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pt. , Mikrostruktura i wtasnosci mechaniczne aluminium i jego stopéw po wyciskaniu metoda KoBo”

Wstep

Rozdrobnienie ziarna jest najkorzystniejszym z obecnie znanych sposobéw umocnienia
materiatdw. W ostatnich latach obserwowane jest state dazenie do opracowania ekonomicznie
akceptowalnych technologii rozdrobnienia ziarna. Wymog ten spetniaja opracowane przez
profesoréow Andrzeja Korbla i Wiodzimierza Bochniaka i znane pod akronimem KoBo technologie
wyciskania lub przeciggania odksztatcanego materiatu przez oscylujgce narzedzie. Technologie KoBo
pozwalajg na ksztattowanie trudno odksztatcalnych metali oraz umozliwiajg poprawe parametrow
wytrzymatosciowych typowych metali przerabianych plastycznie. Pomimo opatentowania w roku
1998 technologie KoBo nalezy nadal traktowa¢ jako technologie rozwojowe z mozliwoscia
stosunkowo szybkiej aplikacji przemystowej. Oznacza to, ze petne wykorzystanie potencjatu tych
technologii wymaga optymalizacji parametrow technologicznych. W tym celu niezbedne jest
wyznaczenie wptywu poszczegdlnych parametréow procesu na wiasnosci wyrobéw i ekonomike
procesu. Wymaga to jednak obszernych badan. Zakres wymaganych prac moze by¢ istotnie
zmniejszony w przypadku zrozumienia wptywu krytycznych parametréw procesu KoBo w odniesieniu
do wtasnosci obrabianego materiatu. Przedstawiona do recenzji praca wpisuje sie w nurt tego typu
badaii. Oceniam, ze tematyka podjeta w recenzowanej pracy jest bardzo istotna nie tylko ze
wzgledéw poznawczych ale jest rowniez potencjalnie korzystna dla przysztych aplikacji
technologicznych metod KoBo. Ponadto wpisuje sie ona w aktualny trend badan zmierzajacych do
poprawy wytrzymatosci wyrobow metalowych otrzymywanych na drodze odksztatcenia
plastycznego.

Jako materiat do badan wybrano aluminium o wysokiej czystosci, techniczne czyste
aluminium AA1070 (>99,7%Al) oraz umacniany wydzieleniowo stop AA6013 zawierajacy po ok. 1%
Mg, Si i Cu. Aluminium jest obecnie drugim metalem najczesciej stosowym w technice, a jego
zastosowania wykazuja stata tendencje wzrostowa. Wybdr aluminium jako materiatu badawczego
nalezy wiec uznaé za uzasadniony. Nalezy takze podkresli¢ inteligentny dobér badanych gatunkéw
ujmujacy metal o wysokiej czystosci oraz dwa gatunki istotnie rézniace sie zawartoscig domieszek.

Praca zostafa tradycyjnie podzielona na dwie gtéwne czesci. W pierwszej czeéci w oparciu
o przeglad literatury przedstawiono stan zagadnienia. Druga cze$¢ zawiera wyodrebnione rozdziaty
przedstawiajgce metodyke badawczg, wyniki badan wiasnych, dyskusje uzyskanych wynikéw oraz
wnioski. Taki uktad pracy jest klarowny, cho¢ warto zauwazy¢, ze ze wzgledu na obszernos¢
zrealizowanego programu badawczego zaréwno jego raportowanie jak i dyskusja wynikdw nie byty
tatwe. Prawdopodobnie w tym nalezy upatrywac zrédta niektdrych niedociagniec pracy.

W rozdz. 3, bedacym tacznikiem miedzy czescig teoretyczng i czgscig badawcza recenzowanej
pracy, Autor recenzowanej pracy (w skrdcie Autor) stwierdza, ze celem pracy byta charakterystyka



struktury i wtasnosci mechanicznych wskazanych powyzej metali, poddanych przerdbce plastycznej
metodg KoBo. W pracy zrobiono jednak znacznie wigcej. Poréwnano bowiem mikrostruktury i
wybrane wtasnosci mechaniczne pretéw wyciskanych konwencjonalnie i wyciskanych metoda KoBo
przy dwdch istotnie réznych czestotliwosciach oscylacji matrycy. Moim zdaniem cel pracy zostat
sformutowany poprawnie, a jego ograniczenie swiadczy¢ moze o skromnosci Autora.

W tym samym rozdziale zostata postawiona bardzo ambitna teza pracy: ,Przebudowa mikrostruktury
podczas cyklicznie zmiennych odksztatceri plastycznych jest zwiqzana z ciggtym procesem naktadania
sie  mechanizméw odksztatcenia i dynamicznej odnowy mikrostruktury. Odpowiedni dobor
parametréw procesu KoBo pozwala na kontrole mikrostruktury i wtasnosci mechanicznych aluminium
i stopéw aluminium”. Uwazam, ze udowodnienie tak postawionej tezy jest bardzo trudne, a zakres
niezbednych ku temu badan wykraczat poza moiliwosci techniczne i czas przeznaczone na
zrealizowanie pracy doktorskiej. Pomimo tego Autorowi udato sie¢ zebra¢ materiat
eksperymentalny pozwalajacy przynajmniej czesciowo wykaza¢ poprawnos¢ postawionej tezy.

Zrozumienie pracy istotnie utrudniajg liczne potkniecia jezykowe (na przyktad: maksymalna
sita uzyskana dla wariantu 2,5 +Hz jest wyzsza od 8 Hz... str. 84) i terminologiczne (na przyktad z
uzycie terminu ,dyfrakcja liniowa” ... str. 77, czy zakwalifikowanie $cinania jako mechanizmu
odksztatcenia plastycznego... str. 18), brak precyzji sformutowan (na przyktad: znieksztafcenie sieci
dla tego typu granic wynosi wynosi 5-7 nm....str. 25, ziarna obracajq sie wokdt kierunkéw ..., str. 53,
orientacja <110> na granicy miedzy kierunkami <100> i <111> ... str. 68), kolokwializmy (na przyktad
swobodna przestrzeri granic ziaren ... str. 25, szerokosc i dtugos¢ ziaren ...str. 62), skroty myslowe
(ziarna niebieskie i czerwone .. str. 50, wydzielenia o ksztafcie kwadratow.. str. 70) oraz pojawiajace
sie btedy edytorskie (na przyktad termin ,kastry atomow”... str. 29, ,odczynnik TUKER” zamiast
odczynnik Tuckera ... str. 35, czy zaznaczanie na mapach EBSD granic matego kata cienkimi liniami w
kolorze czerwonym, ktére sg dla mnie niewidoczne albo niewtasciwy dobér skali na wykresach — na
przyktad rys. 6.7). W niniejszej recenzji, szczegétowe wyliczanie tego typu niedociggnie¢ zostato
pominiete.

Czesc teoretyczna

Cze$é teoretyczna obejmuje zaledwie 26 stron. Zawiera ona ksigzkowe informacje dotyczace
oznaczenia i podstawowej charakterystyki stopow aluminium z serii 1xxx i 6xxx, odksztafcenia
sprezystego i plastycznego oraz mechanizméw odksztatcenia plastycznego. Réwniez bardzo pobieznie
opisano metody intensywnego odksztatcenia plastycznego. Wigcej uwagi poswigcono procesom
wydzielania w stopach z serii 6xxx, charakterystyce metody KoBo oraz wptywowi intensywnego
odksztafcenia na procesy wydzielania oraz na mikrostrukture i wiasnosci mechaniczne materiatow.
Szczegbtowy przebieg proceséw zachodzacych w materiale odksztatcanym technologiami KoBo nie
jest w petni poznany, dlatego jego opis jest trudny. W tej czeéci pracy Autor ograniczyt sie do
przedstawienia zbioru informacji literaturowych bez ich krytycznej analizy. Podobny mankament
dotyczy opisu wptywu intensywnego odksztatcenia na mikrostrukture i wtasnosci mechaniczne
materiatdw.

Wiekszoé¢ szczegétowych uwag zostata przekazana Autorowi. W recenzji chciatbym sie
ograniczy¢ do jedynie do przytoczenia stwierdzenia Autora zapisanego na stronie 27. Autor pisze
tam, ze zazwyczaj przerobke plastyczng przeprowadza si¢ po przesycaniu lub przesycaniu a
nastepnym starzeniu. O ile pierwsza czes$¢ tego stwierdzenia nie budzi zastrzezen, to trudno mi sig
zgodzi¢ ze stwierdzeniem, ze typowa jest przerdbka plastyczna stopu starzonego. Poniewaz
twierdzenie Autora nie jest poparte referencjg literaturowa, chciatbym prosi¢ o wyttumaczenie



celowosci takiej technologii i podanie przyktadéw jej aplikacji. Zgodnie z mojg wiedza zwykle
odksztatcenie plastyczne stopéw wykonywane jest bowiem w stanie miekkim (a wigc stopow
wyzarzonych lub przesyconych). Stosowanie w tym celu materiatéw o zmniejszonej plastycznosci w
wyniku ich utwardzenia (na przyktad stopéw starzonych), zwykle powoduje problemy technologiczne.
Nawet gdy odksztatcenie trudno odksztatcalnych materiatéw jest mozliwe, jak to zostato wielokrotnie
wykazane w przypadku stosowania technologii KoBo, nalezy liczy¢ sie ze zwigkszeniem obcigzenia
urzgdzen, wzrostem zuzycia oprzyrzadowania i pogorszenia wskaznikdw ekonomicznych procesu.
Pytanie moje wydaje sie istotne poniewaz taki wariant jest badany w czesci eksperymentalnej
recenzowanej pracy (wyciskanie KoBo materiatu wstepnie starzonego przez 2 h przy temperaturze
165°C i koricowe starzenie wyciénietych wyrobow przy temperaturze 165°C), gdzie rowniez nie udato
mi sie znalez¢ jego uzasadnienia.

Nalezy zauwazy¢, ze cze$C teoretyczna recenzowanej pracy bazuje na 129 pozycjach
literaturowych w wiekszosci opublikowanych w XXI wieku. Cytowane s3 takze starsze Zrodtowe
publikacje (na przyktad prace Halla [96], Petcha [97], Nabarro [54] czy Coble [55]), co uwazam za
godne pochwaty. Szkoda jednak, ze Autor nie uwzglednit anglojezycznych podrecznikéw i licznych
przegladowych publikacji dobrze przedstawiajacych niektére z zagadnien poruszanych przez Autora
recenzowane] pracy. Myéle, ze mogty one istotnie utatwi¢ przygotowanie czesci teoretycznej
recenzowanej rozprawy.

Cze$¢ badawcza

Opis metodyki badawczej rozpoczyna wyszczegblnienie celéw szczegétowych (str. 36)
w zasadzie bedacych zestawieniem wykonanych badan. Nastgpnie stosunkowo doktadnie
przedstawiono sposdb przygotowywania i odksztatlcana badanych materiatéw uzupetniajac opis
pomocnymi schematami (rys. 5.1 i rys. 5.2). Brak jest jednak przejrzystego wyspecyfikowania czasu
koricowego starzenia. W pracy mozna doszuka¢ sie informacji, ze czas ten dochodzit do 10 h, przy
czym do poszczegblnych badan wybierano zestawy prébek o réznych czasach kornicowego starzenia.
Szkoda, ze na rys. 5.1 i 5.2 nie zaznaczono standéw materiatéw wybieranych do poszczegélnych
technik badawczych. Uwazam, ze bez szkody dla pracy mozna byto poming¢ opis tworzenia obrazu
EBSD, zasady pomiaréw kalorymetrycznych, czy rentgenowskiej analizy fazowej, tym bardziej, ze nie
zamieszczono podobnego opisu dla zaawansowanych metod transmisyjnej mikroskopii elektronowej
stosowanych w recenzowanej pracy (mikroskopia wysokorozdzielcza, dyfrakcja w wigzce réwnolegte;j,
dyfrakcja w wigzce zbieznej). Opis stosowanych analiz obrazéw EBSD uwazam za uzasadniony.

Pomiary sity wyciskania w funkcji czasu procesu wykazujg istotne réznice dla materiatow
wyciskanych przy czestotliwosci oscylacji matrycy wynoszacej 2,5 Hz i 8 Hz (rys. 6.11). Wyniki te
wskazujg na mozliwos¢ gradientu wiasnosci i mikrostruktury na dfugosci wyciskanych pretow.
Waznym wydaje sie wiec sprawdzenie czy gradient taki wystepuje, jak jest on silny oraz wyznaczenie
obszaréw dla ktérych moina oczekiwaé spdjnych wynikdw poszczegélinych badan. W tekscie
recenzowanej rozprawy nie znalaztem informacji czy praca taka zostata wykonana oraz czy probki do
badan byty pobierane z doktadnie wyspecyfikowanych obszaréw otrzymanych pretéw. Dotkliwym
jest réwniez brak istotnych szczegétowych informacji pozwalajacych oceni¢ wiarygodno$¢ niektorych
z otrzymanych wynikéw. Dotyczy to gtdwnie préb rozciggania i badain EBSD. Proby rozciggania sa
trudne w przypadku, gdy nie ma mozliwosci stosowania prébek z gtéwkami. Jak przypuszczam
sytuacja taka dotyczyta badanych drutéw. W przypadku mocowania drutu w szczgkach maszyny
wytrzymatosciowej, rozciggane prébki czesto zrywaja sie w obszarach ich mocowania. Istotna jest
wiec wiedza jak mocowano probki, jakie wyniki uznawano za poprawne i zamieszczano w pracy, oraz



czy sg to wyniki z jednej préby czy srednie z serii kilku préb (ilu?). Co sig tyczy pomiaréw EBSD to co
prawda podano wielkosci kroku pomiarowego i parametr filtrowania obrazu, ale brak jest informacji
dotyczacej wielkosci analizowanych obszaréw oraz ksztaftu stosowanej siatki potozenia punktéw
pomiarowych. Nie jest wiec dla mnie jasnym czy pokazywane na jednym rysunku mapy
poréwnywanych prébek, dla jednego wariantu materiatu obejmujgce obszar ok. 1250 um*1250 um,
a dla drugiego materiatu obszar 100 um *100 um, sg wycinkami z wigkszych pomierzonych obszaréw,
czy moze obejmujg cate obszary pomierzone dla poszczegdinych prébek (na przykfad rys. 6.6). Brak
jest réwniez informacji dotyczacej jednorodnosci mikrostruktury na przekroju poprzecznym wyrobu.
Wstepnych informacji mogfa dostarczy¢ konwencjonalna metalografia. Podsumowujac w odniesieniu
do badan EBSD stwierdzam, ze nie odnalaztem informacji pozwalajacej mi oceni¢ na ile otrzymane
wyniki s3 reprezentacyjne dla badanych prébek. Na mozliwo$¢ wystepowania tego typu probleméw
wskazujg wyniki uzyskane dla materiatu AI6N o réwnoosowym ziarnie. Na str. 47 pokazano bowiem,
ze materiat o najmniejszym ziarnie charakteryzuje si¢ najmniejsza gestoscig granic ziaren i podziaren
podczas gdy rozsgdnym wydaje sie by wielkosci te byly odwrotnie proporcjonalne do siebie. Nalezy
jednak zauwazyé¢, ze nie zauwazytem tego typu niezgodnosci wynikow w przypadku pozostatych
materiatow badanych w pracy a wiec mozna przyja¢, ze w tym przypadku uzyskane wyniki s spojne.
Analizy wynikéw EBSD s3 mocng strong recenzowanej pracy. Godnym uznania jest fakt, ze Autor
zauwazyt istotny i czesto pomijany w literaturze problem zwigzany z tzw. ,niedomykaniem sie” granic
ziaren oduzym kacie dezorientacji. Niestety w pracy nie znalaztem jednoznacznych informacii
wskazujgcych, ze Autor podjat jaka$ prébe rozwigzania tego problemu.

Analiza tekstury przedstawiona w pracy bazuje na wynikach EBSD. W mojej opinii waznym
moze by¢ poréwnanie tych tekstur z bardziej globalnymi teksturami wyznaczonymi na przyktad
metodami dyfrakcji promieni rentgenowskich i/lub neutronéw. Wyniki takie mogty umozliwic
pogtebienie poréwnawczej analizy tekstur badanych materiatéw. W recenzowanej pracy dyfrakcje
promieni rentgenowskich wykorzystano jedynie do wykonania analizy fazowej poréwnywanych
materiatébw. Ze wzgledu na teksture krystalograficzng osnowy oraz maty udziat objetosciowy
wystepujgcych w niej faz problemy z ich jednoznaczng identyfikacjg nie budza mojego zdziwienia.

Rzeczywiécie jak to zauwazyt Autor, w bardzo dobrej ksigzce prof. Dymka dotyczacej stopow
aluminium jest stwierdzenie iz cyt. niewykluczonym jest, ze sktadowa <100> zwiqzana jest z
poczqtkowymi stadiami rekrystalizacji ciggnionych i wyciskanych drutéw ze stopéw aluminium.
Stwierdzenie to nie jest jednak poparte zadng referencja i ttumaczenie na tej podstawie wynikow w
dyskusji, zamieszczonej na str. 82 recenzowanej rozprawy, uwazam za mocno ryzykowne. Tym
bardziej, ze w kolejnym zdaniu Autor pisze, ze pomimo zaktadanej rekrystalizacji uzyskane przez
niego wyniki wskazujg, ze w wyniku procesu KoBo materiat jednak ulegt umocnieniu. Nalezy
nadmienié, ze problem tworzenia sie tekstury ciggnienia stopdw aluminium ijej transformacji
podczas rekrystalizacji byt od dawna badany i zostat opisywany w literaturze przedmiotu (na przykfad
przegladowa praca prof. H. HU, texture 1(1974) 233)-

W mojej ocenie duzo wysitku wtozono w badania metodami transmisyjnej mikroskopii
elektronowej. Rozsgdnym byto wigc ograniczenie liczby przebadanych wariantéw. Autorowi udato sig
zidentyfikowa¢ wydzielenia réznicujgce badane warianty materiatu. W przypadku identyfikacji fazy
na podstawie dyfrakcji selektywnej nalezy zidentyfikowa¢ wszystkie refleksy tworzace sie¢ refleksow
pochodzgcych od danej fazy, a wiec wyznaczy¢ wskazniki przynajmniej trzech réznych refleksow, tak
jak to zrobiono na rys. 6.24b. Niestety na pozostatych dyfraktogramach Autor ograniczat sig do
wyznaczenia jedynie dwdch wskaznikéw dla identyfikowanych faz (na przykiad rys. 6.22) lub pokazuje
obrazy w ciemnym polu wykonane z niewywskaznikowanych refleksow (na przyktad rys. 6.23 i 6.26),
co istotnie utrudnia wnioskowanie.



Niewatpliwie mocng strong pracy s badania kalorymetryczne. W opisie procedury
eksperymentalnej autor syntetycznie przedstawit zasade pomiaru, nie podat jednak znacznie bardziej
istotnych informacji dotyczacych sposobu wykorzystania wynikdw z drugiego cyklu nagrzewania.
W odniesieniu do tych badan mysle, ze moze warto dodatkowo wykona¢ analogiczne pomiary dla
probek wyciskanych bezposrednio po przesycaniu. Wyniki takie moga dostarczy¢ informaciji
utatwiajacych identyfikacje proceséw transformacji mikrostruktury podczas wyciskania KoBo.
Ciekawym wynikiem jest brak efektow kalorymetryczych w przypadku prébki wyciskanej
z czestotliwoscig oscylacji matrycy wynoszaca 2,5 Hz, a ich wyrazna obecno$¢ w przypadku probki
wyciskanej z czestoscig matrycy réwnga 8 Hz. Szkoda, ze ten bardzo istotny efekt nie zostat w pracy
przedyskutowany.

W odniesieniu do wynikdw pomiaréw mikrotwardosci mysle, ze warto byto troche zwiekszy¢
liczbe pomiaréw z ktérych wyznaczano $rednia twardo$¢ materiatu. W pracy ograniczono si¢ do
wykonywania jedynie po pie¢ odciskdw na wariant poréwnywanych materiatow.

Dyskusja uzyskanych wynikéw prowadzona jest kolejno dla poszczegdlnych materiatow, a dla
kazdego z nich kolejno dyskutowane sg wyniki otrzymane z poszczegdlnych technik badawczych.
Dyskusja koriczy sie stwierdzeniem, Zze zmiana czestotliwosci oscylacji matrycy moze byc
wykorzystana do sterowania wiasnosciami wycisnietego materiatu, jednak konsekwencjg przyjetego
uktadu tekstu jest rozproszenie w nim informacji uzasadniajacych to stwierdzenie. Mydle, ze w
napisaniu dyskusji bardzo pomogtoby zamieszczenie w poprzednich rozdziatach krotkiego
podsumowania wynikdw badan materiatéw. W odniesieniu do dyskusji chciatbym poprosi¢ Autora
o wyttumaczenie przyczyny zaobserwowanego w pracy braku wptywu wielkosci ziarna na umocnienie
materiatu podczas starzenia (stwierdzenie ze str. 85). Réwniez nie rozumie co Autor miat na mysli
piszac, ze maty udziat zanieczyszczen wptywa na procesy odksztatcenia plastycznego (str. 83).

W podsumowaniu czesci eksperymentalnej recenzowanej pracy stwierdzam, ze na uznanie
zastuguje opanowanie przez doktoranta licznych technik badawczych (kalorymetria, rentgenowska
analiza fazowa, skaningowa mikroskopia elektronowa- technika EBSD, transmisyjna mikroskopia
elektronowa: techniki jasnego i ciemnego pola, mikrodyfrakcja, STEM, EDS i mikroskopia
wysokorozdzielcza, pomiary twardosci i statyczna préba rozciggania). Uzywanie tak szerokiej gamy
trudnych technik badawczych, ktére nalezato zrozumiec i opanowac w krétkim czasie przeznaczonym
na wykonanie rozprawy doktorskiej moze skutkowa¢ drobnymi niedopatrzeniami. W mojej ocenie
najwazniejsze z nich przedstawitem w niniejszej recenzji. Oprocz oceny rozprawy doktorskiej
istotnym celem recenzji byto danie Autorowi wskazéwek, ktére moga by¢ przydatne w jego przysziej

pracy.
Podsumowanie

Podsumowujac stwierdzam, ze przedstawiona do oceny rozprawa spetnia wymogi
ustawowe stawiane rozprawom doktorskim i wnioskuje o dopuszczenie jej do publicznej obrony.
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