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Uwagi ogdlne o tematyce rozprawy

W recenzowanej rozprawie podjeto tematyke stopéw z pamiecig ksztattu. Jest to
nowoczesna grupa tzw. materiatéw inteligentnych o szerokim spektrum zastosowan
praktycznych. Najlepiej poznanymi z tej grupy materiatéw sg stopy NiTi, w ktérych efekt
pamieci ksztattu odkryto w latach 60-sigtych XX wieku. Wadg tych stopdw jest ich wysoki
koszt oraz trudnosci w ich ksztattowaniu metodami przerdbki plastycznej. Znacznie tansza
alternatywa sg stopy na bazie zelaza, ktére charakteryzujg sie znacznie wiekszg podatnoscia
na odksztatcenia plastyczne oraz dwukrotnie wiekszym odksztatceniem pseudosprezystym. |
wtasnie stopami z pamieciag ksztattu na bazie zelaza postanowita zajg¢ sie mgr inz. Monika
Czerny. W stopach na bazie Zelaza problemem jest niepetna odwracalno$é¢ przemiany
martenzytycznej, ktéra determinuje zjawisko pseudosprezystosci i pamieci ksztattu.

W tym kontekscie doktorantka postawita teze, ze odpowiednie uksztattowanie
mikrostruktury (a konkretnie wielkosci i sktadu chemicznego wydzielen)) oraz odpowiednia
orientacja krystalograficzna monokrystalicznych stopéw pozwala na optymalizacje wielkosci
odksztatcenia pseudosprezystego i stopnia stabilizacji martenzytu. Niewatpliwg nowoscig i
wktadem w rozwdj inzynierii materialowej prowadzonych prac jest usystematyzowanie
wptywu warunkdéw obrébki cieplnej na zmiany mikrostruktury badanych stopéw i powigzanie
ich z witasciwosciami pseudosprezystymi. Ciekawym watkiem wydaje sie takie wptyw
orientacji krystalograficznej, ale nie zostat on rozwiniety w recenzowanej rozprawie.

Badania prowadzono na dwdch monokrysztatach FeNiCoAlTa z dodatkiem boru lub
bez. Jako cele szczegétowe badan wskazano: (1) wyjasnienie wptywu dodatku boru na
wielkos¢ i udziat objetosciowy wydzielen y’, (2) analize zjawiska stabilizacji martenzytu i (3)



wskazanie zakresu temperatury pozwalajgcej na uzyskanie najlepszych wtasciwosci
mechanicznych. W tym ostatnim celu nie do korica wiadomo, o jaka temperature chodzi
(odksztatcania, obrébki cieplnej czy moze jakas$ inng). Tym niemniej tak sformutowang teze i
cele pracy uwazam za ciekawe pod wzgledem naukowym i aktualne w kontekscie obecnie
prowadzonych badan w $wiatowych osrodkach.

Najwazniejsze wyniki i ocena merytoryczna pracy

Prace rozpoczyna okoto 10-cio stronicowe wprowadzenie, bedgce de facto
przegladem piSmiennictwa w zakresie materiatow, w ktérych wystepuje efekt pamieci
ksztattu, w tym stopow na osnowie zelaza, oméwiona zostata przemiana martenzytyczna i
zwigzany z nig proces blizniakowania, efekt pamieci ksztattu i zwigzane z nim zjawiska, a
takze proces umocnienia wydzieleniowego. Rozdziat ten konczy sformutowanie tezy i celu
pracy. Nie jestem przekonana, ze dobrym zabiegiem byto przedstawienie dotychczasowych
badan w zakresie badanych stopéw FeNiCoAlTa po przedstawieniu tezy i celéw pracy, bo tak
naprawde spadajg one troche ‘z nieba’ i nie majg zadnego podparcia w prezentowanym
wczesniej stanie wiedzy. W tej czesci pracy doktorantka bardzo dobrze opisuje, co wiadomo
w tematyce rozprawy, jednak zupetnie pomija brakujgce elementy uktadanki,
niejednoznaczne wyniki innych autordw, co datoby dobrg podstawe do postawienia tezy i
sformutowania celdow. Troche wyjasnia sie w kolejnym punkcie zatytutowanym ‘state of the
art’, ale generalnie brakuje mi tutaj uwypuklenia, co jeszcze nie jest dobrze poznane i jakie
zagadnienia (i dlaczego) zamierza podjgé¢ w czesci eksperymentalnej. Generalnie sam dobér
zagadnien uwazam za adekwatny do postawionego w pracy problemu badawczego. Bazuje
on na aktualnych Zrédtach literaturowych, w zdecydowanej wiekszosci publikacjach z
uznanych czasopism. Doktorantka udowodnita w nim swoje dobre rozeznanie w tematyce
doktoratu.

W czesci eksperymentalnej wytworzono metodg Bridgemana 2 monokrysztaty
FeNiCoAlTa z dodatkiem boru (0,05%) Ilub bez. Z otrzymanych prébek wycieto
prostopadtoscienne probki o orientacji [100](001). Nastepnie prébki poddano réinym
wariantom obrébki cieplnej przesycania i starzenia (jednoetapowe w dwdch rdznych
temperaturach i dwuetapowe). Do charakterystyki materiatdow wykorzystano skaningows i
transmisyjng mikroskopie elektronowa, dyfrakcje rentgenowskg (z wykorzystaniem
wysokoenergetycznego promieniowania synchrotronowego). Wykonano takze badania
podatnosci magnetycznej w celu wyznaczenia charakterystycznych temperatur przemiany
martenzytycznej oraz probe jednoosiowego Sciskania w celu scharakteryzowania wtasciwosci
pseudosprezystych. Taki zakres badan uwazam za adekwatny z punktu widzenia
postawionego celu badawczego oraz spetniajgcy wymagania stawiane rozprawom
doktorskim w dyscyplinie inzynieria materiatowa. Dziwi tylko fakt, ze do badaiA uzyto
monokrysztatéw o jednej orientacji w kontekscie tytutu pracy. Cho¢ potem niespodziewanie
dowiadujemy sie, ze probki byty sciskane rowniez wzdtuz innych kierunkéw. Nie jest jednak
jasne, jakie wymiary miaty probki do Sciskania.



Bardzo wysoko oceniam czes$¢ pracy poswiecong charakterystyce mikrostruktury
stopow w stanie wyjsciowym i po obrdbce cieplnej. Uzyskane wyniki pozwolity ustali¢, ze
monokrysztaty juz w stanie wyjsciowym majg budowe dwufazowg (drobne koherentne
wydzielenia fazy ¥ w osnowie austenitu), ktére rozrastajg sie wraz z czasem starzenia. Dla
kazdego wariantu starzenia wyznaczono zmiany rozmiarow czastek i ich udziatu
objetosciowego, a takze wystepowanie przemian fazowych. Dla dtuzszych czaséw starzenia
pojawiaja sie bowiem wydzielenia fazy . Stwierdzono, ze dodatek boru znacznie spowalnia
rozrost wydzielen, a w przypadku starzenia dwuetapowego catkowicie hamuje wydzielanie
niekorzystnej fazy 3 (osiggniety cel #1). Nalezy podkresli¢, ze charakterystyka mikrostruktury
(zwtaszcza ta iloSciowa) wymagata sporych umiejetnosci eksperymentalnych, bowiem
obserwowane obiekty (o wielkosci kilku nanometréw) nie byty tatwe do obrazowania.

Te szczegbétowe badania mikrostruktury w pofaczeniu z wynikami préb Sciskania
pozwolity wykazaé, ze bardzo duze odwracalne odksztatcenie pseudosprezyste (15% w
probie sciskania) jest zwigzane z obecnoscig bardzo matych wydzielen (o wielko$ci mniejszej
niz 5 nm). Dla krysztatéw z dodatkiem boru istotny okazat sie takze udziat objetosciowy
czgstek. Wieksze wydzielenia stabilizowaty strukture martenzytu. Wykazano takze korzystny
wptyw dwuetapowego starzenia na odksztatcenie pseudosprezyste i zmniejszenie stabilizacji
martenzytu (osiggniety cel #2).

Cze$¢ dotyczgca badan mechanicznych, w poczgtkowej czesci, jest najstabiej opisana.
U czytelnika pojawia sie wiele watpliwosci. O wymiarach prébek juz wspomniatam. W
metodyce pojawia sie stwierdzenie, ze préobki o 3 rdznych orientacjach byty $ciskane w
roznych temperaturach — jakich? W czesci eksperymentalnej sg krzywe Sciskania dla tych
orientacji w temperaturze pokojowej, kolejne badania byty wykonywane tylko dla orientacji
[100] w temperaturze ciektego azotu — dlaczego? Na Rys. 52 mamy punkty pomiarowe dla 4
temperatur, dlaczego wybrano 77K i dlaczego orientacje [100]? Jak wyznaczono ‘onset
stress’ na tym rysunku? | jaki jest cel eksponowania rézowego paska dla temperatur ponizej
0K? Czy wyznaczone ‘okno temperaturowe’ (na podstawie danych z Rys. 52) odnosi sie do
obydwu stopéw i wszystkich orientacji czy tylko do konkretnych?

Odnoszac sie do tezy pracy, uwazam, ze w petni udowodniono wptyw mikrostruktury
na odksztatcenie pseudosprezyste i stabilizacje martenzytu, natomiast watek dotyczacy
wptywu orientacji zostat w pracy mocno ograniczony. Doktorantka prawdopodobnie ma
wyniki dotyczace tego watku tylko nie zaprezentowata ich w pracy. Czy efekt
pseudosprezystosci wystepowat tylko dla jednaj orientacji, a jesli tak to dlaczego?

Uwagi redakcyjne

Recenzowana rozprawa ma ukfad typowy dla artykutéw naukowych z rozbudowanym
wprowadzeniem obejmujgcym stan zagadnienia, i kolejnymi rozdziatami poswieconymi
badanym materiatom i metodyce badan, wynikom badan wraz z dyskusjg oraz wnioskom.
Nie spodobat mi sie zabieg powrotu do stanu zagadnienia po tezie i celu pracy, o czym



pisatam wczesniej. Praca jest napisana generalnie poprawnym jezykiem i czyta sie jg dobrze,
ale ma lepsze i gorsze fragmenty. Wydaje mi sie, ze te gorsze wynikajg z tego, ze dla
doktorantki pewne rzeczy sg oczywiste, a dla czytelnika juz by¢ nie musza. Tak stato sie w
przypadku watku z badaniami mechanicznymi, gdzie z mojej strony pojawito sporo pytan.
Zwracam takze uwage, ze gdy wprowadzamy w tescie skréty, to nalezy je rozwingé przy
pierwszym uzyciu. Dotyczy to w szczegdlnosci oznaczen stopow NCAT i NCATB. Oznaczenia
te (nie liczac streszczenia) pojawiajg sie w tezie pracy i czytelnik nie bardzo wie, o co chodzi
(jesli nie przeczytat streszczenia. W streszczeniach z kolei nie powinno uzywac sie skrotow.

Praca jest generalnie dopracowana pod wzgledem edycyjnym (formatowanie jest
spdjne, a cato$é przejrzysta i czytelna), na pochwate zastuguje materiat ilustracyjny w postaci
zdje¢ mikroskopowych (juz chwalitam ten aspekt pracy), ktére sg bardzo dobrej jakosci, a
wykresy czytelne. Musze tylko zauwazy¢, ze Rys. 12 obrazujgcy plan badan nie do korica
oddaje rzeczywistos¢ — wynika z niego, ze prébki starzone dwuetapowe nie byly dalej
charakteryzowane, co prawda nie jest (ale to drobiazg).

Opinia koricowa

Podsumowujgc te opinie, chciatabym stwierdzié, ze pomimo swoich uwag, ktére majg
charakter dyskusji naukowej, uwazam recenzowang prace za wartosciowg pod wzgledem
naukowym, podejmujgcg wspotczesne problemy badawcze. Doktorantka przedstawita
problem badawczy i w oryginalny sposéb go rozwigzata. Wykazata sie ponadto dobrg
znajomoscig tematyki rozprawy, umiejetnoscia planowania i prowadzenia badai oraz
interpretacji wynikdw. Opanowata takze wiele metod badawczych materiatéw. Z petnym
przekonaniem moge wiec stwierdzi¢, ze rozprawa doktorska pt. ,The effect of
crystallographic orientation of matrix and precipitation hardening on the superelastic
strain in Fe-based shape memory alloys” spetnia wymagania formalne stawiane rozprawom
doktorskim, a mgr inz. Monika Czerny zastuguje na stopien doktora nauk technicznych.
Wnosze wiec o dopuszczenie jej do publicznej obrony.
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