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Mikrostruktura i wtasciwo$ci mechaniczne aluminium i jego stopéw po

wyciskaniu metoda KoBo

Uwagi ogdine o tematyce rozprawy
Rozprawa doktorska mgr inz. Pawta Koprowskiego dotyczy przemian mikrostruktury i

wiasciwosci aluminium i jego stopdw w trakcie wyciskania metodg KoBo (wyciskanie w
oscylujacej matrycy) oraz wptywu mikrostruktury uksztattowanej podczas wyciskania na
procesy wydzieleniowe na przyktadzie stopu AA6013. Wpisuje sie doskonale w dyscypline
naukowg inzynierie materiatowg, ktérej gtownym zadaniem jest poznanie zwigzkéw
pomiedzy mikrostrukturg a wiasciwosciami materiatébw. Dotyczy bardzo aktualnego jej nurtu,
tj. mozliwosci ksztattowania mikrostruktury i wtasciwosci materiatbw metodami przerdbki
plastycznej. W ostatnich 20 latach duze zainteresowanie srodowiska naukowego na catym
Swiecie przyciggnety metody duzego odksztatcenia plastycznego, nazywane takze metodami
SPD od angielskiej nazwy severe plastic deformation. Ksztattowanie materiatow metodami
SPD pozwala na rozdrobnienie ziarna i wytwarzanie materiatbw o strukturze
ultradrobnoziarnistej i nanometrycznej, ktére charakteryzuja sie bardzo wysokimi
wiasciwosciami  wytrzymatosciowymi w niskiej temperaturze oraz zdolnoscia do
odksztatcenia nadplastycznego przy duzej szybkosci odksztatcenia w podwyzszonej
temperaturze. Znaczgcym ograniczeniem metod SPD jest ich laboratoryjny charakter i
problemy ze zwigkszeniem skali produkcjii przejsciem do zastosowan przemystowych.
Dlatego coraz czesciej uwaga zwraca sie w kierunku bardziej konwencjonalnych technik, jak
walcowanie czy wyciskanie i proby takiego sterowania parametrami procesu, aby otrzymaé
materiaty o pozadanych wtasciwosciach. W tym  kontekscie  wykorzystanie
niekonwencjonalnej metody odksztatcania, jaka jest KoBo, nalezy uzna¢ za ciekawe
podejscie wpisujace sie w aktualne $wiatowe trendy w tematyce rozprawy. Dobér tematyki
rozprawy doktorskiej uwazam wiec za w petni uzasadniony i atrakcyjny z naukowego i
aplikacyjnego punktu widzenia.



Najwazniejsze wyniki i ocena merytoryczna pracy

Czes¢ eksperymentalna pracy poprzedzona jest przegladem literaturowym
obejmujgcym zagadnienia zwigzane z charakterystykg stopow aluminium ze szczegélnym
uwzglednieniem badanych w pracy stopdw serii 1xxx i 6xxx, odksztatceniem plastycznym
materiatdw w niskiej i podwyzszonej temperaturze, a takze metodami duzego odksztatcenia
plastycznego, w tym ich wptywu na mikrostrukture, wtasciwosci i procesy wydzieleniowe.
Bazuje on na aktualnych zrédtach literaturowych, w zdecydowanej wiekszosci publikacjach z
uznanych czasopism. Sam zakres tej czesci pracy nie budzi wiekszych zastrzezen.
Natomiast wydaje mi sie, ze mozna go troche inaczej ustrukturyzowaé. W szczegdlnosci
podpunkty (2.1.4 i 2.1.5) omawiajace odksztatcenie plastyczne powinny by¢ wyodrebnione
do oddzielnego punktu 2.2, a nie zosta¢ podpunktem w punkcie 2.1 dotyczgacym
charakterystyki stopéw aluminium. Za takim wyodrebnieniem przemawia fakt, ze zagadnienia
te opisywane sg ogélnie, a nie w odniesieniu do stopéw aluminium. W tej czesci pracy
znalazty sie pewne uchybienia merytoryczne. W opisie mechanizméw odksztatcenia
plastycznego w temperaturach podwyzszonych (2.1.5) znalazt sie akapit dotyczacy
zdrowienia i rekrystalizacji, a przeciez w zadnej mierze nie sg to mechanizmy odksztatcenia
plastycznego, zabrakto natomiast waznego mechanizmu - poslizgu po granicach ziaren. Nie
moge tez sie zgodzi¢ z opisem petzania dyslokacyjnego, ktére jest w pracy utozsamione ze
zdrowieniem i rekrystalizacjg. Nie wiem tez, co miat na mysli autor piszac, ze ,... dla
aluminium uruchomienie konkretnego systemu poslizgu zalezy w duzej mierze od orientac;ji
krystalograficznej, natomiast w mniejszym od parametru Schmid’a” (strona 19). Przeciez
parametr Schmid’a bezposrednio zalezy od orientacji.

Kolejne zagadnienie, na ktére chciatam zwrécié uwage, dotyczy wplywu
intensywnego odksztatcenia plastycznego na mikrostrukture i wtasciwosci mechaniczne
materiatdw. Opis mikrostruktury skupia sie na mato istotnych szczegétach, nie dotykajgc
istoty sprawy. W konsekwencji nie wiadomo, jaka wtasciwie tworzy sie mikrostruktura (oprécz
tego, ze wystepujg pasma Scinania, btedy utozenia i granice nierbwnowagowe). Tymczasem
istotg rzeczy jest to, ze nastepuje rozdrobnienie ziarna, ziarna stajg sie (a przynajmniej
powinny stac¢ sie) réwnoosiowe, a granice ziaren wykazujg (w wiekszosci) duze wartosci kata
dezorientacji. Opis wiasciwosci mechanicznych dotyczy tylko wptywu starzenia na
wiasciwosci mechaniczne, co nie jest przeciez tematem tego punktu. Lepiej bytoby
przedstawi¢ wptyw duzego odksztatcenia plastycznego na wiasciwosci, a zmiany zwigzane z
umocnienie wydzieleniowym przedstawi¢ w punkcie nastepnym (2.4).

W rozprawie doktorant stawia do$¢ dziwaczng teze ztozong z 3 zdan. Teza (lub
hipoteza) to jedno twierdzenie - zdanie twierdzace, ktére nalezy udowodni¢. Mozna tez
postawi¢ 2 lub 3 tezy. Tutaj mamy caty akapit wygladajacy na podsumowanie wynikéw, a

nie teze do udowodnienia. Zdanie 1 — nie bardzo rozumiem, jak mechanizmy moga



nakfadac sie z odbudowg i wtasciwie, o ktére mechanizmy odksztatcenia chodzi? Zdanie 2 -
jak doktorant rozumie pojecie gestos¢ granic ziaren? Nie zgadzam sie takze, ze zmiana
parametrow wyciskania moze wptywaé na procesy wydzieleniowe. To mikrostruktura
uksztaftowana w procesie wyciskania moze wptywaé na procesy wydzieleniowe. Zdanie 3
jest oczywiste — dobér parametréw kazdego procesu pozwala na kontrole mikrostruktury i
witasciwosci, nie ma wiec powodéw, aby metoda KoBo byta wyjatkiem, a na pewno nie
wynika to z przedstawionego przegladu literaturowego. Generalnie nie ma obowigzku
stawiania tezy w rozprawie doktorskiej i czasami lepiej jej nie postawi¢ niz stawia¢ na site.

Cel ogolny pracy, jakim bylo scharakteryzowanie struktury i wiasciwosci
mechanicznych 3 materiatéw poddanych przerébce plastycznej metodg KoBo, zostat
poprawnie sformutowany. Praca ma dostarczyé nowej wiedzy o badanych materiatach i
metodzie przerdbki plastycznej. Ale juz cele szczegotowe, takie jak odksztatcenie materiatow,
analiza mikrostruktury itp., sg raczej zadaniami badawczymi, a nie celami. Do badan
wybrano 3 materiaty — aluminium o czystosci 6N i czystosci technicznej (AA1070) oraz stop
do umacniania wydzieleniowego AA6013. Ten ostatni materiat jest najciekawszy z punktu
widzenia zachodzgcych w nim przemian. Jemu tez poswiecono najwigekszg i najbardziej
wartosciowg czes$¢ pracy. Zakres badan obejmowat przygotowanie materiatbw wsadowych
(AIBN zostato zakupione, a pozostate materialy odlane) wraz z konwencjonalnym
wyciskaniem, nastepnie przeprowadzono odksztatcenie metodg KoBo (dla AIGN i AA1070
zastosowano te same, jedne, warunki odksztatcenia, natomiast dla stopu AA6013
zastosowano 2 czestotliwosci oscylacji matrycy). Dodatkowo dla stopu 6013 zastosowano 2
warianty obrébki cieplnej przed odksztatceniem KoBo — przesycanie lub przesycanie i
wstepne starzenie w temperaturze 160°C przez 2 godziny. Prézno jednak w pracy szukac
uzasadnienia, dlaczego zastosowano wstepne starzenie. Nie ma tez informacji, jaki byt czas
pomiedzy zabiegiem przesycania a odksztaticeniem KoBo lub wstepnym starzeniem. W
przypadku stopéw serii 6xxx ten parametr jest niezwykle istotny z punktu widzenia
zachodzacych proceséw wydzieleniowych i dlatego jego kontrola jest niezwykle wazna. A juz
w ogdle nie rozumiem, dlaczego materiatem referencyjnym byt odlew. Stop 6013 jest
typowym stopem do przeroébki plastycznej i naturalnym kandydatem na materiat referencyjny
byt ten po konwencjonalnym wyciskaniu i obrébce typu T6. Takie poréwnanie bytoby
znacznie ciekawsze i wartoSciowe.

Charakterystyka wytworzonych materiatéw obejmowata statyczng probe rozciggania,
pomiary twardoSci oraz szczegbtowa analize mikrostruktury wybranych prébek z
wykorzystaniem takich technik jak SEM/EBSD, TEM, DSC, XRD. Taki dobér metod
badawczych uwazam za w petni adekwatny do postawionego celu gtéwnego pracy, a
doktorant wykazat sie ich zrozumieniem i umiejetnoscig interpretacji wynikéw badan. Jak
widac¢ z przedstawionego opisu, zakres przeprowadzonych badan jest bardzo szeroki, co nie



utatwia pozniejszego opisu uzyskanych wynikbw w sposéb przejrzysty i atrakcyjny dla
czytelnika.

Analiza wynikéw dla AIGN i AA1070 skupia sie gtéwnie na wptywie odksztatcenia
KoBo na wielko$¢ ziarna, udziat granic o duzym i matym kacie dezorientacji, teksture oraz
wtasciwosci mechaniczne. Mam dwie uwagi do tej czesci pracy. Na Rys. 6.1 widzimy bardzo
tadne mapy orientacji dla AI6N po wyciskaniu konwencjonalnym z réwnoosiowymi ziarnami o
Srednicy okoto 40 um. Dalej w tekscie pojawia sie informacja, ze srednia wielko$¢ podziaren
jest zblizona do $redniej wielkosci ziarna. O czym wiasciwie méwi ta informacja? Co widzimy
na Rys. 6.1 a i b — podziarna, ziarna, obydwa te elementy? Wydaje mi sig, ze warto byloby
podaé, jaki utamek powierzchni zajmowaty podziarna, a jaki ziarna. Dla AA1070 (strona 51)
napisano, ze ,$rednia wielko$¢ ziarna uzyskana po wyciskaniu konwencjonalnym jest na
dwoch przekrojach zblizona, co potwierdza brak wydtuzonego charaktery ziaren”. Wydaje mi
sie, ze o wydtuzeniu ziaren moéwi zupetnie inny parametr (stosunek maksymalnej $rednicy do
Srednicy rébwnowaznej), a dodatkowo, gdy spojrzymy na Rys. 6.6 b, widzimy wydtuzone
ziarna. Generalnie razi mnie uzywane pojecie gestosci granic. Gestos¢ to stosunek masy do
objetosci i obawiam sie, ze nie o takg gestos¢ tutaj chodzi. Wydaje mi sie, ze lepiej ten
parametr nazywac¢ dtugos¢ granic na jednostke powierzchni.

Omowienie wynikow dla stopu AAB013 rozpoczyna analiza parametréw podczas
wyciskania KoBo. Poza suchym opisem przebiegu krzywych na Rys. 6.11 nie przedstawiono
wptywu przebiegu tych krzywych na mikrostrukture czy witasciwosci materiatéw, a ich
zamieszczenie wzbudza tylko pytanie, dlaczego krzywych tych nie analizowano dla AI6N i
AA1070 i czy byly one istotnie rézne od krzywych dla stopu AA6013? Gtebsza analiza tych
krzywych pojawia sie potem w dyskusji wynikéw, ale w moim odczuciu lepiej bytoby
przenie$¢ jg do punktu 6.3.1, bo utatwitaby zrozumienie dalszych niekiedy zaskakujgcych
wynikéw.

Analiza wspétdziatania odksztatcenia plastycznego i proceséw wydzieleniowych jest
najwartosciowszg czescig recenzowanej pracy. Tym niemniej przy lekturze tego zagadnienia
nasuwajg sie nastepujace uwagi:

1. Dla prébek odksztatcanych metodg KoBo zaréwno bezposrednio po przesycaniu, jak

i po przesycaniu i wstepnym starzeniu zaobserwowano istotne réznice w przebiegu

krzywych starzenia dla probek odksztatcanych z czestotliwo$cig oscylacji matrycy 2,5

Hz (brak efektu umocnienia wydzieleniowego) i 8 Hz (silny efekt umocnieniowy).

Trudno natomiast dopatrzy¢ sie istotnych roznic dla prébek wstepnie tylko

przesyconych i tych przesycanych i starzonych. Co jest przyczyng takiego stanu

rzeczy? dlaczego wstepne starzenie nie zmienia przebiegu krzywych starzenia po
procesie KoBo, a czestotliwos¢ oscylacji tak? Przydatoby sie takze chociaz wstepne
wyjasnienie, skad procesy ponownego starzenia po procesie KoBo dla prébek



wstepnie starzonych. Na niektére z tych pytan (w szczegélnosci te dotyczgce wptywu
czestotliwosci oscylacji) doktorant prébuje odpowiada¢ w dyskusji wynikéw, ale nie do
konca jestem przekonana co do poprawnosci tych rozwazan. Doktorant ttumaczy
brak efektu starzenia w prébkach odksztatcanych z czestotliwoscig 2,5 Hz procesami
wydzieleniowymi zachodzgcymi w trakcie KoBo. Owszem to moze by¢ przyczyna,
tylko dlaczego w tych prébkach te procesy sg intensywniejsze niz w prébkach
odksztatcanych z czestotliwoscig 8 Hz, skoro efekt cieplny jest wiekszy w tym drugim
przypadku. Doktorant pisze o ,przesyceniu’, ale do tego niezbedne jest nagrzanie
powyzej linii zmiennej rozpuszczalnosci i szybkie schtodzenie. Czy taki wzrost
temperatury jest mozliwy w metodzie KoBo i czy prébki byty chtodzone wodg na
wyjsciu z matrycy?

Nie jest dla mnie jasne, dlaczego do badan mikrostrukturalnych wybrano prébki
wstepnie starzone, a nie tylko przesycone (przebiegi krzywych starzenia jak i poziomy
twardosci sg bardzo podobne). | dlaczego nie wykonano badan mikrostruktury prébek
po wstepnym starzeniu (przed procesem KoBo)? Tylko obserwacje tej probki moga
da¢ podstawy do analizy proceséw wydzieleniowych w prébkach po procesach KoBo.
W przeciwnym razie nie wiemy, ktére wydzielenia utworzyly sie przed, a ktore w
trakcie lub po procesie KoBo.

. Doktorant szczegétowo analizuje zmiany udziatu granic duzego i matego kata dla
poszczegbinych probek, ale potem nie wycigga z nich wnioskéw. A ta analiza
mogtaby podtuzyé do dyskusji na temat np. intensywnosci proceséw zdrowienia i
rekrystalizacji w réznych materiatach i roznych warunkach odksztatcania.

. Dyskusja wynikoéw jest trudng lekturg dla czytelnika. Sugerowatabym po pierwsze
cze$¢ zagadnien przeniesé do opisu wynikéw, bo tak sg niezbedne, a po drugie
ustrukturyzowa¢ dyskusje wynikow wokét omawianych probleméw, a nie
szczegbtowiej omawiaé wyniki dla poszczegélnych prébek. Tymi zagadnieniami do
dyskusiji (a zarazem podpunktami w dyskusji wynikéw) mogtyby by¢: wptyw czystosci
aluminium, analiza naktadania sie proceséw odksztatcenia i odbudowy struktury
(zwlaszcza ze tego dotyczy pierwsze zdanie tezy, troche niefortunnie sformutowane),
wptywu mikrostruktury (uksztattowanej w procesie KoBo) na statyczne procesy
wydzieleniowe (podczas starzenia po procesie KoBo), analiza dynamicznych
procesow wydzieleniowych w trakcie procesu KoBo. To tylko przyktadowe
zagadnienia, ktore warto podjgé w dyskusji wynikéw.

. W zasadzie brak jest w pracy odniesienia do postawionych tez, a przeciez
prowadzone rozwazania powinny doprowadzi¢ do stwierdzenia, czy postawiona teza
zostata udowodniona czy nie. Owszem pojawiajg sie wnioski nawigzujgce do
niektorych tez, ale wygladajg, jakby zostaty dopisane bez nawigzania do wynikéw.



Uwagi szczegétowe:

i

Na stronie 61 napisano, ze ,Szeroko$¢ ziarna zmierzona w kierunku prostopadtym do
KW dochodzi do 200 um, natomiast diugos¢ przekracza 500 um”. Przygladajac sie
Rys. 6.14 d zupetnie tego nie widaé. Szerokos¢ ziaren wydaje sie duzo mniejsza. Na
Rys. 6.14 c¢ i d zaprezentowano mapy orientacji dla prébki po wyciskaniu
konwencjonalnym. Pytanie, czy przesycanie i wstepne starzenie zmienia te
mikrostrukture? Mozna sie spodziewa¢, ze przesycanie prowadzi do rekrystalizacji
stopu. Nalezatoby to uwzgledni¢ w opisie zmian udziatu granic na stronie 66, bo
odksztatcenie KoBo nie nastepowato bezposrednio po konwencjonalnym, a
przedzielone byto obrdbka cieplng w wysokiej temperaturze. Nie ma wiec sensu
analiza wptywu odksztatcenia KoBo w poréwnaniu do wyciskania konwencjonalnego.
Na Rys. 6.15 przedstawiono mapy orientacji prébek wyciskanych metodg KoBo z
rézng czestotliwoscig oscylacji matrycy. W opisie na stronie 65 napisano, ze ,dla
materiatu wyciskanego z czestotliwoscig 8 Hz zanotowano wieksze rozdrobnienie
mikrostruktury w poréwnaniu do wariantu 2,5 Hz". Tymczasem na rysunku widaé
odwrotng sytuacje. Warto te obserwacje powigza¢ z wtasciwosciami mechanicznymi
po procesie KoBo, ktére sg wyzsze dla czestotliwosci 8 Hz.

Na Rys. 6.16 przedstawiono wykres zmian wielkosci ziarna po kolejnych procesach.
Zaobserwowaé mozna, ze probka KoBo 2,5 Hz (TS) wykazuje wielko$¢ ziarna 14,5
pum, natomiast ta sama prébka po dodatkowym wygrzewaniu w 165°C przez 2 h 4,5
um. Skad tak istotne rozdrobnienie ziarna tylko w wyniku proceséw starzenia we
wzglednie niskiej temperaturze? Podobng tendencje zaobserwowano dla prébek
KoBo 8 Hz, ale o0 mniejszej intensywnosci.

Badania TEM ujawnity obecnos¢ ,wydtuzonych, pateczkowanych wydzielen” po
procesie KoBo z czestotliwoscig 2,5 Hz. Autor pisze, ze to proces KoBo doprowadzit
do pojawienia sie tych wydzielen. Zwazywszy na fakt, ze prébka byta wstepnie
starzona przed procesem KoBo nie ryzykowatabym takiego stwierdzenia bez
obserwacji mikrostruktury na wczesniejszych etapach ksztattowania. Te czgstki mogty
powstawaé przed procesem KoBo, albo nie rozpusci¢ sie podczas przesycania. Nie
wiemy, jaka byta mikrostruktura na kolejnych etapach ksztattowania przed procesem
KoBo.

Uwagi redakcyjne

Recenzowana rozprawa ma uktad klasyczny, typowy dla rozpraw doktorskich,

obejmujgcy stan zagadnienia, cel i teze pracy, materiat i metodyke badan, wyniki badan,

dyskusje wynikéw oraz wnioski. Nalezy podkresli¢, ze praca napisana jest generalnie

poprawnym jezykiem, czyta sie jg generalnie dobrze (z wyjatkiem dyskusji wynikéw), jest



dopracowana pod wzgledem edycyjnym, z wyjgtkiem streszczen w jezyku polskim i
angielskim, ktére formatowaniem odbiegajg od catosci pracy. Na pochwate zastuguje
materiat ilustracyjny w postaci zdjeé mikroskopowych i map EBSD, ktére sg bardzo dobrej
jakosci, a wykresy sg w wiekszosci czytelne (z wyjatkiem Rys. 6.8, gdzie zupetnie
nieczytelne sg wartosci na wykresie dla wyciskania konwencjonalnego). Sugerowatabym
takze zwiekszy¢ czcionke w opisach osi i prébek na Rys. 6.12 i 6.13. W pracy zauwazytam
liczne btedy interpunkcyjne, ale nie jest to miejsce, aby szczegétowo je wymieniaé. Poniewaz
praca bedzie poprawiana przed ostatecznym wydrukiem, to sugeruje, aby da¢ ja do
przeczytania osobie obeznanej w zasadach interpunkcji. Zwracam takze uwage, ze
generalnie pomiedzy liczbg a jednostkg jest spacja (z wyjatkiem % i °C), a wigc piszemy na
przyktad 50 MPa, a nie 50MPa. Sugeruje unikaé sformutowan typu ‘niezwykle duzy’, To mato
techniczne okreslenie, lepiej podac jakies wartosci. Podobnie lepiej operowaé numerami
rysunkoéw, a nie okresleniami typu ‘kolejny rysunek’ lub ponizszy rysunek. W badaniach XRD
nie dostajemy widm tylko dyfraktogramy.

Opinia koncowa

Pomimo dos¢ duzej liczby uwag przedstawionych powyzej, moja opinia 0 rozprawie
doktorskiej mgr inz. Pawla Koprowskiego jest jednoznacznie pozytywna. Doktorant
zaproponowat ciekawg tematyke, ambitny program badawczy i wykazat sie znajomoscia
stosowanych technik badawczych, ktére zostaty prawidtowo dobrane. Opis otrzymanych
wynikéw nie byt tatwy ze wzgledu na duze zréznicowanie prébek i parametréw.

Po zapoznaniu sie z treScig recenzowanej rozprawy doktorskiej mgr inz. Pawia
Koprowskiego pt. ,Mikrostruktura i wiasciwosci mechaniczne aluminium i jego stopéw po
wyciskaniu metodg KoBo” stwierdzam, ze spetnia ona wymagania formalne stawiane
rozprawom doktorskim i wnosze o jej dopuszczenie do publicznej obrony.
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