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Rozprawy doktorskiej
mgr inz. Kamili Limanéwki
pt. ,Wplyw mikrododatkow na zmiany strukturalne
stopow aluminium-magnez serii 5xxx o podwyzszonej zawarto$ci magnezu
przeznaczonych do przerobki plastycznej”

1. Podstawa opracowania

Podstawa opracowania recenzji jest pismo (nr DP520.3.2024) Z-cy Dyrektora
Instytutu Metalurgii ilInzynierii Materiatlowej im. A. Krupkowskiego PAN w Krakowie,
Pani dr hab. Anny Wierzbickiej - Miernik prof. Instytutu; z dnia 06.11.2024r informujace, ze Rada
Naukowa Instytutu Metalurgii i Inzynierii Materialowej PAN w Krakowie wyznaczyla
mnie na recenzenta pracy doktorskiej mgr inz. Kamili Limanéwki. Dokumentacje

otrzymatam w dniu 13.11.2024r.
2. Charakterystyka i uklad rozprawy

Opiniowana rozprawa doktorska Pani mgr inz. Kamili Limanéwki pt.: ,Wplyw
mikrododatkéw na zmiany strukturalne stopow aluminium-magnez serii 5xxx o podwyziszonej
zawartosci magnezu przeznaczonych do przerobki plastycznej” zostala zrealizowana w dziedzinie
nauk inzynieryjno-technicznych w  dyscyplinie inZynieria materialowa pod opieka
Promotorki dr hab. inz. Anny Goral, prof. Instytutu oraz Promotorki pomocniczej
dr inz. Sonii Boczkal. Rozprawa doktorska zostata przygotowana w ramach programu , Doktorat
wdrozeniowy” nr DWD/4/42/2020 Ministerstwa Nauki i Szkolnictwa Wyzszego realizowanego
w Sieci Badawczej bukasiewicz — Instytucie Metali Niezelaznych Oddziale w Skawinie przy
wspolpracy z Instytutem Metalurgii i Inzynierii Materialowej PAN w Krakowie.

Praca zostata napisana w jezyku polskim, liczy 107 stron i sklada sie z 8-iu zasadniczych
rozdzialow. Podzielona zostata, wedtug klasycznie przyjetego ukladu, na czes¢ literaturowa oraz
do$wiadczalng. Cze$¢ pracy oparta na analizie literatury (rozdzialy 1-2, str. 8-28) poprzedza spis

tresci, streszczenie pracy w jezyku polskim i angielskim oraz wykaz skrétéw i oznaczen. W czesci
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eksperymentalnej pracy Doktorantka scharakteryzowala material badawczy, stosowane metody
badawcze, przedstawila wyniki badan, ich dyskusje oraz podsumowanie, wnioski i aspekty
wdrozeniowe. Na konicu pracy zamiescilta spis literatury, a po nim ,, Zatgcznik 1 — Karty technologii
produktu”. Bibliografia zawiera 123 pozycje literaturowe zgodne z tematyka rozprawy (w tym 3
z udzialem Doktorantki). Wiekszo$¢ przywotywanych prac powstala w okresie ostatnich dziesieciu
lat, co potwierdza aktualno$¢ podjetego przez Doktorantke tematu. Tytul recenzowanej rozprawy
Pani mgr inz. Kamili Limanowki pt.: ,Wptyw mikrododatkow na zmiany strukturalne stopoéw
aluminium-magnez serii 5xxx o podwyziszonej zawartosci magnezu przeznaczonych do przerébki
plastycznej” w pemli odzwierciedla tresci zawarte w pracy. Pod wzgledem formalnym rozprawa
zostala opracowana poprawnie, jej struktura odpowiada przyjetym zasadom, dysertacja jest spdjna,
a kolejne rozdzialy tworza logiczna catosc.

Temat i tres¢ rozprawy dotycza aktualnego problemu badawczego z obszaru inzynierii
materialowej, w szczegdlnosci w zakresie wplywu mikrododatkow stopowych na mikrostrukture
i wlasciwosci mechaniczne odksztalconych plastycznie stopow aluminium-magnez (seria 5xxx)
o podwyzszonej zawartosci magnezu. Doktorantka podejmuje wazny i aktualny temat z uwagi na
coraz wigksze zapotrzebowanie na lekkie materialy o wysokich wtasciwosciach mechanicznych
w dynamicznie rozwijajacych sie branzach przemystowych. Opracowanie technologii wytwarzania
stopow Al-Mg o podwyzszonej zawarto$ci magnezu z mikrododatkami, wspierane optymalizacja
procesdw przerdbki plastycznej, moze przynie$¢ znaczace korzysci nie tylko w branzy sportowej,
ale takze w przemysle lotniczym, motoryzacyjnym i energetycznym. Stopy te maja potencjat
spelnienia rygorystycznych wymagan, jakie stawia si¢ materialom stosowanym w tych sektorach
przemystu. Dlatego uwazam, Ze podjeta przez Doktorantke tematyka w recenzowanej pracy
doktorskiej jest nie tylko aktualna, ale rowniez niezwykle istotna dla uzupeinienia oraz dalszego

rozwoju wiedzy w zakresie podejmowanych zagadnien.
3. Charakterystyka rozprawy

Studium literatury wprowadzajace w zagadnienia zwigzane z tematyka rozprawy doktorskiej
Pani mgr inz. Kamila Limandéwka zawarla w dwoch pierwszych rozdziatach pracy. Praca
rozpoczyna  sie  ,Wstepem”, w  ktérym  Autorka opisala  aktualne  wyzwania
i zapotrzebowanie na materialy charakteryzujace si¢ malg gestoscia oraz wysokimi wtasciwosciami
mechanicznymi, stabilnymi w warunkach eksploatacyjnych. Wykazala, Ze wymagania takie moga
spelniac stopy aluminium grupy 5xxx zawierajace, zwiekszong w poréwnaniu do standardowych,
zawarto$¢ magnezu oraz mikrododatki stopowe: Mn, Sc, Zr, Er (lub ich kombinacje) oraz Cui Ag.
Nastepnie w rozdziale drugim (,,2. Przeglad literatury”) scharakteryzowata aluminium i jego stopy
(,2.1. Charakterystyka aluminium i jego stopow”), szczegdlng uwage poswiecajac lekkim stopom Al-
Mg (,,2.2. Charakterystyka stopow Al-Mg”), ktore ze wzgledu na wysoki stosunek wytrzymatosci na
rozcigganie do gestosci, dobra odksztatcalno$¢, odpornos¢ na korozje i tatwos¢ recyklingu sa
powszechnie stosowane w wielu gateziach przemystu. W podrozdziale ,,2.3. Mechanizmy umocnienia
stopéw Al-Mg” opisala podstawowe mechanizmy umocnienia stopdw aluminium serii 5xxx:
roztworowe oraz odksztalceniowe, zwracajagc uwage na zachodzace w tych stopach po
odksztalceniu plastycznym, niepozadane procesy strukturalne — zdrowienie i rekrystalizacje —
obnizajace wlasciwosci mechaniczne stopdw umocnionych odksztalceniowo. Na podstawie

studium literatury oraz wstepnych badan wlasnych wykazata, zZe stopy Al-Mg
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po umacnianiu odksztalceniowym maja tendencje do zdrowienia
w czasie, nawet w temperaturze pokojowej, co moze w konsekwencji prowadzi¢ do utraty wysokich
wlasciwosci podczas ich eksploatacji. Zagadnienia te dokfadnie omowila
w podrozdziale ,2.4. Procesy strukturalne zachodzqce w stopach Al-Mg po odksztatceniu”. Dalej
Doktorantka dokonala szczegdétowej analizy literatury pod katem doboru odpowiednich
mikrododatkdéw hamujacych procesy strukturalne zachodzace w czasie, w umocnionych
odksztatceniowo stopach Al-Mg. Ustalila, Ze dobdér odpowiednich mikrododatkéw ma kluczowe
znaczenie dla poprawy stabilnosci termicznej zdeformowanej mikrostruktury oraz wiasciwosci
mechanicznych stopéw Al-Mg. Bardzo dokladnie przeanalizowata role kazdego mikrododatku
stopowego Sc, Zr, Er, Mn oraz Ag i Cu w dazeniu do optymalizacji mikrostruktury i zwigkszenia
wytrzymalosci, plastycznosci oraz stabilnosci termicznej stopéw Al-Mg. Na Kkoniec
scharakteryzowata procesy odlewania oraz przerdbki plastycznej (wyciskanie wspdlbiezne na
goraco i kucie matrycowe) stopow Al-Mg z ponadstandardowa zawartoscia Mg.

Uwazam, ze studium literaturowe zostalo przeprowadzone kompletnie, z krytycznym
podejsciem do omawianych problemoéw. Pozytywnym aspektem tej czeSci pracy jest
,Podsumowanie”, ktore jasno wskazuje obszary wiedzy wymagajace dalszego uzupeinienia
i rozwiniecia, w ktore wpisuje si¢ oceniana praca. Doktorantka ustalila istotny, wykazujacy duzy
potencjal aplikacyjny i wymagajacy uzupelnienia obszar badawczy, dotyczacy wplywu
mikrododatkdw na stabilno$¢ mikrostruktury i wtasciwosci odksztalconych plastycznie stopéw
aluminium z ponadstandardowa zawartoscia magnezu. Kontynuacja badant w tym obszarze jest
istotna dla dalszego doskonalenia wtasciwosci stopow Al-Mg, co ma bezposredni wpltyw na ich
zastosowanie w nowoczesnych konstrukcjach inzynierskich. Taka identyfikacja luk w literaturze
stanowi istotny krok w kierunku precyzyjnego sformutowata tezy i celow pracy, co Pani mgr inz.

Kamila Limanowka uczynita w nastepnym rozdziale (,,3. Teza i cel pracy”).

Teza pracy brzmi: ,, Wprowadzenie do stopu Al-Mg o ponadstandardowej zawartosci Mg
roznych kombinacji mikrododatkéw stopowych, takich jak Sc, Zr, Er, Ag i Cu, pozwala na
wytworzenie materiatu, ktory po przerdbce plastycznej na zimno charakteryzuje sie stabilnymi
wlasciwosciami mechanicznymi”.

Doktorantka formutuje jednoczesnie dwa szczegdélowe cele pracy, tj. cel naukowy:
Loptymalizacja sktadu chemicznego stopow Al-7% wag. Mg z mikrododatkami oraz okreslenie wpltywu
zastosowanych — mikrododatkéw  stopowych na mikrostrukture i poprawe stabilnosci wlasciwosci
mechanicznych po przerdbce plastycznej na zimno” oraz cel wdrozeniowy: ,opracowanie technologii
odlewania oraz przerdbki plastycznej na zimno stopdw Al-Mg o ponadstandardowej zawartosci Mg (7% wag.)
z odpowiednimi mikrododatkami oraz wytworzenie materiatu charakteryzujqcego sie stabilnymi
wtasciwosciami  mechanicznymi. Wytworzony material ma obecnie duzy potencjal w odniesieniu do
mozliwosci wytwarzania lekkich i wysokowytrzymatych wyrobéw”.

Teza i cele pracy zostaly sformulowane prawidlowo i jasno okreslaja kierunki badan, ktore
nalezalo zrealizowa¢ aby je udowodni¢. Ponadto, dotycza one zaréwno aspektéw naukowo-
badawczych jak rowniez maja istotne znaczenie utylitarne, co Doktorantka w sposéb jednoznaczny
podkreslita w rozprawie.

W celu udowodnienia sformulowanej tezy pracy Pani mgr inz. Kamila Limandéwka
zaplanowata realizacje badan eksperymentalnych, ktére podzielita na dwa etapy skoncentrowane

na okresleniu:



e wplywu mikrododatkéw na mikrostrukture i twardos$¢ stopu Al-7% wag. Mg - badania
prowadzone w skali laboratoryjnej;
e stabilnosci wlasciwosci mechanicznych po przerdbce plastycznej wybranych stopow Al-7%
wag. Mg z mikrododatkami - badania prowadzone w skali pdttechniczne;j.
W pierwszym etapie Doktorantka wykonala wlewki (J15 mm) ze stopu bazowego AIMg7 oraz
siedmiu stopow z rézna kombinacjg mikrododatkéw stopowych: Sc, Mn, Zr, Er. Otrzymane wlewki
poddala dwustopniowej homogenizacji (w temperaturze 420 °C przez 12 godz. i 480 °C przez 5
godz.), przerobce plastycznej na zimno, statycznej probie Sciskania z odksztalceniem 40% oraz
wyzarzaniu w temperaturze 140 °C w czasie 16 min, 48 min, 150 min, 465 min oraz 1440 min. Po
kazdym etapie badan prowadzita obserwacje mikrostruktury oraz pomiary twardosci metoda
Brinella. Na podstawie otrzymanych wynikéw prowadzonych w skali laboratoryjnej wytypowata
cztery stopy: bazowy AIMg7 oraz trzy z mikrododatkami: AIMg7ScZr, AIMg7ErZr, AIMg7CuAg
wykazujace najlepsze wiasciwosci mechaniczne.

Do drugiego etapu badan, ktéry prowadzita w skali pdttechnicznej, zastosowata stopy AIMg7,
AlMg7ScZr, AlMg7ErZr, AlMg7CuAg, ktore posiadaly stabilne wlasciwosci mechaniczne
w warunkach zastosowanych w 1-szym etapie badan . Odlata wlewki o $rednicy &40 mm, ktdre
poddata wyzarzaniu ujednorodniajacemu, wyciskaniu na goragco w temperaturze 400°C. W celu
wytworzenia gotowego wyrobu - karabinka wspinaczkowego, prety wytworzone w procesie
wyciskania poddata kuciu matrycowemu w temperaturze otoczenia. Na kazdym etapie procesu
technologicznego prowadzacego do wytworzenia gotowego produktu finalnego, analizowata
wplyw warunkoéw stosowanych proceséw na mikrostrukture, twardos¢ oraz wytrzymatos¢ na
rozcigganie. Doktorantka zidentyfikowala sktadniki fazowe mikrostruktury stopu bazowego
AlMg7 oraz stopow z mikrododatkami w stanie lanym i homogenizowanym. W mikrostrukturze
stopu bazowego Al-Mg, zidentyfikowata wydzielenia faz zawierajacych Zzelazo oraz magnez
i krzem. Na szczegdlna uwage zastluguja wyniki badani mikrostruktury stopéw z mikrododatkami
wykonane przy uzyciu zaawansowanych mikroskopowych technik badawczych HRTEM, TEM,
STEM-HAADF czy SEM-EBSD. Pani mgr inz. Kamila Limandéwka przy uzyciu tych metod
potwierdzita obecno$¢ i zidentyfikowata bardzo drobne, dyspersyjne i koherentne
z osnowq wydzielenia faz: Al3(Sc,Zr) w stopie AIMg7ScZr oraz Als(Er,Zr) w stopie AIMg7ErZr.
Ustalila, ze wydzielenia te efektywnie hamuja ruch dyslokacji w stopach na bazie Al-Mg, co
znaczaco ogranicza procesy zdrowienia i rekrystalizacji, a w konsekwencji poprawia twardos¢,
wytrzymalo$é na rozciaganie oraz stabilno$¢ termiczng badanych stopdw. Doktorantka napotkata
jednak trudnosci w zidentyfikowaniu za pomoca dyfrakcji elektronowej bardzo drobnych faz
wystepujacych w stopie AIMg7CuAg. Zastosowanie wysokorozdzielczej metody HRTEM oraz
STEM-HAADF pozwolito Jej ustali¢, Ze bardzo drobne, gesto rozmieszczone, sferyczne wydzielenia
o wielko$¢ ok. 10 nm widoczne w stopie AIMg7CuAg zawieraja gldwnie Al, Cu oraz Ag. Natomiast
nieco wieksze sferoidalne lub w postaci ,pateczek” zawieraja Mg, Ag i Cu. Jednak ze wzgledu na
bardzo maty rozmiar tych wydzielen nie udalo si¢ Jej dostepnymi metodami badawczymi
zidentyfikowac ich struktury.

Bardzo istotne sa takze zawarte w podrozdziatach 5.2.2-5.4 wyniki badan mikrostruktury
i twardosci stopow po procesie wyciskania, ktore jednoznacznie potwierdzaja pozytywny wplyw
mikrododatkdéw na wiasciwosci odksztatconych plastycznie stopow Al-Mg o zwiekszonej

zawartosci Mg. Stop bazowy AIMg7 po wyciskaniu w temperaturze 400°C charakteryzowat sie
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czeéciowo zrekrystalizowana mikrostrukturg — wzrost udziatu HAGB, natomiast w przypadku
stopow z mikrododatkami ilo$¢ zrekrystalizowanych ziarn wynosita mniej niz 5%. Na podstawie
uzyskanych wynikow SEM-EBSD Autorka wustalita, Zze wystepujace w mikrostrukturze
odksztalconych plastycznie stopdw z mikrododatkami bardzo drobne wydzielenia skutecznie
blokuja ruch dyslokacji oraz hamuja proces zdrowienia i rekrystalizacji. Uzyskata dla tych stopow
zwigkszenie twardosci o ok. 15% w poréwnaniu do ich twardosci w stanie lanym.

Wyniki te umozliwity Doktorantce przejscie do kolejnego etapu badan, ktéorym byto
wykonanie odkuwek w procesie kucia matrycowego, majacych docelowy ksztalt karabinka
wspinaczkowego. Zadanie to zrealizowala z powodzeniem, a uzyskane odkuwki Autorka poddata
kompleksowym badaniom, obejmujacym analize mikrostruktury, pomiary twardosci oraz ocene
wladciwosci wytrzymalosciowych. W celu wykazania wptywu mikrododatkéw na stabilnosc¢
wlasciwosci mechanicznych przeprowadzila pomiary twardosci odkuwek w réznych odstepach
czasu. Pomiary te wykonata bezposrednio po procesie kucia oraz po uptywie 24 godzin, a nastepnie
po 4 i 6 miesigcach. Dodatkowo aby sprawdzi¢ stabilnos¢ wtasciwosci mechanicznych
w podwyzszonej temperaturze odkuwki ze stopow AlMg7, AlMg7ScZr, AIMg7ErZr oraz
AIMg7CuAg, poddane kuciu cztery miesiace wczesniej, poddata wyzarzaniu w temperaturze 140°C
przez 1140min. Po wyzarzaniu wykonata pomiary twardosci, ktére potwierdzity pozytywny wptyw
mikrododatkéw. Odkuwki wykonane ze stopéw z mikrododatkami po wyzarzaniu wykazywaty
niewielki spadek twardosci (<10%), w przeciwienistwie do stopu AIMg?7, ktérego twardos¢ obnizyta
sie¢ 0 ok. 20%. Uzyskane wyniki pozwolily Jej na dokladna ocene zmian twardosci w czasie, co
stanowilo kluczowy element analizy trwalo$ci i stabilnosci wilasciwos$ci mechanicznych
wytworzonych odkuwek. Wyniki te s istotne takze dla oceny ich potencjalnej przydatnosci do
dtugotrwalego uzytkowania w warunkach eksploatacyjnych.

W  koncowym etapie badan Pani mgr inz. Kamila Limanéwka wykonala testy
wytrzymalo$ciowe karabinkéw wspinaczkowych wytworzonych w ramach pracy doktorskiej.
Celem tych badan byto sprawdzenie ich odpornosci na obcigzenia w warunkach odpowiadajacych
rzeczywistemu uzytkowaniu. Dla wytworzonych w procesie kucia matrycowego karabinkow
przeprowadzita prébe zrywania wedtug normy ASTM F 1774-99. Zgodnie z wymaganiami normy,
karabinek wspinaczkowy musi osiggna¢ minimalna wytrzymato$¢ na obcigzenie 20 kN, aby mdgt
zosta¢ dopuszczony do uzytkowania. Doktorantka udowodnila, Zze karabinki wykonane ze stopow
z mikrododatkami speiniaja te wymagania, a dodatkowo egzemplarze poddane wyzarzaniu po
procesie kucia rowniez osiagnety wymagana wytrzymatos¢ na rozcigganie. Dla poréwnania, takiej
samej probie poddata komercyjny karabinek wspinaczkowy dostepny na rynku. Wyniki otrzymane
przez Doktorantke okazaty sie bardzo obiecujace — cho¢ sita potrzebna do zerwania karabinka
komercyjnego byta o 6% wigksza, to catkowita praca potrzebna do zniszczenia karabinkow
wytworzonych w ramach doktoratu wdrozeniowego byla az dwukrotnie wyzsza. Co wigcej,
karabinek komercyjny ulegal gwaltownemu zerwaniu po przekroczeniu maksymalnej sity,
natomiast karabinki wykonane z badanych stopéw nie ulegaly zerwaniu, tylko stopniowemu
odksztatcaniu plastycznemu, co moze zwigkszy¢ ich bezpieczenistwo w sytuacjach awaryjnych.
Wyniki te wskazuja na duzy potencjal zastosowania innowacyjnych  stopow
w produkcji sprzetu wspinaczkowego o podwyzszonej trwalosci i niezawodnosci. Ponadto
otrzymane w recenzowanej pracy wyniki wskazuja na duzy potencjat praktycznego zastosowania
stopow grupy 5xxx o zwigkszonej zawartosci magnezu z mikrododatkami stopowymi w innych

galeziach przemystu, jak np.: motoryzacyjnym czy lotniczym.



W rozdziale ,6. Dyskusja wynikéw” Pani mgr inz. Kamila Limanéwka przeprowadzita
szczegodlowq analize i dyskusje uzyskanych wynikéw badan. Doktorantka na podstawie analizy
wynikow przeprowadzonych badan, wytypowata stop AlMg7ScZr, ktéry wykazuje najlepsze
wlasciwosci wytrzymalosciowe niezaleznie od jego stanu. Wasciwosci tego stopu pozostaja stabilne
po odksztatcaniu plastycznym na zimno oraz wyzarzaniu i nie ulegaja zmianie w czasie. Autorka
podjeta sie rowniez oszacowania kosztéw wytworzenia 1 kg analizowanych stopéw, uwzgledniajac
przede wszystkim cene pierwiastkéw stopowych niezbednych do ich wytworzenia. Niestety koszty
wytworzenia stopu AIMg7ScZr sa najwieksze, co — mimo jego wyjatkowych wlasciwosci
wytrzymalo$ciowych - Znaczaco ogranicza mozliwos¢ jego zastosowania
w produkgji komercyjnej. W odpowiedzi na ten problem Doktorantka zaproponowata alternatywne
rozwiazanie = w  postaci stopu  AIMg7ErZr, ktéry jest dziesieciokrotnie  tariszy
w produkgji, a jego wlasciwosci mechaniczne sa jedynie nieznacznie nizsze od stopu AIMg7ScZr.

Propozycja ta stanowi istotna wartos¢ dla potencjalnych inwestoréw, poszukujacych lekkich
stopow aluminium, oferujac kompromis pomiedzy wysoka jakoScia materiatu, a konkurencyjnymi
kosztami produkcji. Wyniki tych badart moga postuzy¢ jako podstawa do dalszego rozwoju oraz
wdrozenia stopu AIMg7ErZr w zastosowaniach przemystowych.

Na szczegdlna pochwate zastluguje sposdb prowadzenia dyskusji wynikéw, ktéry nie
ogranicza sie jedynie do interpretacji wlasnych rezultatéw, ale obejmuje rowniez ich odniesienie
i poréwnanie do wynikéw uzyskanych przez inne o$rodki badawcze. Taka metoda pozwolita na
obiektywna ocene otrzymanych wynikéw oraz ich umiejscowienie w szerszym kontekscie
istniejacego stanu wiedzy. Swiadczy to o rzetelnoéci naukowej Doktorantki oraz umiejetnosci
krytycznego spojrzenia na problem badawczy. Dodatkowo Autorka nakreslita potencjalne kierunki
dalszych badan, ktére moglyby poglebi¢ analizowany temat i rozwija¢ go, zwlaszcza
w  zakresie zbadania mozliwosci zahamowania procesu degradacji mikrostruktury
i wlasciwos$ci odksztalconych stopdw Al-Mg z ponadstandardowa zawarto$cia Mg w czasie, co
zapewniloby uzyskanie najwiekszych wlasciwosci mechanicznych badanych materiatéw oraz ich
stabilnos¢ w warunkach eksploatacyjnych.

Kolejny rozdziat ,7. Podsumowanie i wnioski” zawiera podsumowanie uzyskanych wynikéw
i najwazniejsze wnioski wynikajace z przeprowadzonych badan. Rozdzial ostatni ,8. Aspekty
wdrozeniowe” stanowi oferte wykonania przez Sie¢ Badawcza bLukasiewicz - Instytut Metali
Niezelaznych Oddzial w Skawinie stopéw Al-Mg, z ponadstandardowa zawartoscia Mg oraz
mikrododatkami, o stabilnych wilasciwo$ciach mechanicznych w trakcie eksploatacji. Doktorantce
udafo sie osiagna¢ zakladane cele i zainteresowal partneréw przemystowych uzyskanymi
wynikami: Korea Institute of Industrial Technology (KITECH), Research Institute of Advanced
Manufacturing Technology (RIAMT) oraz Impexmetal Aluminium Konin (obecnie Granges Konin
SA), co moze przyczynic sie do ich komercyjnego wdrozenia w firmach.

Podsumowujac te cze$¢ pracy uwazam, ze teza pracy zostala udowodniona, a cele pracy
zostaly przez Doktorantke w zadowalajacym stopniu osiggniete.

4. Merytoryczna ocena pracy

Rozprawa doktorska Pani mgr inz. Kamili Limanéwki pt.: ,Wplyw mikrododatkéw na
zmiany strukturalne stopow aluminium-magnez serii 5xxx o podwyziszonej zawartosci magnezu

przeznaczonych do przerdbki plastycznej”, stanowi oryginalne opracowanie naukowe, ktoére



zarowno pod wzgledem tematyki, jak i zastosowanej metodologii badawczej miesci sie w obszarze
dyscypliny inzynieria materialowa. Na szczegélng uwage zastuguje szeroki zakres wykorzystanych
do badan materiatéw oraz przeprowadzonych eksperymentéw, ktére umozliwily wszechstronng
analize uzyskanych wynikéw. Podjeta przez Doktorantke problematyka naukowo-badawcza jest
nie tylko aktualna, ale rowniez wnosi istotny wklad w rozwdj dyscypliny, spelniajac kryteria
nowosci naukowej. Dodatkowo, nalezy podkresli¢ potencjat aplikacyjny uzyskanych wynikéw, co
czyni rozprawe szczegolnie warto$ciowa z punktu widzenia praktycznych zastosowan.

Wybdr tematyki rozprawy oraz materiatow do badan oceniam jako w pelni uzasadniony
i trafny, zwlaszcza w kontekscie aktualnego stanu wiedzy w dziedzinie inZynieria materialowa.
Doktorantka w ramach doktoratu wdrozeniowego uzyskata bardzo cenne wyniki uzupekniajace
istniejacy stan wiedzy w zakresie wplywu mikrododatkéw stopowych na mikrostrukture
i wlasciwosci stopdw aluminium do przerdbki plastycznej grupy 5xxx, charakteryzujacych sie

zwigkszona zawartoscig magnezu w poréwnaniu do stopow standardowych.
Do najwazniejszych osiagnie¢ Doktorantki nalezy zaliczy¢:

- opracowanie technologii odlewania i przerobki plastycznej stopéw aluminium grupy 5xxx
(Al-Mg) charakteryzujacych sie wieksza (7%) niz znormalizowane stopy zawarto$cia magnezu.
Wykazanie, Zze opracowana technologia umozliwia wytworzenie wlewkéw pozbawionych wad,
ktore z powodzeniem mozna odksztalca¢ plastyczne na zimno uzyskujac wyroby charakteryzujace

sie¢ wysokimi wlasciwo$ciami wytrzymatosciowymi, stabilnymi w warunkach eksploatacyjnych;

- wykazanie, ze wprowadzenie odpowiednich mikrododatkéw stopowych Sc, Zr, Er, Mn (lub ich
kombinacji) oraz Ag i Cu do stopéw Al-Mg z ponadstandardowa zawartoscia Mg umozliwia
wytworzenie stopdw AlIMg7ScZr, AlMg7ErZr i AIMg7CuAg charakteryzujacych sie stabilng
mikrostrukturg i wlasciwoéciami mechanicznymi po przerdbce plastycznej na zimno,
utrzymujacych si¢ w czasie, a takze w warunkach oddziatywania podwyzszonej temperatury

i czasu (wyzarzanie w temperaturze 140°C przez 1140min);

- zidentyfikowanie, przy uzyciu zaawansowanych technik mikroskopowych, bardzo drobnych,
dyspersyjnych czastek fazy Als(Sc,Zr) w stopie AIMg7ScZr oraz Als(Er,Zr) w stopie AIMg7ErZr,
odpowiedzialnych za blokowanie ruchu dyslokacji oraz hamowanie procesu zdrowienia

i rekrystalizacji w czasie;

- osiagniecie zalozenia wdrozeniowego, ktére obejmowato wykonanie projektu odkuwki oraz
zaprojektowanie i wykonanie matryc ze stali NC do kucia na zimno. Wytworzenie w procesie kucia
matrycowego zaplanowanego produktu finalnego —karabinka wspinaczkowego, zaréwno ze stopu
bazowego Al7Mg jak i jego modyfikacji z mikrododatkami. Wykazanie, Zze chociaz wytworzone
w doktoracie karabinki charakteryzowaly si¢ nizsza wytrzymaloscia na rozcigganie w porownaniu
do karabinkéow komercyjnych, ich kluczowym atutem byta ponad dwukrotnie wyzsza energia
potrzebna do ich zniszczenia. Komercyjne karabinki, ktore pekaja gwaltownie, nie daja
uzytkownikowi czasu ani mozliwosci reakcji, co moze prowadzi¢ do naglego i niekontrolowanego
upadku. W przeciwienstwie do nich, karabinki opracowane przez Doktorantke wykazywaty
zdolnos¢ do plastycznego odksztaltcania sie przed catkowitym zniszczeniem, co znaczaco zwigksza
bezpieczenistwo uzytkownika, minimalizuje ryzyko naglego upadku i daje czas na reakcje

w sytuacji awaryjne;j.



4.1. Uwagi merytoryczne i dyskusyjne

Przedstawiona do oceny rozprawa doktorska Pani mgr inz. Kamili Limanowki stanowi

niewatpliwie oryginalne opracowanie, ktére uzupeilnia istniejacy stan wiedzy w zakresie

podejmowanej tematyki. Zaprezentowane przez Doktorantke wyniki badan oraz wnioski zostaty

sformutowane na podstawie przeprowadzonych eksperymentdéw i wnikliwej analizy otrzymanych

wynikéw. Jednak przy lekturze pracy pojawia sie kilka kwestii, ktore nie sg oczywiste i wymagaja

szerszego przedyskutowania. Uprzejmie prosze Autorke o wyjasnienie moich watpliwosci

i odpowiedz na ponizsze uwagi:

1.

10.

W mojej ocenie niedosyt budzi analiza mikrostruktury badanych stopdw w stanie lanym,
ktora Doktorantka ograniczyta jedynie do pomiaréw wielko$ci ziarna w zaleznosci od
zastosowanych mikrododatkow. Czy jest Pani w stanie co$ wiecej na ten temat powiedziec?;
Prosze o wyjasnienie na jakim etapie procesu technologicznego tworza si¢ dyspersyjne
wydzielenia faz zawierajacych mikrododatki, odpowiedzialne za umocnienie tych stopow
poprzez blokowanie ruchu dyslokacji oraz hamowanie procesu zdrowienia i rekrystalizacji
w czasie?;

Str. 14. ,Przyjeto, Ze maksymalne umocnienie stopow Al-Mg jest superpozycja umocnienia
roztworowego i odksztatceniowego...” — co oznacza termin superpozycja?;

Str. 12, Zgodnie z prawem Arrheniusa [17] wzrost temperatury homogenizacji o0 60 °C (480 - 420 °C)

powoduje ponad 50-krotny wzrost predkosci dyfuzji i nasilenie procesu homogenizacji.” — Co oznacza

okreslenie , nasilenie procesu homogenizacji”?;

»Procesy zdrowienia i rekrystalizacji zaliczane sq do podstawowych mechanizméw wystepujacych
w stopach aluminium....” — prosze wyjasni¢ jak Doktorantka rozumie stwierdzenie
mechanizmdéw wystepujacych w stopach Al?;

Temperatura pracy dla zamknietego karabinka wspinaczkowego zwykle miesci sie
w zakresie od -40°C do +80°C. Na jakiej podstawie dobrano temperature wyzarzania?
Dlaczego wybrano temperature wyzarzania odkuwek wynoszaca 140°C i czas 1140min?;
Dlaczego akurat po czterech miesiacach od procesu kucia na zimno zastosowano wyzarzanie
odkuwek?;

Str. 31. ,W celu aktywacji ewentualnych procesow zdrowienia powodujgcych spadek wtasciwosci
mechanicznych badanych stopéw, wykonano wyzarzanie w 140 °C w czasie 16 min, 48 min, 150 min,

465 min oraz 1440 min. Czas wyzarzana dobrano w taki sposob, aby nie przekroczyc¢ osmiogodzinnego
czasu _pracy.” - przedstawienie takiego stwierdzenia potencjalnym Klientom mogloby
wywola¢ co najmniej niedowierzanie! Istotne zmiany w wyzarzanym materiale moga zaj$¢
np. po 12, 15 czy np. 18h wyzarzania lub dtuzszym niz 24h. Aby taki czas osiagna¢, probki
mozna byloby wlozy¢ do pieca np. po potudniu i wyjaé nastepnego dnia rano. Ponadto moze
Pani zapewnié, ze wyzarzanie przez 24 godziny spowoduje degradacje mikrostruktury,
objawiajaca sie anihilacja defektow liniowych, koagulacja i rozrostem faz dyspersyjnych
odpowiedzialnych za blokowanie dyslokacji?;

Dlaczego w pracy nie zamieszczono wynikow ze statycznej préby $ciskania? Czy
zastosowanie statycznej proby $ciskania mialo na celu tylko odksztalcenie plastyczne
stopow?;

Str. 43 rys. 5.1.1- zastosowane powigkszenie nie pozwala jednoznacznie wnioskowa¢, czy
ciemne obszary na zdjeciach mikrostruktury stopéw w stanie lanym (zwtaszcza rys. 5.1.1d -
h) to mikroporowatos¢, czy wydzielenia faz miedzymetalicznych? Moim zdaniem to raczej
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11.

12.

13.

14.

15.

16.
17.

18.

19.

20.

21.

mikroporowato$¢. W pracy nie doszukatam si¢ pomiaréw mikroporowatosci prowadzonych
dla wytworzonych wlewkéw. Czy takie badania byty prowadzone? Czy w odlewach nie
stwierdzono mikroporowatosci? Czy cos wigcej moze Doktorantka na ten temat powiedziec¢?;
Czy wuzyskanie nizszej wytrzymalosci na rozcigganie karabinkow wspinaczkowych
wytworzonych w ramach pracy doktorskiej w poréwnaniu do komercyjnego moglo by¢
efektem mikroporowatosci w odlewach? Czy byly przeprowadzone obserwacje przetomow
karabinkéw po probie zrywania?;

Str. 40. ,Na podstawie przeprowadzonej proby wyznaczono podstawowe wiasciwosci
wytrzymatosciowe badanych materiatow, tj. wytrzymatos¢ na rozcigganie Rm oraz granice
plastycznodci Rpo2” — nie doszukatam sie w pracy wynikéw granicy plastycznosci Rpoz2.;

Str. 40 ,,Zmiany cieplne w stopach AIMg7, AIMg7ScZr, AIMg7ErZr oraz AIMg7CuAg badano
bezposrednio po statycznej probie sciskania.” — co to znaczy zmiany cieplne? Jakie to sa zmiany?;
Str. 44. Moim zdaniem metoda EDS nie jest najlepsza do analizy sktadu chemicznego stopdw.
Doktorantka analizuje wplyw ujednorodniania na skad chemiczny stopu AIMg?7 opierajac
si¢ na liniowej analizie EDS wykonanej wzdluz linii przechodzacej tylko przez dwa ziarna,
po czym stwierdza, ze , Proces homogenizacji spowodowal wyrdwnanie sktadu chemicznego, w tym
gtéwnie Mg, w objetosci probki”. Przeprowadzona analiza w tak malym obszarze (linia na
odcinku ok. 250 um) nie moze by¢ odnoszona do calej objetosci prébki. Ponadto dlaczego
badania wykonano tylko dla stopu AIMg7 bez mikrododatkéw stopowych? Przeciez
wyzarzaniu poddano wszystkie badane stopy?;

Rys. 5.1.5 — wzrost twardosci jest bardzo niewielki o 1, 2 do 4HB co moze miesci¢ sie¢ w
granicach bledu pomiarowego?;

Rys. 5.1.29. — stupki btedow pomiarowych s nieczytelne;

Doktorantka wielokrotnie w swojej pracy uzywa terminu "tempo" (,, W wyniku analizy spadku
umocnienia ww. stopow (rys. 5.1.25) wykazano, Ze dodatki te hamujgq tempo procesow zdrowienia i
rekrystalizacji stopu AIMg7”; ,,..tempo dynamicznej rekrystalizacji”), ktdry nie jest ani poprawny,
ani wlasciwy w tym kontekscie. W odniesieniu do opisu szybkosci zmian zachodzacych
w mikrostrukturze materialéw odksztalconych plastycznie na zimno poddanych dziataniu
temperatury, nalezy stosowac termin "kinetyka procesu zdrowienia i rekrystalizacji", a nie
"tempo";

Str. 60 -, Stwierdzono, ze pojedyncze dodatki Sc, Er, Zr oraz Mn nie wplynely na poprawe stabilnosci
wlasciwosci mechanicznych stopu AIMg7 po przerdbce plastycznej na zimno.” — co Pani ma na mysli
piszac ,pojedyncze dodatki” jaka to jest zawarto$¢ mikrododatkow stopowych?;

Probe zrywania wykonano dla odkuwek po procesie kucia matrycowego oraz po wyzarzaniu
w temperaturze 140°C przez 1140min (tabela 5.2.). Czy wyzarzanie odkuwek - tak jak
w przypadku probek do pomiaréw twardo$ci — wykonano po uptywie czterech miesiecy od
procesu kucia, czy wyzarzano je bezposrednio po procesie kucia?;

Str. 89 ,, wydzielen o strukturze innej niz rdzen-otoczka”; ,,wydzielenia o strukturze rdzenia-otoczki
utrzymywaty stabilny rozmiar” — jaka to jest struktura wydzielenia rdzen-otoczka? Prosze
wyjasni¢ jak rozumie Pani termin ,struktura” w odniesieniu do wydzielen faz
miedzymetalicznych?;

Doktorantka stosuje zamiennie termin struktura i mikrostruktura. Termin struktura

powinien by¢ uzywany w odniesieniu do struktury krystalicznej materialu. Jednakze
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w literaturze fachowej bardzo czesto obydwa terminy stosowane sa zamiennie i mozna
polemizowac czy stusznie. Doktorantka pretenduje jednak do uzyskania stopnia naukowego
doktora w dyscyplinie inzynieria materialowa powinna si¢ postugiwa¢ w swojej pracy
poprawng terminologia. Poniewaz na przyklad podczas obrobki cieplnej moga zachodzic
przemiany fazowe, ktére powoduja zmiane struktury krystalicznej sktadnikéw fazowych
stopu oraz zmiane mikrostruktury materialu objawiajaca sie np. rozpuszczeniem faz
miedzymetalicznych. W takich przypadkach zastosowanie odpowiedniej terminologii jest
kluczowe;

22. W rozdziale ,6. Dyskusja wynikow” znajduje si¢ stwierdzenie: ,Zaletq stopow Al-Mg z
ponadstandardowq zawartoscig Mg jest ich podatnosc¢ do przerobki plastycznej na zimno i mozliwosé

formowania _rozwinietych i skomplikowanych ksztaltéw, wytwarzajgc tym samym wyroby

charakteryzujqce sie strukturq bez wad w postaci peknie¢ czy pordw.” Moim zdaniem, takie

stwierdzenie jest zbyt daleko idace. Praca nie zawiera wynikdw badan mikrostruktury pod
katem wystepowania wad odlewniczych, a wytworzenie jednego, stosunkowo
nieskomplikowanego wyrobu nie jest wystarczajacym argumentem, by wyciagac tak daleko

idgce wnioski.

Przytoczone powyzej uwagi traktuje raczej jako element do dyskusji z Doktorantka, nie
umniejszaja one merytorycznej wartosci rozprawy ani nie wplywaja na pozytywna ocene cafej
pracy.

4.2. Uwagi inne

Doktorantka przy redakcji pracy nie unikneta réwniez nie$cistosci, Zargonu oraz bledow
natury edytorskiej. Drobnym mankamentem sa takze wystepujace bledy stylistyczne
i interpunkcyjne. Kilka najwazniejszych btedéw i uwag przedstawiam ponizej:

1. Str. 8 — , W pierwszym etapie badan analizowano 8 wariantéw sktadu chemicznego réznigcych sie
mikrododatkami.” — chyba osiem stopow rozniacych si¢ sktadem chemicznym,;

2. Str. 13 -, Zgodnie z prawem Arrheniusa [17] wzrost temperatury homogenizacji o 60 °C (480 - 420
°C) powoduje ponad 50-krotny wzrost predkosci dyfuzji i nasilenie procesu homogenizacji.”- jezeli jest
wzrost temperatury to powinno by¢ zapisane odwrotnie (420 - 480 °C);

3. Str. 40. ... w zakresie temperatur od 20 °C do ok. 480 C” — brak symbolu °C;

4. Str.14. ,Rys 2.2. Wykres korelacji wytrzymatosci na rozcigganie Rm i koncentracji..”; i str. 41 ,Rys.
4.10. Schemat prowadzenia badan” — symbol wytrzymalos¢ na rozcigganie Rm jest zapisywany
z indeksem dolnym Rm;

5. Str. 45 ,Alg7Mn” — powinno by¢ AIMg7M;

6. Str. 45 ,Rys. 5.1.4. Analiza...przez homogenizacjq (a).” — powinno by¢ przed homogenizacja;
Str. 64 ,Dla stopu AIMg7ErZr dyfrakcje elektronowq wykonano dla aluminium o orientacji [121], co
przedstawiono na rys. 5.2.5 ¢,d. — nie ma rysunku 5.2.5 ¢,d, chodzi chyba o rys. 5.2.3 c,d? Na
podstawie uzyskanej dyfrakcji potwierdzono obecnos¢ wydzielenn AlI3(Er,Zr), ktdre podobnie jak w
przypadku Al3(Sc,Zr), zbudowane sq z rdzenia bogatego w Er oraz otoczki bogatej w Zr” [rys. 5.2.5].
- tutaj nalezy powolac¢ sie na rys. 5.2.5;
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8. Str.78,,..aletez przyczynita sie do powstawania spietrzen dyslokacji oraz ich wzajemnemu blokowaniu
si¢” powinno by¢: wzajemnego blokowania sieg;

9. Str. 84. ,..0siggneta wartos¢ ponad 300 | dla zaréwno dla stopu AIMg7”;

10. Str. 89 ,,Wyzszq odpornos¢ na rekrystalizacje...” — odpornos¢ na rekrystalizacje.

5. Podsumowanie i wniosek koncowy

Przedlozona do recenzji rozprawa doktorska Pani mgr inz. Kamili Limanowki
pt. ,Wplyw mikrododatkéow na zmiany strukturalne stopow aluminium-magnez serii 5xxx
o podwyziszonej zawartoSci magnezu przeznaczonych do przerobki plastycznej” stanowi
oryginalne opracowanie przedstawionego w niej zagadnienia naukowego. Doktorantka w swojej
rozprawie podjela aktualny i istotny problem naukowo-badawczy, ktéry ma duze znaczenie
zarowno w kontekscie poznawczym, jak i aplikacyjnym. Autorka pracy wykazata si¢ niezbedna
wiedzg z zakresu tematyki pracy, stosowanych metod i technik badawczych oraz zdolnoscia do
samodzielnego i tworczego prowadzenia badan, jak rdwniez ich szczegélowej analizy i logicznego
wnioskowania. Uwazam, ze recenzowana rozprawa doktorska poszerza aktualny stan wiedzy
w badanym obszarze, wnosi istotny wkltad w rozwdj dyscypliny inzynieria materialowa oraz
spelnia wymagania stawiane rozprawom doktorskim, okreslone w art. 187 ustawy z dnia 20 lipca
2018 r. Prawo o szkolnictwie wyzszym i nauce (t.j. Dz. U. 2023 poz. 742). Wnioskuje zatem do
Wysokiej Rady Naukowej Instytutu Metalurgii i Inzynierii Materialowej im. A. Krupkowskiego
PAN w Krakowie o przyjecie rozprawy, przeprowadzenie dalszych etapdéw postepowania
doktorskiego oraz dopuszczenie Pani mgr inz. Kamili Limanéwki do publicznej obrony.
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