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RECENZJA
rozprawy doktorskiej mgr. inz. Agaty Brzezinskiej pt.
“Uwarunkowania strukturalne wptywajace na poprawe wlasciwosci mechanicznych
odlewniczych stopow Al-Cu po zastosowaniu odksztatcania SPD
wykonana na zlecenie Rady Dyscypliny Inzynieria Materialowa Politechniki Slaskiej z dnia
26 stycznia 2021

Rozw6j materiatdow, w tym w szczegdlnosci materiatlow konstrukcyjnych spetnia istotng role
w naszej cywilizacji. Do materiatow tych zaliczajg si¢ stopy aluminium. Czyste aluminium w
stanie wyzarzonym posiada wytrzymato$¢ ok.70-110 MPa, co ogranicza jego stosowanie,
jako materiatu konstrukcyjnego. Natomiast stopy aluminium po procesie umacniania
(roztworowe, dyslokacyjne, rozdrobnienie ziarna, czastkami innych faz), ktére w znaczy
sposob zwieksza ich wlasnosci mechaniczne, sg idealnym materiatem konstrukcyjnym.
Jednym ze sposobow umacniania stopow Al sa fazy migdzymetaliczne. Do zastosowan w
wysokiej temperaturze opracowano stopy z fazami mig¢dzymetalicznymi takimi jak Al.Cu,
AlNi czy AlsSc. Obecno$¢ kruchych i duzych faz moze inicjowa¢ peknigeia, dlatego
rozwigzaniem moga by¢ materiaty o strukturze ultradrobnoziarnistej (UFG— Ultra Fine
Grain) lub tez nanostruktualnej (NS— nanostructural). Takg struktur¢ mozna uzyska¢ miedzy
innymi metodami SPD. Metodami tymi mozna wytwarza¢ lite materialty miedzy innymi w
postaci blach czy pretow, a zaliczajg si¢ do nich metody ECAP, HPT, HE czy ARB.

W tematyke zwigzang ze zwigkszeniem wlasnosci wytrzymatosciowych odlewniczych
stopow aluminium wpisuje si¢ podjeta przez doktorantke problematyka badawcza. Zjawiska
zwigzane z odksztalcaniem tego rodzaju stopow nie zostalo jednoznacznie rozpoznane. Stad
celowos$¢ podjetych badan uzasadniona jest niewielkg liczbg prac w literaturze $wiatowej

dotyczacej tego zagadnienia.



Praca zostala napisana w tradycyjny sposob, tzn. Doktorantka po wprowadzeniu dokonata
przegladu literatury, nastepnie wskazata cel i zakres badan. Rozdzial 4 poswigcony jest
omoéwieniu technik badawczych a wyniki badan przedstawita w Rozdziale 5. Praca zawiera

takze dyskusj¢ wynikow (Rozdziat 6) i wnioski (Rozdziat 7).

Omowienie i ocena czesci teoretycznej

Czes¢ teoretyczna rozpoczyna si¢ od omowienia odksztalcalno$§ci  materiatlow
polikrystalicznych niskotemperaturowego, wysokotemperaturowego i nadplastycznos$ci.
Omawiana literatura dotyczy glownie stopéw aluminium. W rozdziale 2.3 doktorantka
omawia materiaty metaliczne oraz kompozyty metalowe poddawane odksztalcaniu SPD. W
tej czes$ci nie omawia literatury w ktorej do odksztatcenia stopow zastosowano metode KoBo.
Czy to oznacza, ze takich badan nie prowadzono? Z analizy tego rozdzialu nie wynika
dlaczego w badaniach zastosowano wiasnie metode KoBo. Przy opisie tej metody takze
podano tylko informacje, ze technologia ta byla stosowana mi¢dzy innymi do odksztalcania
stopéw aluminium i Kompozytow o osnowie aluminiowej. Czy to oznacza, ze W literaturze nie
stosowano tej metody do stopow Al-Cu? Podsumowywujaca tg czgs¢ pracy stwierdzam, iz
brakuje mi powigzania rozdzialow 2.3 z 2.4 oraz rozdziatu dotyczacego tylko stopow Al-Cu.
W dodatkowym rozdziale doktorantka mogltaby omowi¢ uktad réwnowagi (rysunek znajduje
si¢ na str.40), kolejnos¢ powstawania wydzielen, sposob obrdobki cieplnej tego typu stopow,
kierunki badan pod katem potencjalnych zastosowan np. w postaci pretow.Ze wzgledu na
brak takich informacji prosze wymieni¢ potencjalne zastosowanie stopow Al-Cu po procesie
KoBo.

Uwagi edytorskie:

1. Stosowane skroty powinny znajdowa¢ si¢ w wykazie wazniejszych oznaczen i
skrotow lub pierwszy raz cytowane powinny by¢ podane w petnej nazwie np. SFE czy
RD-ECAP,MDF, BM, DPD itp.

2. Str. 25, 34 nie powinno si¢ pisa¢ ,,Autorzy pracy [69-69]..” ,Przeprowadzone przez

[68-69]..” lub ,,.. byta przeanalizowana w [106]”.

Cze¢s¢ teoretyczng koncezy rozdzial ,,Cel i zakres badan”.

Celem badawczym bylo ,,poznanie zjawisk strukturalnych jakie zachodza w odlewniczych
stopach Al-Cu pod wplywem odksztalcania SPD z wykorzystaniem metody KoBo”. Do
realizacji celu badawczego doktorantka wytypowala 6 celow naukowych. Plan badan zostat

przedstawiony schematycznie na Rys. 18.



Omowienie i ocena czesci dosSwiadczalnej

Czg$¢ doswiadczalna zaczyna si¢ od omoOwieniem badan wiasnych czyli zastosowanego
materialu do badan (rozdziat 4.1), jego sposobu otrzymania (rozdziat 4.2) i metodyki badan
(rozdzial 4.3). W rozdziale tym doktorantka opisata stosowane metody badawcze do
charakterystyki struktury (LM, SEM, STEM, XRD), wlasnosci fizycznych i mechanicznych
(pomiary mikrotwardosci, proba $ciskania, statyczna proba rozciggania 1 badania
nadplastycznosci). Nie zrozumialy jest dla mnie wybor metody badawczej ,,Pomiar
konduktywnos$ci elektrycznej”. Konduktywno$ciag nazywamy wielko$¢ stuzaca do oceny
wiasnosci przewodnikow. Jednak w recenzowanej pracy nie bylo to celem badawczym.
Prosz¢ o wyjasnienie skad taki dobor metod badan wilasnosci fizycznych 1 jakie informacje
wnoszg wyniki konduktywnosci do postawionego zasadniczego celu badawczego.

Bardzo prosze¢ o uzupeienie informacji odnos$nie badan XRD. Z jakim czasem zliczania
prowadzono analizy? Na Rys. 23 przedstawiono przyktadowa probke po wykonaniu
pomiarow mikrotwardosci HVo.. Niestety na podstawie przedstawionego rysunku moge
stwierdzi¢, ze doktorantka nie zapoznala si¢ z normg PN-EN ISO 6507-1:1999. Zgodnie z
Normg odleglo$¢ migdzy srodkiem odcisku a krawedzig probki powinna by¢ co najmniej 2,5
razy wicksza od $redniej dlugosci przekatnej odcisku w przypadku stali, miedzi 1 stopow
miedzi oraz co najmniej 3 razy wigksza od $redniej dtugosci przekatnej odcisku w przypadku
metali lekkich oraz ich stopow. Odleglo$¢ miedzy $rodkami dwoch sgsiednich odciskow
powinna by¢ co najmniej 3 razy wigksza od sredniej dtugosci przekatnej odcisku w przypadku
stali, miedzi i1 stopOw 1 co najmniej 6 razy wigksza od $redniej dlugosci przekatnej w
przypadku metali lekkich. Z przedstawionego rysunku nie wynika, ze odpowiednie odleglosci
zostaly zachowane. W rozdziale tym brakuje mi takze informacji w jaki sposob przygotowano

probki do badan EBSD.

Chociaz cze$¢ wynikdw zaprezentowane] pracy zostaly juz czesciowo opublikowane w
recenzowanych czasopismach, to ze wzgledu na znacznie szersze omowienie poruszanego
tematu w rozprawie doktorskiej pozwolg sobie na przedstawienie wiasnej opinii.

Wyniki badan przedstawiono w Rozdziale 5. Rozpoczyna si¢ on od wynikow badan stopéw
Al-Cu po odlaniu. Doktorantka przedstawita dwie analizy XRD na podstawie ktorych
stwierdzila ,,Analiza widm XRD wskazuje na to, iz mikrostruktura stopéw zaréwno po
odlaniu jak i odksztalceniu KoBo sklada si¢ z roztworu stalego fazy fcc-a Al i fazy
miedzymetalicznej (C16) AlCu. Zawarto$¢ fazy Al.Cu zwigksza si¢ wraz ze wzrostem

zawartos$ci Cu.”. Przedstawione wyniki nie s3 podstawa do powyzszego stwierdzenia. W tym
3



miejscu brakuje analizy ilosciowej XRD dla wszystkich probek po odlaniu i procesie KoBo.
W pracy nie zamieszczono wynikow XRD dla Zzadnej z probek po odksztatceniu KoBo.
Dodatkowo brak podanego czasu zliczania nie uprawnia doktorantki to przedstawionego
wniosku.

Nastepnie doktorantka charakteryzuje strukturg poszczegoélnych odlewow. Taki uklad jest
nieczytelny. Tym bardziej, ze zakonczony jest pomiarami twardosci i konduktywnos$ci bez
wyszczegolnienia np. Badania wlasnosci. Na str. 48 doktorantka przedstawia przyktadowe
wyniki z EDS wraz z rozwigzanymi dyfrakcjami Kikuchi’ego bez komentarza. Jakie
informacje wnoszg przedstawione wyniki do pracy? Wyniki analiz EDS powinny znajdowac
si¢ przy omawianiu struktury kazdego z odlewéw. Na str. 48 znajduje si¢ stwierdzenie ,,...Za
pomocg badan LM wykazano, ze zarowno w $rodku probek jak i na brzegach struktura stopu
byta porownywalna” czyli porownywalna do czego? Sugerowalbym sformutowanie ,,Za
pomoca badan LM wykazano, ze zard6wno w $rodku probek jak i na brzegach struktura stopu
nie réznita si¢.” Z wynikoéw badan twardosci (Tabela 6) nie wynika, ze ,,... w stopach, wraz
ze wzrostem zawarto$ci fazy miedzymetalicznej dochodzi do wzrostu twardosci.” Prosze o
glebsza analize wynikow, dlaczego twardos$¢ probki Al-33%Cu spadia do 67 HVo.? Blad
stylistyczny na str. 52 .,...twardo$¢ rosnie ponad dwa trzy w poréwnaniu..” powinno by¢
»- - .twardos$¢ rosnie ponad dwu trzy krotnie w poréwnaniu..”

Charakterystyka mikrostruktury stopéw Al-Cu odksztalcanych metoda KoBo zostata
omowiona w Rozdziale 5.2. W rozdziale tym najbardziej brakuje wynikéw badan z
obserwacji za pomocg mikroskopu S$wietlnego. Wyniki uzyskane ze zgladow
metalograficznych pozwolityby na okreslenie wielkos$ci ziaren osnowy i wplywu zawartosci
Cu oraz odksztatcenia na rozdrobnienie struktury. Wyznaczone przez doktorantke Srednie
wielkosci ziaren na podstawie wynikow EBSD nie odzwierciedlaja rzeczywistosci. Z Rys. 45
a wynika, Ze ziarna osnowy maja wielko$¢ okoto 50pum. Bazujac tylko na wynikach z EBSD
popetiono duzy btad. Takze wyniki TEM nie potwierdzaja wynikow z EBSD (Rys. 49).
Uwagi te odnoszg sie do wszystkich probek. Np. na str. 64 znajduje si¢ stwierdzenie
,Mikrostruktura SEM/EBSD wskazuje, ze ziarna w wiekszosci przypadkow sa rdwnoosiowe,
a cze¢$¢ ziaren ma wymiar nanometryczny (<100 nm) (rys. 63 b, d)” Na jakiej podstawie
powyzsze stwierdzenie skoro skala na Rys. 63. wynosi 2 um. Z ilu map i w jaki sposob
wyznaczano wielkosci ziaren EBSD? Jak zdefiniowana ziarno? W tym miejscu chciatam si¢
odnies¢ do wszystkich rysunkow z SEM/EBSD, sa one zbyt male i nie widoczna jest

zastosowana skala.



Prosz¢ o wyjasnienie zjawiska dlaczego w przypadku probek Al-5%Cu ,,Zastosowanie
wigkszego stopnia przerobu (rys. 43-44) nie wplywa istotnie na zmiang struktury.” str. 53, aw
innych probkach wplywa ,,...ze wzrost stopnia odksztalcenia (wzrost A) wplywa na
rozdrobnienie zarowno fazy Al,Cu, jak i rozdrobnienie fazy a-Al.” str. 59.

Na str. 54 doktorantka napisata ,,Uzyskane technika EBSD obrazy przedstawiaja lokalng
teksture materiatu i nie jest to ujecie globalne (rys. 48).” Bardzo prosze o wyjasnienie o jakiej
teksturze jest mowa.

Kolejna niescisto$¢ dotyczy interpretacji wynikdéw map zmian orientacji. Na przedstawionych
mapach tekstura obserwowana jest w fazie AlCu o czym $wiadczy intensywnos$¢ koloru
max.13,66 w porownaniu do Al max. 3,67 (Rys. 48). Mapy te mozna poréwnywac jezeli majg
tg samg skale. W tekscie doktorantka natomiast stwierdza ,,W stopie Al-5%Cu tekstura jest
obserwowana dla fazy a-Al natomiast ziarna fazy Al:Cu sa niemal zorientowane
przypadkowo”. Proszg o wyjasnienie. Na rysunkach map nie okreslono Kierunku wyciskania,
co jest wazne przy interpretacji wynikéw. Takze zaznaczono orientacje (001), ktéora w tych
stopach nie daje refleksow, powinna by¢ zaznaczona orientacja (002) lub grupa {001}.
Glowna uwaga, dotyczgca wynikoOw badan przedstawionych w tym rozdziale, odnosi si¢ do
interpretacji wynikow EBSD. Na rysunkach analizy EBSD brak opisu fazowego, nie podano
kroku skanu co jest informacja bardzo wazng. Dlaczego przy rozgraniczeniu podziarna i
ziarna przyjeto kat 15° a nie jak pokazana na wynikach 5°? Dlaczego na rysunkach analizy
EBSD ,,f’ nie nalozono granic ziaren? Brak granic ziaren utrudnia interpretacje, CO jest

ziarnem, co podziarnem.

Bledy edytorskie:
Str. 56 podpis pod rys. 46 powinno by¢ a-b) A=30; c-d) A=98

Str. 57 Rys. 49 powinien by¢ na jednej stronie, cz¢$¢ ¢) znajduje si¢ na str.58

W rozdziale 5.3 omdéwiono wlasnosci mechaniczne.

Zgodnie z teorig wzrost ilo$ci fazy migdzymetalicznej powinien wplynaé na wzrost twardosci
i ten efekt jest obserwowany. Jednak zbyt duzy udziat fazy Al.Cu powoduje kruche pgkanie.
Dlatego nie powinno si¢ stosowaé ogolnych stwierdzen ,,Wzrost frakcji fazy AloCu, wplywa
na popraw¢ wiasciwosci mechanicznych. Opis powinien odnosi¢ si¢ do probek o zawarto$ci
Cu 5-33%. W rozdziale tym Rys.97 i Rys. 99 znajduje si¢ na dwoch stronach — uwaga
edytorska.



Czes$¢ doswiadczalng konczg rozdziaty dyskusja wynikow i1 wnioski. Aby praca byla bardziej
czytelna mozna byloby polaczy¢ dwa rozdziaty wyniki badan z ich dyskusja. Doktorantka
sformutowata 7 wnioskéw odzwierciedlajacych uzyskane wyniki badan. Zarowno w dyskusji
wynikow jak i we wnioskach nie odniosta si¢ doktorantka do wynikéw badan wlasnosci
fizycznych. Czy to oznacza, ze przeprowadzenie tych badan nie wnioslo istotnych informacji

do charakterystyki stopow? W jakim celu wigc je wykonano?

Glowng wartoscig pracy jest opisanie mechanizméw umocnienia w stopach Al-Cu z rdzng
zawartoscig miedzi po procesiec KoBo. Zastosowane metody badawcze wskazuja, iz
doktorantka powinna bardziej uwzgledni¢ komplementarno$¢ badan. Szczegdlnie widoczny
jest brak wynikow z mikroskopii optycznej. Brak takze w celu badawczym uzasadnienia

badan witasnosci fizycznych.

Mimo przedstawionych uwag krytycznych stwierdzam, iz opiniowana rozprawa Pani mgr inz.
Agaty Brzezinskiej pt. ,,Uwarunkowania strukturalne wptywajace na poprawg wilasciwosci
mechanicznych odlewniczych stopéw Al-Cu po zastosowaniu odksztalcania SPD ” spelnia
wymagania ustawowe stawiane rozprawom doktorskim i wnioskuje o jej dopuszczenie do

publicznej obrony przed Radg Dyscypliny Inzynieria Materiatowej Politechniki Slaskiej.

Agnieszka Kopia



