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RECENZJA

rozprawy doktorskiej mgr inz. Jagody Poplewskiej
pt. ,,Rola granic matego kata w przemianach mikrostruktury i tekstury
podczas wyzarzania silnie odksztatlconych stopoéw aluminium”

Ocena wyboru tematyki rozprawy.

Rozwoj technologii obrobki plastycznej stopow metali koncentruje si¢ nie tylko
na osiagni¢ciu zatozonego ksztattu i doktadnosci wymiarowych wytwarzanych
elementow, ale rowniez na uzyskaniu okre§lonych wlasciwosci wyrobu
finalnego. Kluczowym warunkiem dla otrzymania optymalnych wiasciwosci
potwyrobow 1 wyrobow finalnych jest kontrola ewolucji mikrostruktury i
tekstury materialu w procesach obrobki plastycznej i cieplnej. Swiadome
ksztaltowanie mikrostruktury i1 wlasciwosci wyrobu w trakcie obrobki
plastycznej i cieplnej wymaga poznania mechanizmu przeksztatcania tekstury
stopu po odksztatceniu plastycznym w teksture po wyzarzaniu.

Od ponad 50 Ilat problem ten jest przedmiotem intensywnych badan
eksperymentalnych, prac koncepcyjnych, a w ostatnich latach réwniez
modelowania i symulacji komputerowych. Znaczacy wktad w rozwiazanie tego
problemu wniosty prace badawcze prowadzone w osrodkach krajowych,
glownie w Krakowie, m.in. w IMIM PAN przez profesorow H. Paula,
Z. Jasienskiego 1 wspolpracownikow a takze in. na AGH. Mimo niewatpliwych
osiagni¢¢ w opisie transformacji tekstur odksztatcenia w tekstury rekrystalizacji
nic zostal, jak dotad, w pelni wyjasniony mikrostrukturalny mechanizm
formowania si¢ ziaren o okre§lonej orientacji w procesie rekrystalizacji
odksztatconego stopu. To sprawia, ze problem tworzenia tekstur rekrystalizacji
ciagle jest przedmiotem prac badawczych osrodkoéw naukowych na $wiecie.
Nowym aspektem w tej problematyce jest rozwdj metod duzego odksztatcenia



plastycznego (severe plastic deformation), ktore stwarzaja interesujace
pespektywy wytwarzania w stopach metali struktur o nanokrystalicznej lub sub-
mikronowej wielkosci ziaren, a w konsekwencji o wysokich parametrach
wytrzymatosciowych.

W ten nurt badan wpisuje si¢ rozprawa doktorska mgr inz. Jagody Poplewskiej,
zrealizowana pod kierunkiem Pana Profesora Henryka Paula. W przedstawionej
do oceny rozprawie Doktorantka podjeta ambitng probe wyjasnienia
mechanizmu tworzenia tekstur rekrystalizacji w stopach aluminium o réznym
udziale 1 rozktadzie przestrzennym czastek drugiej fazy, poddanych duzemu
odksztalceniu plastycznemu na drodze przeciskania przez kanal katowy (tzw.
ECAP - Equal Channel Angular Pressing Die).

Biorac pod uwage aktualno$¢ i1 znaczenie naukowe postawionego przez
Doktorantke¢ problemu, nalez uznaé¢ wybér tematu rozprawy za trafny
I uzasadniony.

Praca byta zrealizowana w ramach projektu: ,Interdyscyplinarne studia
doktoranckie z zakresu inzynierii materiatlowej z wykladowym jezykiem
angielskim” i zostata napisana w jezyku angielskim.

Struktura pracy i ocena strony formalnej rozprawy

Struktura pracy jest typowa dla rozprawy doktorskiej. Na poczatku pracy
znajduje si¢ streszczenie jezyku polskim oraz lista stosowanych skrotow.
W krétkim wstepie opisana jest geneza, przedmiot badan i ich uzasadnienie
(rozdz. 1: Introduction).

W rozdziale 2 liczacym 13 stron, Autorka przedstawita stan zagadnienia (State
of the art). Wydaje si¢ np. ze rozdzial poswigcony analizie stanu zagadnienia
jest zredagowany zbyt syntetycznie biorac istnienie olbrzymiej literatury w
tematyce rozprawy.

W rozdziale 3 Doktorantka przedstawita cel i tezg¢ pracy (Motivation).

Czes¢ eksperymentalna liczaca 48 stron zawiera opis badanych stopow
I zastosowanych metod badawczych (rozdz. 4 - Materials and methods) oraz
wyniki badan (rozdz. 5). Techniki i procedury eksperymentalne oraz wyniki
badan sa opisane szczegdtowo i wyczerpujaco.

W rozdz. 6 przedstawiona zostata dyskusja probleméw analizowanych w pracy
na podstawie wynikow przeprowadzonych badan wiasnych oraz danych
literaturowych. Rozdziat 7 zawiera podsumowanie wynikdéw i wnioski.



Prac¢ konczy spis literatury liczacy 112 odno$nikéw. Dobor publikacji jest
trafny 1 uzasadniony tematyka rozprawy. Autorka odwotuje si¢ zaréwno do
najnowszych artykuldéw dotyczacych tematyki rozprawy (16 pozycji
opublikowanych w ciagu ostatnich 5 lat), jak tez prac bardzo wczesnych, lecz
fundamentalnych dla tego zagadnienia (np. prace: Burgera i Louwerse z 1931r,
Cahn’a z 1949 i 1950r., czy Becka i wsp. z 1949, 1950, 1953, 1958, i 1961r.,
Smith’a z 1947/8 1 1948, Li z 1962 oraz Hu i wsp. z 1962 i 1963r). Sigganie do
wczesnych prac jest godne podkreslenia w dobie, gdy przy wyszukiwaniu
literatury przez internet czesto ograniczamy si¢ do kilku ostatnich lat.

Ogolna struktura pracy jest logiczna i przejrzysta. Recenzent ma jednak pewne
zastrzezenia odno$nie konstrukcji 1 zawartosci niektorych rozdziatéw pracy.

| tak, juz we wstepie (Introduction) Autorka przedstawita cel pracy (str. 9),
ktory jest jednak zdefiniowany nieco odmiennie, niz cel przedstawiony na str
24, w rozdziale 4 (Motivation).

W opisie stanu zagadnienia (rozdz. 2) juz po drugim zdaniu pierwszego akapitu,
cyt.: “Most of the earlier works pay a lot of attention to the role of high-angle
boundaries (HAGB) and the conditions of their migration, e.g. [25-27] Autorka
stanowczo stwierdzita, cyt: ,Nevertheless, based on such an approach, it is
impossible to provide a comprehensive answer to the question of the
mechanisms controlling the formation of a new grain inside the deformed
structure and, in particular, its different orientation with respect to the deformed
volume from which it grows. In the author view, this results from neglecting the
role of low-angle boundaries (LAGBs).” Wedlug Recenzenta tak powazne
stwierdzenie powinno pojawi¢ si¢ dopiero po analizie literatury dotyczacej
omawianego zagadnienia, ktéra zawarta jest w dalszej czgsci tego rozdziahu.

Ponadto w tym samym rozdziale na str. 12, czyli w analizie stanu zagadnienia,
Autorka naisata, co jest przedmiotem recenzowanej rozprawy doktorskiej. Opis
taki powinien w zasadzie znalez¢ si¢ we wstepie (Introduction).

Réwniez na poczatku czesci opisujacej wyniki badan, w pkt. 5.1, Doktorantka
stwierdzita, cyt.: ,,The deformation microstructure determines to a large extend
the subsequent recrystallization behaviour” nie przytaczajac zadnego powotania
literaturowego. Podobnie, na poczatku akapitu pt.: Yield stress (str. 41) znajduje
si¢ stwierdzenie: ,,The number of ECAP passes influences mechanical properties
of the AA1050 alloy”. Wydaje si¢, ze stwierdzenia takie sa raczej wnioskami z
przeprowadzonych badan wilasnych, ale w takim przypadku powinny si¢ znalez¢
dopiero po przedstawieniu tych badan.



Ocena merytoryczna pracy

Opis stanu zagadnienia (rozdzial 2) stanowi wprowadzenic w tematyke
rozprawy i obejmuje podstawy dotyczace zdrowienia mikrostruktury
dyslokacyjnej, tworzenia i wzrostu zarodkoéw rekrystalizacji z okresleniem roli
czastek drugiej fazy oraz roli granic ziaren w procesie rekrystalizacji, przy
uwzglednieniu aspektow krystalograficznych. Trzeba podkresli¢, ze opis stanu
zagadnienia jest spdjny z cze$cia obejmujaca badania wilasne Doktorantki
opisane w rozdziale 4. Pewne zdziwienie wzbudzito stwierdzenie Autorki na
stronie 23 tego rozdziatu, cyt.: “There is a lack of studies concerning the
orientation relationship between as-deformed and recrystallized phases”. Istnicja
przeciez publikacje opisujace relacje  orientacji pomigdzy stanem
zdeformowanym i zrekrystalizowanym, np. artykut H. W. F. Hellerp,
C. A. Verbraaks and B. H. Kolster, pt.: “Recrystallization at grain boundaries in
deformed copper bicrystals” opublikowany w Acta Metallurgica, 32 (1984)
1391-1406, nie wspominajac juz opublikowanych pracach Promotora rozprawy.

Na podstawie analizy stanu zagadnienia Doktorantka postawita tezg, iz
kluczowa role w przemianach mikrostruktury 1 tekstury metali o strukturze RSC
po duzym odksztatceniu plastycznym odgrywaja granice matego kata.

Tak sformutowana teza jest bardzo ogolna, ale z kontekstu i tresci rozprawy
mozna wnosi¢, ze rola granic malego kata jest kluczowa w poczatkowych
stadiach procesu rekrystalizacji zachodzacego w silnie odksztatconych stopach
aluminium w podwyzszonej temperaturze.

Gloéwnym celem rozprawy doktorskiej byto zidentyfikowanie i opis zaleznosci
pomigdzy stanem odksztalconym i1 wezesnymi stadiami rekrystalizacji w trzech
stopach aluminium o réznym rodzaju, ggstosci 1 rozkladzie czastek drugiej fazy.
Wybrane stopy poddane zostaty duzemu odksztalceniu plastycznemu na drodze
przeciskania przez kanat katowy (tzw. ECAP - Equal Channel Angular Pressing
Die), wskutek czego wytworzona zostata lamelarna mikrostruktura o duzej
gestosei granic duzego kata i1 granic matego kata oraz o submikronowej
wielkosci ziaren.

Dla udowodnienia tezy pracy i osiagnigcia postawionego celu Doktorantka
skonstruowata spojny i konsekwentny program badan, ktory obejmowat:

- charakterystyke mikrostruktury i tekstury trzech réznych stopéw aluminium
po odksztatceniu na drodze przeciskania probek przez kanat katowy oraz po
Wyzarzaniu w roznej temperaturze;



- Okreslenie wplywu, jaki na mikrostruktur¢ stanu odksztalconego i na jej
ewolucje¢ podczas wyzarzania maja czastki drugiej fazy;

- Okreslenie relacji pomigdzy mikrostruktura i tekstura stanu odksztatconego i
stanu zrekrystalizowanego,

Szczegotowej analizie poddana zostaly zmiany tekstury i mikrotekstury podczas
rekrystalizacji oraz zachodzace w podwyzszonej temperaturze transformacja
mikrostruktury o morfologii lamelarnej w globularna i proces rozrostu ziaren.

Zrodlem podstawowych wynikow eksperymentalnych w pracy byty pomiary
dyfrakcji wstecznie rozproszonych elektronow (EBSD) o duzej rozdzielczosci w
skaningowym mikroskopie elektronowym (SEM). Zastosowanie tej techniki
pozwolilo na otrzymanie obrazoéw 0 duzej rozdzielczos$cia mikrotekstury stopow
aluminium o ultradrobnoziarnistej strukturze.

Ponadto przeprowadzono szereg dodatkowych badan, ktére mialy na celu:

okreslenie tekstury krystalicznej metoda rentgenowska (makrotekstury),
- identyfikacje czastek drugiej fazy za pomoca mikroanalizy rentgenowskiej,

- charakterystyke mikrostruktury za pomoca transmisyjnej mikroskopii
elektronowej (TEM),

- okreslenie zmian mikrotwardosci w funkcji temperatury wyzarzania po
odksztatceniu

Zastosowane techniki badawcze byty wiasciwie dobrane do realizacji celu
pracy.

W rozdziale 4 Autorka przedstawita 1 szczegdtowo przeanalizowala wyniki
badan stanu wyjsciowego 1 stanu odksztalconego. Badania obejmowaty
charakterystyke tekstury wyjSciowej oraz zmian i mikrostruktury w funkcji
liczby procesOw przeciskania przez kanal katowy. Na podstawie uzyskanych
wynikéow Doktorantka ustalita, Zze optymalne jest zastosowanie 6 procesow.
Nastgpnie dokonata szczegdtowej charakterystyki tekstury, mikrotwardosci i
mikrostruktury tak odksztatlconych stopow. W kolejnym etapie Doktorantka
przeprowadzita badania zmian, jakie zachodza w teksturze i w mikrostrukturze
odksztalconych stopow w funkcji temperatury wyzarzania, a w przypadku stopu
AA1050 rowniez w funkcji czasu wyzarzania. Okreslita zmiany udziatu
objetosciowego sktadowych tekstury w stopie AA1050 oraz stopie Al.-0.25Zr.
Na podstawie pomiarow mikrotwardo$ci zbadata rowniez zjawisko migknigcie
stopow oraz okreslita zmiany stopnia rekrystalizacji ze wzrostem temperatury



wyzarzania. Szczegdlna uwage poswigcita ewolucji wielkosci ziaren i subziaren
(komorek) oraz zmianom liczby granic i katéow dezorientacji w funkcji
parametrow wyzarzania, co jest przedmiotem podrozdziatu 5.3.2.1.

Analiza wynikéw badan jest przeprowadzona bardzo rzetelnie i konsekwentnie,
jednak nasuwaja si¢ pewne uwagi.

W podrozdziale tym 5.3.2.1. Autorka wprowadzita parametr ,,quantity of the
GBs” (ilos¢ granic ziaren), jednak nie zdefiniowala tego parametru. Warto jest
jednak wiedzie¢, jak jest zdefiniowany w rozprawie, gdyz w literaturze
dotyczacej granic ziaren parametr ten moze mie¢ rézne definicje, jak np. w
pracy D. Wolfa pt.. ,Materials Interfaces: Atomic-level Structure and
Properties”.

Autorka wyznaczyla réwniez w tej czg$ci wzgledne zmiany udziatu granic
matego kata (LAGBs) w stosunku do zmian udzialu granic duzego kata
(HAGBs). Wydaje sig¢, ze istotne byloby poréwnanie zmian powierzchni
wzglednej czyli ggstosci obu typow granic.

Na podstawie uzyskanych wynikow Doktorantka przeprowadzita dyskusje
trzech zasadniczych problemow.

Pierwszy przeanalizowany problem dotyczyt mechanizmu rozrostu ziaren w
silnie odksztatconych stopach aluminium poddanych wyzarzaniu. W oparciu o
uzyskane wyniki scharakteryzowana zostala ewolucja wielkoéci ziaren
poszczegolnych stopow w funkcji temperatury. W oparciu o wyniki wlasne 1 w
powiazaniu z danymi literaturowymi Doktorantka w umiejetny sposob okreslita
dominujacy mechanizm rozrostu zachodzacy w kazdym badanym stopie
aluminium. Wykazata, ze dziatajacy mechanizm rozrostu jest silnie zwiazany z
zawartoscig 1 rozktadem przestrzennym czastek drugiej fazy.

Drugi problem dotyczyt zjawiska transformacji mikrostruktury z morfologii
lamelarnej do globularnej. Doktorantka wyjasnita to zjawisko poprzez
rozwini¢cie modelu zaproponowanego przez Paula w publikacji z 2012r.
Autorka wykazata, ze podczas wyzarzania w temperaturze rekrystalizacji
nastgpuje zmniejszenie $redniego kata dezorientacji granic o dezorientacji
mniejszej niz 5.5 1 jednoczesnie wzrost sredniego kata dezorientacji granic o
dezorientacji wigkszej niz 5.5° poprzez akumulacj¢ dyslokacji w granicach.
Pierwsze zjawisko prowadzi do zaniku granicy matego kata i koalescencji
sasiadujacych  subziarn  (komoérek), natomiast drugie prowadzi do
przeksztatcenia granic o matym kacie dezorientacji w granice duzego kata o



duzej mobilnosci. Rezultatem obu procesoOw jest zjawisko sferoidyzacji 1
rozrostu ziaren, ktoremu towarzyszy ciagla zmiana lokalnych orientacji, a w
konsekwencji zmiana tekstury krystalicznej.

Ostatnim przedyskutowanym zagadnieniem w pracy byla relacja orientacji
pomigdzy stanem zdeformowanym i zrekrystalizowanym. Uzyskane w tym
zakresie wyniki badan wlasnych Autorka zinterpretowata w oparciu o0
mechanizmy dyslokacyjne opublikowane w literaturze. Autorka wykazala, ze
nowe orientacje ziaren jakie tworza si¢ trakcie rekrystalizacji stopow AA1050
oraz Al-0.25%Zr sa rezultatem aktywowanego cieplnie ruchu grup dyslokacji o
sktadowych krawegdziowych 1 srubowych, ktére prowadza do obrotow wokot osi
<211>.

Uzyskane w pracy wyniki potwierdzity hipoteze¢ Doktorantki, o kluczowej roli
granic dyslokacyjnych matego kata i znaczeniu dyslokacji obecnych w
subziarnach (komorkach) w ksztattowaniu tekstur rekrystalizacji w stopach
aluminium.

Ocena strony edytorskiej rozprawy

Praca zostala napisana w jgzyku angielskim ze streszczeniem w jezyku polskim.
Praca jest zredagowana starannie 1 na ogot poprawnym jezykiem, dzigki czemu
czyta si¢ ja plynnie.

Mimo to w pracy wystepuja pewne niescistosci i mozna mie¢ zastrzezenia do
pewnych zwrotow 1 wyrazen w jezyku angielskim, np.:

Autorka interpretujac wyniki wlasnych eksperymentéw lub wyznaczone na
podstawie wlasnych pomiarow wykresy czesto uzywa wyrazenia: It is well
documented, that...”. Wyrazenia takiego nie stosuje si¢ do rezultatéw wilasnych
pomiarow, chyba istnieje bardzo duza liczba réznych dowodow badz duza
liczba publikacji potwierdzajacych dany wynik.

Na str. 55 jest: “material preserves its hardness up to 150°C and at higher
temperatures it starts losing its mechanical properties”, to zargon.

Réwniez w streszczeniu w jezyku polskim mozna zauwazy¢ pewne bledy
stylistyczne, np.:

,....pozostaje silnie nierozpoznanym zagadnieniem.” (str. 3)

bl

Na str. 3 jest: zmiany ,w iloSci granic...”, powinno by¢ raczej zmiany

,,W gestosci granic...”



Na str. 3 i1 4 jest: ,,...struktura wydzielen fazowych”, wystarczytoby napisaé
.. ..struktura wydzielen.”

na str. 4 jest. .,...wpltywu poczatkowej mikrostruktury stopu (w szczegolnosSci
,struktury” wydzielen fazowych) na zarodkowanie w procesie rekrystalizacji”,
zarodkowanie czego?

I dalej: ,, ...rozdrobnienie struktury stopéw zawierajacych drobne czastki drugiej
fazy wykazuja zdecydowanie wigkszy opdr przed rozrostem ziarna...”, wigkszy

opor od czego?

Tabele, wykresy 1 ilustracje sa opisane prawidlowo i konsekwentnie, chociaz
podpisy w jezyku angielskim zwyklo si¢ konczy¢ kropka. Format obrazow
mikrostruktur jest zdaniem Recenzenta zbyt maty, przez co nie zawsze czytelny,
co dotyczy w szczegdlnosci Figures 5.15, 5.16, 5.17 i 5.18. Dlatego tez, trudno
jest dostrzec zmiany na obrazach mikrostruktur, jakie wymienita Autorka
analizujac te obrazy: “At 250°C, the formation of new grains, in areas close to
and far from the large SPP, is clearly visible. The recrystallized grains replace
elongated cells and a clear tendency to microstructure coarsening is also
visible”.

Wystepuje tez pewna niespdjnos¢ w prezentacji wynikow na wykresach. Dla
zobrazowania zmian w warto$ciach parametrow mikrostrukturalnych w funkcji
temperatury lub czasu wyzarzania Autorka wprowadzita na niektorych
wykresach usrednione linie (np. 5.19b, 5.20b, 5.21b, 5.22b, 5.29, 5.30, 5.31),
jednak w wigkszosci przypadkow i1 tak analizowata réznice miedzy
poszczegolnymi punktami na wykresach.

Doktorantka nie ustrzegta si¢ drobnych brakow, bledow, lub niescistych
sformutowan:

Na str. 10 jest “as initially proposed by Li [28]”, powinno by¢ [29]

Na str. 17 do stwierdzenia, cyt.: “It was often observed that the coalescence of
subgrains on one side of a HAGB yielded a subgrain large enough to grow
rapidly into the adjacent grain”, brak powotania literaturowego

Jest: “optical microscopy”, powinno by¢: light microscopy

Na str. 48 jest: ““...HAGBs spacing along the ND is thicker than along the TD”,
powinno by¢: “...HAGBSs spacing along the ND is thinner than along the TD”

Na str. 82 jest: “(141)[-1-2]”,powinno by¢: (141)[-21-2]



Podsumowanie i wnioski koncowe

Reasumujac pragne stwierdzi¢, ze pani Jagoda Poplewska osiagneta zatozony
cel pracy realizujac z powodzeniem zaplanowany program  prac
eksperymentalnych. Nalezy tu zaznaczy¢, ze okreslony w pracy cel byt trudny i
ambitny. Na uwage =zashuguje w  szczegdlnoSci wysoka  jako$¢
przeprowadzonych przez Doktorantke badan metoda EBSD, ktére pozwolity
precyzyjnie opisa¢ ewolucj¢ tekstury 1 mikrostruktury w trzech stopach
aluminium, w szczegolnosci scharakteryzowac poczatkowe stadia rekrystalizacji
tych stopow.

Przedstawiona do recenzji rozprawa ma wysoki poziom merytoryczny.
Doktorantka wykazata si¢ wiedza teoretyczng, znajomoscia obstugi
nowoczesnych technik i aparatury badawczej oraz umiejgtnoscia trafnej
interpretacji uzyskanych wynikéw. Staranno$¢ 1 poziom przeprowadzonych
badan oraz umiej¢tnos¢ formutowania wnioskow potwierdzaja, ze Doktorantka
potrafi samodzielnie zaplanowac, przeprowadzi€ 1 zinterpretowa¢ wyniki pracy
badawczej. Dowodem oryginalno$ci rozprawy jest zaproponowanie Nnowych
mechanizmow mikrostrukturalnych tlhumaczacych tworzenie nowych orientacji
zarodkow w poczatkowych stadiach rekrystalizacji.

Zamieszczone w recenzji uwagi krytyczne dotycza gtownie strony redakcyjnej
pracy 1 nie umniejszaja jej wartosci merytorycznej.

Uwazam, rozprawa doktorska mgr inz. Jagody Poplewskiej spetnia wszelkie
wymagania przewidziane Ustawa o Tytule Naukowym 1 Stopniach Naukowych i
wnioskuj¢ do Rady Naukowej Instytutu Metalurgii 1 Inzynierii Materiatowe;j
Polskiej Akademii Nauk w Krakowie o dopuszczenie jej do dalszych etapow
przewodu doktorskiego.



