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Recenzja rozprawy doktorskiej inz. Bogusza Kani

pt. ,, Wyznaczanie napre¢zen I-rzedu z wykorzystaniem dyfrakeji
rentgenowskiej”

Przedstawiona do recenzji praca dotyczy metodologii wyznaczania naprezen wiasnych w
materiatach polikrystalicznych. Zaréwno wielko$¢, jak i przestrzenny rozklad naprezen
wilasnych wplywajg istotnie na wiasciwosci materialu i odgrywaja wazng rol¢ w takich
procesach jak korozja, zniszczenia, zdrowienie, rekrystalizacja, czy tez odksztalcenie
plastyczne. Na przyktad wytrzymatos¢ mechaniczna warstwy powierzchniowej jest zwigkszona
przez $ciskajacy stan naprezen. Napre¢zenia tego rodzaju zwigkszaja wytrzymatos¢ na pekanie
oraz zmniejszajg efekt odspojenia lub zniszczenia naniesionej powloki. Z drugiej strony,
naprezenie rozciggajace moze przyspieszy¢ rozwdj peknigeia i spowodowaé zniszczenie
probki.

Wtasciwosci materiatu polikrystalicznego sg zwykle niejednorodne, a szczegdlnie duze
niejednorodnosci struktury krystalicznej, mikrostruktury i naprezen wlasnych moga
wystepowaé w poblizu powierzchni. Potrzeba wyznaczania zmiennosci naprezen w glab probki
spowodowata rozwdj nowych metod umozliwiajacych tego rodzaju badania za pomoca
promieniowania uzyskiwanego z lamp rentgenowskich. Rozwinigto metody wielorefleksowe
(np. LIBAD, zwana tez MGIXD) oparte na pomiarach dla wielu refleksow hkl i réznych
orientacjach wektora rozpraszania, czy tez metody oparte na pomiarach, w ktorych uzyty jest
jeden refleks hkl dla wielu orientacji wektora rozpraszania. Ta ostatnia technika pomiarowa,
zwana w pracy doktorskiej metodg tomograficzna, umozliwia pomiary na glebokosciach od
kilku do kilkunastu mikrometrow (dla probek metalowych i ceramicznych). Metoda
tomograficzna w jednej z oryginalnych wersji zostala zaproponowana przez Prof. Jana
Bonarskiego, a jej rozwinigcie jest whasnie tematem pracy doktorskiej pana Bogusza Kani.

Zaleta metod dyfrakcyjnych wyznaczania pomiaru naprgzen, migdzy innymi technik
przedstawionych w recenzowanej pracy, jest ich nieniszczacy charakter 1 mozliwos¢ pomiarow
w Scidle okreslonych objetosciach probkowania, zaleznych od absorpcji promieniowania w
badanym materiale. W bezposrednich pomiarach wyznaczane s3 zmiany odlegtosci
miedzyptaszczyznowych w sieci krystalicznej na podstawie przesunigcia piku dyfrakcyjnego.
Nastepnie, na podstawie modeli dotyczacych sprezystych wilasciwosci materiatow
polikrystalicznych, wyznaczy¢ mozna odpowiadajace tym odksztalceniom naprezenia
wewnatrz badanej (naswietlanej) objgtosci probki. 1 wlasnie ta interpretacja wynikow
dos$wiadczalnych, jak rowniez odpowiednie zaprojektowanie i wykonanie eksperymentéw sa
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gtéwnymi tematami pracy pana Bogusza Kani. Doktorant przedstawil oryginalne rozwiniecie
metody pomiaru napr¢zen wiasnych pozwalajace wyznaczy¢ naprezenia dla scisle okreslone;j
glebokosci pod powierzchnia probki, jak réwniez zbadaé -zalezno$¢ naprezen od orientacji
krystalitow.

Omowienie pracy

Praca pana Bogusza Kani jest napisana w jezyku polskim, zawiera 92 strony i skiada si¢ z
pieciu rozdzialéw oraz spisu literatury, w ktorym zamieszczono 80 pozycji. Ponadto w czgsci
koncowej pracy zamieszczono opis autorskiego oprogramowania do sterowania aparaturg
podczas pomiaru i interpretacji wynikéw do$wiadczalnych — czgs¢ ta pozwala ocenié¢ duzy
wklad doktoranta w implementacje proponowanej metodologii do badan prowadzonych na
dyfraktometrze Bruker D8 Discover w IMIM PAN.

Struktura monografii jest przejrzysta i zawiera najwazniejsze informacje pozwalajace
zrozumie¢ i oceni¢ osiagniete wyniki. Podkresli¢ nalezy bardzo dobre przygotowanie
literaturowe doktoranta, ktory wybrat i przeanalizowat kluczowe publikacje i ksigzki dotyczace
tematu pracy. Na podstawie tych pozycji napisal wprowadzenie do tematu w rozdziale
pierwszym pt. "Podstawowe pojecia i definicje” i drugim pt. ,,Opis nowej metody badawczej”,
ttumaczac na czym polega i jakie mozliwosci ma stosowana i rozwijana przez niego metoda
uzywana w autorskim programie TARSIuS. W programie tym zaimplementowana zostata
metoda tomograficzna pomiaru napr¢zen zaproponowana przez Prof. Jana Bonarskiego oraz jej
rozwiniecie oparte na tzw. siatce swobodnej wyboru punktéw pomiarowych i wyznaczeniu
sktadowych tensora za pomocg metody najmniejszych kwadratow dla tego zbioru punktow. W
trzecim rozdziale zaprezentowano mozliwosci pomiarowe i interpretacyjne programu
TARSIuS rozwijanego przez autora oraz opisano modyfikacje dyfraktometru polepszajace jego
wydajno$¢ poprzez podniesienie intensywnosci wiazki. Podkresli¢ nalezy duze mozliwosci
interpretacyjne opisanego oprogramowania, podanie i opisanie kryterium zgodnosci uzytego
modelu z doswiadczeniem oraz opracowanie metody analizy niepewnosci. Pewnym
ograniczeniem programu jest to, ze w interpretacji danych doswiadczalnych uzywany jest tylko
model Reussa stuzacy do obliczania dyfrakcyjnych statych sprezystosci. Jest to model oparty
na skrajnym zatozeniu zakladajagcym jednorodno$¢ naprgzen dla wszystkich ziaren
polikrysztatu.

Pytania:
- Czy inne modele obliczania dyfrakcyjnych stalych sprezystosci sa uzywane w obecnej
wersji programu TARSIus?
- Czy w metodzie tomograficznej katy yg i ® sa wyliczane/sugerowane przez program
(dla wybranej glebokosci pomiarowej)? Czy wyliczane sa katy v i Ap?
- Czy jest mozliwo$¢ uzycia metody analizy danych otrzymanych dla wielu reflekséw
hk1? Jesli tak, to czy mozliwa jest analiza dla innych symetrii niz regularna?

We wprowadzeniu do tematu znalaztem tez kilka stwierdzen, z ktoérymi trudno si¢ zgodzi¢. Oto
dwa najwazniejsze (inne mniejsze niescistosci sg wyszczego6lnione na koficu oméwienia pracy):

1) Strona 10., wiersz 3. od dotu: ,,Lezace u podstaw proponowanej metody badawczej

rOwnania matematyczne (por. Ortner, 2009) pozwalaja wyznaczyé stan naprezen
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rozpatrywanej fazy krystalicznej w danej probce na podstawie co najmniej 6 osobnych
pomiarow odleglosci miedzyptaszczyznowych dla tej fazy, przy niemal pelnej
dowolnosci orientowania wektora dyfrakcji wzgledem powierzchni préobki (patrz
Rozdziat 2.1)” . Jesli jest to pomiar dla tylko 6 orientacji, to na pewno nie moga by¢ one
dowolne i wybor tych orientacji podlega pewnym regutom. W publikacji Ortnera, 2009
pokazano siatki, ktére wbrew pozorom i sugestii autora nie s3 dowolne. Co wigcej, u
Hauka 1997 (gdzie odwotluje si¢ Ortner) na stronie 152. znajduje si¢ informacja:
”Basically, the strain and stress tensor can be calculated using a data set of at least six
non-coplanar D- spacings according to the basic formula. The following suppositions
must be fulfilled: linear D-vs.-sin?y dependences, that means no oscillations, no
orientation dependent micro-RS and no gradients with the depth from the surface.” Jesli
np. wybierzemy 6 orientacji dla réznych katéw v, ale tego samego kata ¢=0" (czyli
kierunki na jednej plaszczyznie — ,,coplanar”), to wyznaczymy tylko skladowe o1 i
ewentualnie 13 (patrz rownanie 1.17, dla 633=0). Przypomnie¢ nalezy, ze dla pomiaru
w geometrii sin®y naprezenie w danym kierunku wyznaczane jest z nachylenia wykresu
dhi vs. sin?y. Dlatego przy przejsciu do metody swobodnej siatki nalezy wybraé punkty,
ktore sg odchylane w funkcji kata y, zar6wno w kierunku osi x1 jak i X2, aby mozliwe
bylo wyznaczenie sktadowych o11 i 622. Zastosowanie ogélnego wzoru 2.2 nic nie
zmienia, a obecno$¢ tekstury jeszcze sprawe pogarsza ze wzgledu na nieliniowosci
wykresu dnki vs. sin?y.

Strona 33., wiersz 8., gdzie uzasadniano uzywanie modelu Reussa w recenzowanej pracy:
,Jest to wigc model skrajny w dwojaki sposob i szans¢ maja go spetnia¢ tylko takie
materiaty, w ktorych dowolne zmiany potozenia i orientacji poszczegdlnych krystalitow —
jezeli sg prowadzone w ten sposob, by utrzymywal niezmienng wypadkowa teksture
krystalograficzng i dystrybucje¢ przestrzenng faz w substancjach wielofazowych — nie
powoduja w konsekwencji zmian wilasciwosci mechanicznych probki. Oznacza to brak
mechanicznego oddziatywania duzego zasiggu pomig¢dzy ziarnami, jakie obecne jest np. w
kompozytach zbrojonych dlugimi widknami wytrzymatej fazy, utozonymi w migkkiej
matrycy.” Wynikatoby z tego, jesli dobrze rozumiem, ze model Reussa jest coraz lepiej
spetniony, gdy odchodzimy od przypadku kompozytu z dtugimi widknami, i zmieniamy
ksztalt ziaren lub faz na réwnoosiowy, gdzie nie ma ,,oddziatywan duzego zasiggu”. W
rzeczywistosci, to wilasnie dla kompozytu z wiéknami zalozenie Reussa jest dobrze
spetnione dla sity przytozonej w kierunku prostopadtym do widkien, podczas gdy model
Voigta spetniony jest dla obcigzen wzdluz widkien. Gdy w probce mamy ziarna
rownoosiowe lub przypadkowo zorientowane (pod wzglgdem ksztaltu), to zaden z tych
modeli nie jest stuszny i takg sytuacj¢ opisuje model Kronera-Eshelby’go lub Hilla, czyli
modele posrednie. Z dalszej czgsci tekstu pracy wynika, ze doktorant zdaje sobie sprawg z
uproszczen wynikajacych z uzycia modelu Reussa, jednak stwierdza, ze w literaturze
pokazano wiele przypadkéw zgodnosci tego modelu z do§wiadczeniem. Problem w tym, ze
réwnoczes$nie mozna znalez¢ wiele wynikéw potwierdzajacych model Kronera (patrz prace
Brakmana lub ksigzka Hauka) lub inne modele uwzglgdniajace kierunkowo$é oddziatywan
w probece (model Vooka-Witta lub free surface). Wszystko zalezy od ksztattu ziaren, ich
uporzadkowania, wielkosci w stosunku do glgbokosci wnikania wigzki itp. Jednoznacznie
mozna zweryfikowaé model na podstawie dos§wiadczenia, w ktérym do probki przyktadamy
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znane naprezenia i mierzymy odpowiadajace im odksztalcenia sieci. Jesli s3 watpliwosci co
do stosowalno$ci modelu, to rozsadne jest podanie wynikéw dla modeli skrajnych (Voigt i
Reuss) lub tradycyjnie stosowanego modelu Kronera (w pewien sposéb posredniego).
Mozna tez uzywa¢ refleksoéw stabo czutych na rodzaj modelu i o duzej krotnosci.

W rozdziale 4. pracy zademonstrowano dos$wiadczalng weryfikacj¢ uzywanej metody.
Gtéwnym celem bylo zastosowanie programu TARSIuS do interpretacji pomiaréw wykazujacych
nieliniowosci wykresu dh vs. sin®y. Trzeba tu wyjasni¢, ze istniejg dwie przyczyny oscylacji na
wykresie sin®y : a) anizotropia zachowania sprezystego materiatu pod wplywem sity przytozonej
do badanej czgsci probki (ten efekt powinien by¢ przewidziany przez modele stuzace do obliczania
dyfrakcyjnych statych sprezystosci) oraz b) naprezenia wynikajace z niedopasowania ziaren po ich
trwatym odksztalceniu np. plastycznym (zwykle zwane naprgzeniami II rzedu lub naprgzeniami
niedopasowania). Ten drugi rodzaj napr¢zen nie zalezy od sit przylozonych z zewnatrz i nie podlega
modelom wigzgcym makroskopowe napre¢zenia z odksztalceniami sieci krystalograficznej (wzér
2.3). Niestety, odksztalcenia spr¢zyste od obu rodzajéw naprezen (o réznym fizycznym
pochodzeniu) wzajemnie si¢ nakladaja i w prosty sposéb ich nie mozna rozdzieli¢. Wazne jest
zatem $ciste zdefiniowane rodzaju napr¢zen lub ich $rednich wartosci wyznaczanych w danym
eksperymencie przy odpowiedniej interpretacji.

Autor pracy slusznie zauwaza, ze: ,,Jezeli bowiem, postugujac si¢ jezykiem metody sin2y,
obserwowane oscylacje dhki(sinzy) nie mogg by¢ wyjasnione przy pomocy modelu Reussa,
wowczas poszczegdlne grupy ziaren dyfraktujacych posiadaja efektywna podatnos$¢ sprezysta
rozng od prostej sredniej wazonej podatnosci dyfraktujacych krystalitow lub grupy te poddane sa
dziataniu odmiennych tensoréw naprezenia.” I dalej stwierdza ,,W drugim przypadku stosowanie
wzoru (2.3) zaczyna by¢ watpliwe.” To réwniez prawda, ale w dalszej cz¢$ci pracy pominigty jest
przypadek pierwszy, gdy efektywne podatnosci sprezyste r6zng si¢ od prostej sredniej wazonej. W
tym przypadku wzér 2.3 obowigzuje przy odmiennych zatozeniach i mozliwe jest wyznaczenie
naprezenia S$redniego (tj. pierwszego rzedu, zwanego tez makroskopowym) przy uzyciu
dyfrakcyjnych statych sprezystych obliczonych z modelu Kroner, Hilla, Vooka-Witta, free-
surface...

Autor proponuje nastepujace rozwigzanie problemu niezgodnosci modelu Reussa z
doswiadczneniem: ,Mozna to zrobi¢ poprzez podzial zbioru danych doswiadczalnych

(dL;(VN'U (/szwzv'f‘:" ..... dlz"f@":»v‘ﬂ}
o MU Tna analizowane osobno podzbiory (patrz Rozdziat 4.2) lub poprzez

zapewnienie statej glebokosci informacyjnej prowadzonych pomiaréow dyfrakcyjnych (patrz
Rozdziat 4.1).” Jest to logiczne stwierdzenie i mozna je zastosowaé, gdy w podgrupach, na ktdre
rozbijamy zbidr wynikow, naprezenia sg state i tym samym spetniajg zalozenie Reussa. Realizuje
sie to w petni w metodzie crystallite group method (CGM), gdzie w przypadku silnej tekstury mozna
zbidr wszystkich orientacji roztozy¢ na pojedyncze orientacje preferowane i zmierzy¢ odleglosci
miedzyplaszczyznowe im odpowiadajace (uzywa si¢ wielu reflekséw hkl). Nastgpnie, w celu
wyznaczania naprezen, uzywa si¢ statych sprezystosci dla monokrysztatéw dla tak okreslonych
orientacji. Niestety, w przypadku, gdy mamy duzo réznych orientacji w probce (staba tekstura lub
jej brak), nie jesteSmy w stanie rozbi¢ probki na pojedyncze orientacje, dla ktérych mozna zmierzy¢
odksztalcenia sieci krystalicznej. Dlatego uzywa si¢ réznych zatozen modeli do powiazania



zmierzonych odksztatcen sieci z naprezeniem pierwszego rzedu (modele Reussa, Voigta, czy tez
bardziej fizyczny model Kronera).

Zgadzam si¢ jak najbardziej, z podzialem i osobng analiza danych do$wiadczalnych
reprezentujacych naprezenia dla wybranych grup krystalitéw lub okreslonych objetosci probki, ale
wybdr modelu statych sprezystosci zalezy od rodzaju probki i racjonalnego przyjecia zatozen.

W rozdziale 4. przedstawiono dwa przykiady wyselekcjonowania danych pomiarowych, ktore teraz
omowie:

o W podrozdziale 4.1 =zaprezentowano metod¢ wyznaczenia naprgzen w
naniesionych galwanicznie powltokach Ni. Pokazano, Zze oscylacje na wykresie sin®y,
wystepujace podczas standardowego pomiaru spowodowane sa wplywem podloza i zaleza
od glebokosci wnikania w to podtoze wiazki oraz tekstury krystalograficznej. Ten efekt autor
najpierw przewidzial na podstawie symulacji dla probki o r6znych naprezeniach w podtozu
i powloce, wykazujacej silng teksture krystalograficzng podloza (rys. 18). Nastgpnie,
przygotowane zostaty dwie probki rzeczywiste, w pierwszej warstwg Ni-AlO3 naniesiono
na podioze ze stali ferrytycznej, a w drugiej warstwe Ni naniesiono na powierzchnig
walcowanego i szlifowanego Ni. Pierwsza probka postuzyta do pokazania, Zze oscylacje na
krzywej sin*y otrzymanej ze standardowego pomiaru spowodowane sa koincydencjg piku
111 Ni (powtoki) i 110 ferrytu (podtoza). Mozna przypuszczaé, ze zmienne udziaty tych
refleksow w mierzonym piku spowodowane tekstura, prowadza do wspomnianych oscylacji.
Aby ograniczyé wpltyw podloza uzyto metod¢ tomograficzna, w ktérej zmniejszano
stopniowo gleboko$¢ pomiarowa, co sprawiato, ze nieliniowosci malaly. W koncu
otrzymano liniowa zalezno$¢ dini vs. sin*y, gdy glebokosé efektywna wnikania
promieniowania byla mniejsza niz grubo$¢ powtoki. To pouczajacy przykiad i warto go
pokazac¢ ku przestrodze, aby takich koincydencji unika¢. W przypadku réznych materiatéw
powtoki i podtoza mozna po prostu zmierzy¢ piki pochodzace z powtoki i niepokrywajace
si¢ z refleksami podtoza (np. refleks 311 dla powtoki Ni- Al203 — co pokazano w pracy).
Drugi przyktad jest trudniejszy do interpretacji, gdyz podtoze (walcowany i polerowany Ni)
i powloka (Ni naniesiony galwanicznie) sa z tego samego materiatu, wigc wszystkie piki
pochodzace z poditoza i powloki przykrywaja si¢. Pomiar metoda standardowa pokazal
bardzo silne oscylacje krzywej sin*y i w tym wypadku metoda tomograficzna ograniczajaca
objetos¢ pomiarowa do glebokosci powloki jest najlepszym rozwigzaniem. Rzeczywiscie
autor pokazatl, ze tak wykonany pomiar charakteryzuje si¢ liniowa zaleznoscia dii vs.
sin?y, a nastepnie interpretuje ten wykres za pomocg modelu Reussa i wylicza naprezenia.
Wczesniej na stronie 33. (wiersz 22.) autor pisze ”... kazdy uzyskany w pomiarach liniowy
wykres typu sin2y rozpatrywaé mozna jako faktyczng realizacjg¢ zatozenia o jednorodnosci
tensora 6 w badanej objetosci probki.” Jednak zauwazy¢ nalezy, ze liniowos$¢ wykresu sin2y
nie dowodzi, ze napr¢zenia sa jednorodne, i ze tym samym model Reussa jest stuszny.
Modele Voigta, Kronera i Hilla daja liniowe wykresy dla refleksu 111 nawet dla prébek z
tekstura, przy zerowych wartosciach napr¢zen o13 i 023. Nie mamy wigc gwarancji, ktory
model nalezy uzyé¢, aby wyliczy¢ naprezenia pierwszego rzedu (czyli $rednie). W takiej
sytuacji rozsadne jest podanie wartosci obliczonych przy skrajnych zatozeniach modelu
Reussa i Voigta (te wartosci dla probek izotropowych, takich jak Ni moga znacznie si¢
réznic). Zauwazyé nalezy rowniez, ze pomiary naprezen dla podtoza wykonano z uzyciem
refleksu 311, a dla powloki uzywano refleksu 111. Jednak refleks 311 posiada wigksza
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krotno$¢ niz 111 i dlatego naprezenia drugiego rzedu mniej wptywaja na nieliniowosci
wykresu sin®y (przyktad takich wynikéw mozna zobaczy¢ w pracy Wronski i inni, 2007).
Nie mamy wigc pewnosci czy w podlozu sg obecne naprezenia drugiego rzedu, zalezne od
orientacji krystalitbw. Watpliwosci rozstrzygnatby pomiar za pomoca refleksu 111
przeprowadzony dla podtoza. Pomiar ten pokazalby jednoznacznie czy bardzo duze
oscylacje widoczne w metodzie standardowej dla probki z naniesionga powloka wynikaja z
superpozycji pikow o réznych intensywnosciach (tekstura) i réznych stanach naprezen dla
podioza i powloki, czy tez sg one efektem bardzo duzych napr¢zen drugiego rzgdu w
podtozu, ktéry widoczny jest przez cienka powloke.

Pytania dotyczace podrozdziatu 4.1:
- Jakie sg szacunkowe wartosci naprezen obliczonych metoda Voigta dla refleksu 111 w
przypadku metody tomograficzne;j?
- Czy wykonano réwniez pomiar za pomoca refleksu 111 dla podloza, jesli tak, to czy

wykres d vs. sin?y jest nieliniowy?

Na konicu podrozdziatu 4.1 przedstawiono wyniki bardzo interesujacej metody pomiaru
naprezen powierzchniowych opartej na pomiarach SEM z wykorzystaniem techniki
FIB, rozwijanej obecnie w IMIM. Wyniki te potwierdzity wartosci napre¢zen
zmierzonych za pomocg metod dyfrakcyjnych.

o W podrozdziale 4.2 zamieszczono wyniki pomiaru i analizy dla probki ze stopu
7Zn-1,5% Mg poddanej wyciskaniu na goragco w temperaturze 250°C, w ktorej
naprezenia zalezg od orientacji krystalitow, czyli obecne sa napr¢zenia drugiego rzedu.
Pomiary wykonano z pomocg refleksu 002, ktéry ze wzgledu na niska krotnos¢ powinien
wykazaé obecnos¢ naprgzen Il rzedu. Wyniki przeanalizowane za pomoca modelu
Reussa wykazaty niezgodno$¢ tego modelu z doswiadczeniem dla siatki pomiarowej o
zakresie ¢ od 0,0° do 330,0° oraz statym kroku Ay = 5,0° i zakresie y od 0,0° do 80,0°.
Niestety, nie sprawdzono innych modeli ani tez nie pokazano przyktadowych wykreséw
doo2 vs. sin®y. Podjeta zostata préba rozbicia wynikéw na dwie grupy w celu osobnej
analizy i wyznaczenia napre¢zen dla tych grup. Czyli analogicznie do wspomnianej
metody crystallite group method (CGM), jednak kryterium podziatu nie jest oparte na
rozbiciu na pojedyncze orientacje, ale rozpatrywane sa dwa zbiory orientacji, dla
ktérych natezenia na figurze biegunowej 002 s3 odpowiednio wigksze lub mniejsze od
zadanej wartosci. Autor zatozyl, ze naprezenia dla okreslonych przez niego grup
orientacji sg rézne i oblicza je na podstawie odpowiednich siatek punktéw pomiarowych
oraz stalych sprezystosci obliczonych metoda Reussa. Uzyskano dobre dopasowania i
rézne wartosci napr¢zen dla tak okreslonych grup. Metoda ta pokazata, ze naprezenia
zaleza od orientacji, ale uzyskane wartosci budza pewne watpliwosci. Po pierwsze,
trudno powiedzie¢, jakich statych sprezystosci uzywacé nalezy dla takich grup. W
pewnym przyblizeniu mozna uzna¢ model Reussa za poprawny, gdyz niejednorodnos¢
naprezen migdzy grupami ziaren zostala wzigta pod uwage przez podziat na dwie grupy,
jednak niejednorodnosci napr¢zen wewnatrz grup istnieja, wige zalozenia innych modeli
dla tych grup moga by¢ blizsze prawdzie, lub zaden model czysto sprezysty nie opisuje
tego przypadku. Znéw nalezatoby sprawdzi¢ czy duze rdéznice wystepuja dla
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poszczegblnych grup ziaren przy interpretacji za pomoca modelu Reussa i Voigta. Inna
watpliwos¢ dotyczy zakreséw kata y i w zwigzku z tym mozliwosci obliczenia
sktadowych tensora naprgzen. W przypadku grupy ziaren o niskiej intensywnosci
tekstury zakresy katow sa, wedtug mnie, wystarczajace do wyznaczenia catego tensora
naprgzen przy zalozeniu ©33=0. Jednak w przypadku grupy o duzych wartosciach
tekstury, zakres kata y dla @=90° (lub bliskiego tej wartosci) jest niewystarczajacy.
Szacuje, Ze jest to ok. 30° co odpowiada ok. 0.25 dla sin*y. Réwnoczesnie dla innych
kierunkow @ wektor rozpraszania niewiele odchyla si¢ w kierunku osi x2. Wynika stad,
ze cala siatka punktéw jest polozona blisko plaszczyzny prostopadiej do powierzchni
probki i ustawionej wzdluz osi x;. Poniewaz dodatkowo mamy do czynienia z
oscylacjami wykresu d vs sin*y, a odksztalcenia sieci krystalicznej sa bliskie
niepewnosci pomiarowej (wyznaczonej na podstawie probki proszkowej), wigc
wyznaczenie sktadowej 622 budzi pewne watpliwosci.

Pytania:

- Jak wygladajg wykresy dooz vs. sin®y dla ¢=0° i ¢=90° (lub bliskiego tej wartosci) w
przypadku dopasowania wszystkich orientacji razem, a jak w przypadku rozdzielenia na
grupy orientacji (wykresy te fatwo mozna otrzymac z programu TARSIuS)?

- Czy istnieje mozliwo$¢ wyliczenia naprezen dla grup ziaren oraz wszystkich orientacji
razem przy uzyciu modelu Voigta (dla pordwnania z metoda Reussa) ?

Sugestia na przysztos¢: Problem niewystarczajacego przechylenia wektora rozpraszania
w kierunku osi x> mozna by rozwiagzaé przez wyszukanie odpowiedniego obszaru o duzej
intensywnosci na innej figurze biegunowe (inny refleks hkl), dla ktérej naprezenie w
tym kierunku byloby lepiej wyznaczalne. A moze takie rozwigzanie byto rozwazane?

. W podrozdziale 4.3 zmierzono zmienno$¢ naprgzen na powierzchni laminatu
powstatego z wybuchowo taczonego stopu Ti6Al4V ze stopem Al25-19. Przyklad ten
dobrze ilustruje zastosowanie prezentowanej metody do praktycznych pomiaréw
naprgzen. Szczegodlnie przejrzyste jest pokazanie wynikdw w postaci diagramow
normalnych napre¢zen kierunkowych otrzymanych z programu TARSIuS.

Pytanie:
- Co znaczy, ze pomiardw dokonano w fazie Ti stopu Ti6Al4V? Czy chodzi o fazg a czy
B ? To istotne, aby zidentyfikowa¢ uzyty refleks 101.

Na koniec omoOwienia pracy zwracam uwage na kilka niescistosci oraz dyskusyjnych
stwierdzen znalezionych w pracy.

1) Przypis 1. na stronie 7.: ,,Taka interpretacja tensora podatnosci spre¢zystej oraz tensora
sztywnosci wynika bezposrednio z roli jakg petnig one w rentgenowskim dyfrakcyjnym
badaniu stanu naprezen.” — definicja tensoréw sztywnosci i podatnosci nie wynika z roli
jaka pelnig w pomiarze rentgenowskim, w ktorym sa one zastosowane do interpretacji
naprezen.



2)

3)

4)

S)

6)
7

8)
9)

Strona 13., wiersz 14., oraz rys. 3.: kat 0 jest migedzy rozproszona lub padajaca wiazka a
plaszczyzng krystalograficzng, a nie powierzchnig probki .

Strona 14., przypis 4.: konwolucja funkcji instrumentalnej i strukturalnej opisana jest w
dziedzinie czasu (pewnie przez analogi¢ do teorii przetwarzania sygnatow), ale w
przypadku dyspersji katowej niezalezng zmienna jest kat 20.

Strona 16., pod rys. 6.: ,,...pozycje wektora dyfrakcji wzgledem badanego materiatu
okresli¢ mozna w ukfadzie sferycznym za pomoca kata azymutalnego ¢ i kata zenitalnego
w, wyznaczajacych orientacje uktadu laboratoryjnego” — za pomoca 2 katéw nie mozna
jednoznacznie okresli¢ orientacji uktadu, trzeba doda¢, ze o$ L2 lezy na powierzchni probki.
Strona 25., wiersz 17.: ,,W pracach Baczmanski 2005, Wronski 2007 za napr¢zenia II

. . ,lemplal . . )
rzgdu  odpowiada  sktadnik: et ek a onie jak  napisano

E (v.¢.hk1)c, (y.4,hk1)

Strona 21., wiersz 13.: niespelniajgcych — piszemy razem.

Strona 22., pod wzorem 1.18: ,,Zerowanie si¢ elementu o33 poszukiwanego tensora ¢
wynika wprost z liniowej lub eliptycznej postaci relacji diki=dhki(sin2y) i jest zjawiskiem
czestym.” — zerowanie si¢ naprezenia o33 nie wynika z liniowej lub eliptycznej postaci
przetoczonej relacji, ale jest faktem fizycznym wynikajacym z relaksacji sit prostopadtych
do probki. Ponadto niezerowe wartosci o33 nie wplywaja na oscylacje wykresu
dnia=dnki(sin2y), jak stwierdzono w 4. wierszu od dotu.

Na stronie 23. brak tytutu 2. rozdziatu. Od razu jest tytul podrozdziatu 2.1.

Strona 23., wiersz 10., ponizej wzoru 2.1. Objasnienia do wzoru sg ogélnikowe i nie
pokazujg w sposdb Scisty, co oznaczajg poszczegdlne symbole. Komentarz: stale Fij nie
sg sktadowymi tensora, gdyz tacza wielkosci zdefiniowane w dwoch réznych ukladach
i nie podlegaja transformacjom, takim jak tensory.

10) Strona 30., wiersz 7.: ,,Wada tego podejscia (mowa jest o metodzie wielorefleksowej

LIBAD, zwanej tez MGIXD) jest z kolei nikla ilo$¢ danych eksperymentalnych dostarczana
przez probki ztozone z wysoko symetrycznych faz krystalicznych.” to prawda, ale za to w
metodzie MGIXD mozna uzyska¢ duzy zakres kata y, w przeciwienstwie do prezentowane;j
przez autora metody opartej na jednym refleksie. Obie metody maja wady i zalety, co
nalezato obiektywnie zaznaczy¢.

Najwazniejsze osiagniecia pracy i wniosek koncowy:

Podsumowujac, stwierdzam, Zze przedstawiona do recenzji praca zawiera bogaty material

badawczy, weryfikujacy oryginalng metod¢ wyznaczania naprezen wiasnych zaproponowang
przez autora pracy. Ponizej wymieniam szczegdlnie wazne osiggniecia autora.

- Opracowanie programu TARSIuS, opartego na metodzie swobodnej siatki wyboru punktow

pomiarowych oraz umozliwiajacego pomiary tomograficzne w gtab probki. Ten program daje wiele
mozliwosci i moze by¢ rozwijany. Sugeruje wiaczenie do obliczen réznych modeli dyfrakcyjnych
stalych sprezystosci oraz umozliwienie analizy wynikéw otrzymanych dla wielu reflekséw hkl.

- Zwrocenie uwagi na mozliwosé powstawania oscylacji na wykresie di vs. sin®y wskutek

gradientu naprezen w glab probki, sprz¢zonego z niejednorodnoscia probki. Taki szczegdlny
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przypadek nie byt dotychczas dyskutowany w literaturze. Autor pokazat ten przypadek na probce
rzeczywistej i znalazt jego praktyczne rozwigzanie poprzez ograniczenie glebokosci pomiarowej
(zastosowanie metody tomograficzne;j).

- Probg¢ rozwiazania problemu zaleznosci napr¢zen od orientacji krystalitdw w probee
steksturowanej. Cho¢ pokazany przyktad interpretacyjnie nie jest Scisty, jest on oryginalnym
pomystem w jaki sposéb mozna dazy¢ do rozwigzania, tj. poprzez selekcje wynikéw pomiaru przy
zatozonym kryterium podziatu.

Podkresli¢ nalezy, ze dos¢ obszerne uwagi do pracy przedstawione w recenzji nie umniejszaja
w zadnym stopniu powyzszych osiggni¢¢ i majg stuzy¢ one uscisleniu pewnych interpretacji
oraz rozwinigciu proponowanej metodologii. Praca dotyka bardzo subtelnych i szczegétowych
probleméw dotyczacych interpretacji wynikow, jakby sie¢ wydawalo standardowej metody. Ten
fakt oraz zestaw trafnie cytowanych publikacji §wiadczy o tym, ze doktorant dobrze zrozumiat
tajniki stosowanej metody doswiadczalnej i w wigkszosci przypadkéw krytycznie podchodzi
do uzyskanych wynikow.

Podsumowanie

Stwierdzam, Ze praca doktorska pana Bogusza Kani spetnia wszystkie kryteria dotyczace
rozpraw doktorskich zgodnie z brzmieniem obowigzujacej Ustawy o Stopniach i Tytulach
Naukowych.

W zwigzku z powyzszym wnosz¢ o przyj¢cie pracy doktorskiej pana Bogusza Kani i
dopuszczenie jej do publicznej obrony.



