym i ciemnym, a takze badania dyfrakcyjne dokonano oceny mikrosiruktury stopu po

odksztalcaniu, a takZe po nastepujacej obrdbee cieplnej poprzez wyznaczenie i opisanie: sktadu
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fazowego, wielkosci  krystalitow (iiaren), dezorientacji miedzy ziarnami, tekstury
w. badanych mikroobszarach oraz ja‘koéciowe “oszacowanie ilo§ci faz nanokrystalicznych
w kanatach amorficznych z Wykoriystaniem obrazowania wysokorozdzielczego (HRTEM).
Dopelnieniem badan (TEM), jest proba uétéﬂénia mechanizmu krystalizacji z wykorzystaniem badan
in-situ wybranej probki. Jak juz wspommalam Doktorant zebral sporych rozmiaréw material z badan,
a na szczegblng uwage i podkreslenie %shguje wyjatkowo tadne zilustrowanie wynikéw badan
strukturalnych' \'4 postaci zlozeh obrazow. Zamieszczone
w tekScie rozprawy rysunki sg przejrzyste, dobrze uzupelniaja tekst, co pozwala na zrozumienie
dyskutowanych wyniki. )

Wysoko oceniam opis wszystkicﬁ przeprowadzonych badafi, sa one przedstawione

chronologicznie, a niewatpliwym walorem jest kompleksowe oraz szczegblowe podejscie do
scharakteryzowania stopu, zardwno w aspekcie badan cieplnych, strukturalnych jak i badan
wlasciwosci mechanicznych.
Rozdzial ,,Analiza wynikéw” przeprowadzona jest zgodnie z obowigzujaca zasada krytycznego
podejécia do otrzymanych wynikow, a takze przedstawienia ich w §wietle aktualnych badan innych
autoréw. Ponadto sposob prowadzenia dyskusji w tym rozdziale dowodzi dobrego zrozumienia
podejmowanych zagadnien. Czgs¢ teoretyczna pracy konczy rozdziat "Wnioski”, ktdre uwzgledniaja
najwazniejsze spostrzezenia wynikajace ze zrealizowanych badan. Sa one adekwatne do zakresu
przeprowadzonych badan. .

W podsumowaniu szczegdtowej oceny rozprawy doktorskiej Stwierdzam, ze Doktorant
poprzez zrealizowanie bogatego programu badan oraz poprzez krytyczng analiz¢ wynikéw uzyskat
poszerzong wiedze na temat mozliwosci odksztalcania (SPD) stopéw NiTi. Otrzymane wyniki badan
majg znaczenie poznawcze, gdyz udowodnily mozliwo$¢ uzyskania nanostrukturalnej struktury
stopéw NiTi dzieki walcowaniu w temperaturze kriogenicznej, wskazujac tym samym na kluczowsg
role odksztalcania (SPD) w polepszeniu wiasciwosci wytrzymato$ciowych.

Formalng i edytorska strone recenzowanej rozprawy doktorskiej oceniam pozytywnie. Strona
redaktorska pracy nie budzi wigkszych zastrzezen, jednakze Doktorant nie ustrzegt si¢ pomytek.
Wymienie najwazniejsze uchybienia, liczac, ze zmotywuje¢ tym Doktoranta do doskonalenia '

umiejetnosci opracowywania tego typu tekstow w przyszlosei.

Lo e
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Str. 38 wiersz 11. Nieprawidlowo sformutowane zdanie “Pgtla histerezy przemiany A+M; wynosita

38°C”, | |

Str. 42 wiersz 16. W zdaniu zamiast stowa ,,wptywa” powinno by¢ ,,wptywaé”

Str. 44 wiersz 10. W zdaniu zamiast ,,glownie” powinno byé ,,gléwnie”

Str. 48 wiersz 2. W zdaniu zamiast ,,uprzywilejowane” powinno by¢ ,,uprzywilejowane;”

Str. 54 wiersz 23. W zdaniu zamiast ,,obraz” powinno by¢ ,,oraz”. W tym miejscu Autor podaje: ze

ksztalty oraz rozmiary krystalitdw oznaczono kolorami czerwonym i niebieskim. Kolorem zielonym

0zZnaczono dbszary amorficzne. Autor powoluje si¢ na rys. 6-10. (str. 55). Prosze

o informacj¢ czym r6znig si¢ krystality zaznaczone na czerwono i niebiesko?

Str. 69 wiersz 1. W zdaniu zamiast ,,analize” powinno by¢é »analizy”

Str. 70 wiersz 9. W jednym zdaniu 2 krotnie uzyty jest wyraz ,,natomiast”

Str. 76 wiersz 1. Ze zdania nalezy usungé stowo ,,s3”

Str. 99 wiersz 13. W zdaniu zamiast ,,szczerszy” powinno by¢ ,,szerszy”

Str. 99 wiersz 26. W zdaniu zamiast ,,w” powinno by¢ ,,ze”

Str. 99 wiersz 28. W jednym zdaniu 2 krotnie uzyty wyraz ,,spowodowane”.

Str. 115 wiersz 9. W zdaniu brak stowa ,,do” ‘

Str. 115 wiersz 12. W zdaniu zamiast ,,ktory” powinno byé , ktére”

Czujq'sie; zobligowana do poruszeriia kilku kwestii dyskusyjnych, do ktérych Pan mgr inz.

Pawet Swiec bedzie miat mozliwo$é ustosunkowaé si¢ podczas publicznej obrony:

1) Na str. 42. Doktorant podaje, ze w materiale, po osiagnigciu gniotu 29% dochodzi do powstania
peknie¢ powierzchni bocznych prébki, prostopadlych do osi drutu, natomiast po osiagnieciu
gniotu o warto$ci 35% material ulega gwaltownemu pekaniu. Pomijajac walory walcowania
kriogenicznego do rozdrobnienia struktury, proszg zaproponowaé inng technologie SPD do tego
typu materiatu, dzigki kt6rej bedzie mozna unikngé nieciaglosci materiatowych podczas
ksztaltowania.

2) Str. 58. Doktorant na podstawie rozktadu twardoSci preta na przekroju poprzecznym stusznie
podaje, ze wraz ze zwigkszeniem redukcji przekroju dochodzi do wzrostu twardosci, a rejon
centralny wykazuje wigksza twardo§¢ w poréwnaniu do czeécei brzegowych. Niemniej jednak '»
rozktad twardosci w S$rodkowej czeSci probki po odksztalceniu 25% a nawet 35% jest

‘niejednorodny. Prosze o interpretacje¢ zmian twardo§ci w odniesieniu do zmian struktury
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kontekécie indukowanej odksztalceniem przemiany martenzytycznej oraz umocnienia

" odksztalceniowego.

3

4)

Na str. 51..Rys. 6-7. Autor podaje, Ze wokol pierwotnych wydzieleni fazy TiaNi jest
zlokalizowana faza amorficzna. Prosz¢' o wyjasnienie tego zjawiska uwzgledniajgc procesy
odksztalceniowe w materiatach, ktére wykazujg brak koherencji pomigdzy faza a osnows.

W wyniku przeprowadzonego eksperymentu udato si¢ Doktorantowi wytworzy¢ materiat
heterogeniczny, ktory charakteryzuje si¢ obecnoseia réznych faz o zréznicowanej morfologii i
rozmieszczeniu, je§li uwzgledni si¢  kanaly amorficzne, kanaly amorficzne
z nanokrystalitami fazy B19’ oraz odksztalcong faze martenzytyzng. Taka struktura wykazuje
znaczne polepszenie wlasciwosci wytrzymaloécioWych co wykazano migdzy innymi w oparciu o
badania twardo$ci. Prosze odnie$é sie do ewentualnego wzrostu wlasciwosci plastycznych w
oparciu o otrzymane wyniki badan strukturalnych.

Pytania dyskusyjne stanowig rozwiniecie dyskutowanego problemu i nie umniejszajg mojej

pozytywnej opinani o recenzowanej pracy. Mgr inz. Pawet Swiec swojg rozprawg doktorska wykazat

opanowanie trudnego warsztatu badawczego w zakresie przygotowania materiatu, oceny wlasciwosci

cieplnych oraz wszechstronnej oceny mikrostruktury, oceny twardoéci oraz interpretacji uzyskanych

wynikéw badan. Pragne podkresli¢, ze zarbwno zakres badan i ich realizacja pozwolily osiagna¢

zalozone cele naukowe i potwierdzié przyjeta teze.

Do najwazniejszych osiagnieé pracy doktorskiej naleza:

1) Opracowanie szczegbtowego programu badah i wyznaczenie kluczowych parametrow
obrébki cieplnej, wyzarzania na podstawie badan kalorymetrycznych;

2) Ujawnienie i opisanie mechanizmu odksztatcenia plastycznego stopu NiTi po walcowaniu
kriogenicznym w tym szczegétowe oméwienie powstania kanatéw amorficznych w oparciu
o zaawansowane techniki (TEM/HRTEM);

3) Dokonanie badah mechanicznych w_oparciu o pomiary mikrotwardo$ci i proba ich
skorelowania ze zmianami struktury;

4) Dokonanie jakosciowej i ilosciowej (pomiary wielkosci ziarna) analizy struktury po procesie i

rekrystalizacji oraz okre§lenie kinetyki wzrostu ziaren;
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5) Opisanie i moéwienie mechanizmu krystalizacji stopu w oparciu o badania in-situ podczas

grzania.
Whiosek koficowy

Rozprawa doktorska mgr inz. Pawla Swieca, wg mojej opinii stanowi cenne i oryginalne
rozwigzanie problemu naukowe.go. Wielowatkowe podejécie do problematyki, opracowanie
teoretyczne, a nastgpnic zrealizowane badania doéwiadczalne dowodzg dojrzato§ci naukowej
Doktoranta. Stwierdzam zatem, ze przedlozona do recenzji rozprawa doktorska mgr inz. Pawla
Swieca pt.: ‘

,Nanokrystaliczne stopy NiTi wytworzone przez walcowanie na zimno w stanie
martenzytycznym”

spelnia wymagania okre§lone w_art. 187 ustawy z dnia 20 lipca 2018r. — Prawo

o szkolnictwie wyiszym i nauce (t.j. Dz. U. z 2020 roku poz. 85, z pézn. zm.). W zwigzku

z tym wnosze¢ do Rady Naukowej Instytutu Inzynierii Materiatowej Uniwersytetu Slaskiego
o przyjecie rozprawy mgr inz. Pawla Swieca i dopuszczenie jej Autora do publicznej obrony.
Jednocze$nie, majac na wzgledzie kompleksowo§¢ zrealizowanych badaf, ich naukowy charakter

oraz wage poruszanych zagadnief,, wnosz¢ réwniez o wyrdznienie Jego rozprawy.
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