Prof. dr hab. inz. Marek Faryna Krakéw, 29.08.2023
ul. Kepinskiego 7
30-437 Krakoéw

Recenzja

rozprawy  doktorskiej mgr inz. Sandry Musial o nastepujagcym  temacie:
»Analiza procesu przemiany energii podczas deformacji plastycznej materiatéw
polikrystalicznych”, wykonana na zlecenie Rady Naukowej Instytutu Podstawowych

Probleméw Techniki w Warszawie z dnia 29 czerwca 2023 r
Uwagi ogélne:

W rozprawie opracowano eksperymentalna metodyk¢ wyznaczania powierzchniowych
rozkladéw sktadnikéw bilansu energii, tj. pracy odksztalcenia plastycznego oraz energii
dyssypowanej w postaci ciepla w calym zakresie sprezysto-plastycznej deformacii,
wykorzystujac eksperymentalnie wyznaczone pola przemieszczenia i temperatury na
powierzchni probki (za pomocg metod korelacji obrazow cyfrowych (Digital Image Correlation
DIC) i termografii podczerwieni (Infrared Thermography IRT)) oraz elementy teorii przepltywu
ciepta i teorii plastycznosci.

Rozprawa ma przede wszystkim charakter do$wiadczalny, ale zawiera takze obliczeniowe
aspekty dotyczgce zardwno wyznaczania rozkladu naprezen jak i rozkladu zrédel ciepla.
Doktoranta zastosowala réwniez technike dyfrakcji elektronéw wstecznie rozproszonych w
dwoéch wymiarach (2D EBSD) do interpretacji mikrostruktury badanego materiatu w procesie
odksztatcenia.

Odniesienie wynikow analiz lokalnych zmian orientacji mierzonych technikg EBSD do zjawisk
termicznych jest trudne, gdyz technika EBSD daje obraz pochodzacy wytgcznie z powierzchni
materiatu (z warstwy przypowierzchniowej rzgdu max. do 20 nm), a zjawiska termiczne (w tym
magazynowanie energii w strukturze) to zjawisko ewidentnie zachodzace w objetosci materiatu
(grubos¢ probki 1 mm) w bardzo wielu ziarnach na przekroju probki. A zatem technika 3D
EBSD bytaby tu o wiele bardziej adekwatna, gdyz wyniki uzyskane technikg 2D EBSD nie do

konca odpowiadajg rzeczywistosci.



Doktorantka twierdzi, iz eksperyment byl wykonywany przy réznych predkosciach
odksztatcenia. A zatem eksperyment przebiega w réznym czasie i to jest dos¢ oczywiste, ze
rozcigganie probek z réznymi predkosciami bedzie powodowaé, iz na ich temperaturg (pole
temperatury) beda mialy wplyw rézne procesy. Wydaje si¢ oczywistym, ze przy réznych
predkosciach odksztalcenia roznie bedzie przebiegaé, np. konwekcja promieniowania. Czy

uwzgledniono i jak rozwiazano ten problem?

Na stronie 17 pojawia si¢ Rysunek 1.1. Jest on zupelnie nieopisany, zwlaszcza w kontekscie
zdania mowigcego co nastgpuje: ,,aby zachowaé geometryczna cigglos¢ materialu
naprezenia wewnetrzne dalekiego zasiegu sa akomodowane przez powstajace dyslokacje
geometrycznie niezbedne (GNDs)”. Az si¢ prosi o szczegblowy opis tego mechanizmu

zwlaszcza w kontekscie rysunku 1.1.

Autorka stwierdza stusznie, ze pomiary tekstur metoda dyfrakeji rentgenowskiej i neutronowej
przynosza wyniki statystyczne. Okresla, ze te metody maja niewielka rozdzielczos¢
przestrzenng. Co oznacza ta przestrzenna rozdzielczo$¢? Czy to minimalny rozmiar obszaru, z
ktorego uzyskuje si¢ wyniki pomiaréw dyfrakcyjnych? Jezeli tak, to rzeczywiscie przestrzenna

rozdzielczos¢ tak rozumiana jest niewielka.

Autorka stwierdza, i stusznie, ze tylko metody EBSD sa odpowiednie do analizy obrotéw ziaren
i lokalnych zmian orientacji. Technika EBSD faktycznie daje informacje o lokalnych
orientacjach, jednak w standardowej wersji SEM sa to informacje stricte powierzchniowe.
Planowane odniesienie wynikéw pomiaréw EBSD do zjawisk termicznych wymagaloby

pomiaréw EBSD realizowanych w przestrzeni trojwymiarowej (3D EBSD).

Jako cel pracy Doktorantka okreslita ,,przeprowadzenie eksperymentalnej analizy procesu
przemiany energii podczas deformacji plastycznej......... oraz odniesienie uzyskanych
wynikéw do rozwoju tekstury krystalograficznej”, tymczasem w tezie pracy (strona 19) nie

ma nic na temat tekstury.

Na stronie 29 Autorka stwierdza, ze ,,Wyznaczenie brakujacych skladowych...... wymaga
wykonania serii przekrojow np. za pomoca techniki FIB i pomiaréw EBSD na kaidej
nowej powierzchni”, jednak ta procedura badawcza nie zostala w tej pracy w ogole

uwzgledniona.

Na stronie 54 Doktorantka stwierdza co nastgpuje: ,,Pomimo tego, ze w wyzarzonej

strukturze ziarna sg rdéwnoosiowe (rys. 4.1a), to widoczna jest niewielka tekstura



krystalograficzna (rys. 4.1b ....) powstala podczas procesu walcowania”. Powstaje pytanie,
czy tekstura powstaje tylko w procesie walcowania? Czy material wyzarzony o strukturze

rownoosiowej nie moze mie¢ wlasnej tekstury (np. tekstury rekrystalizacji)?

Na stronie 60 rozdzial 4.3 Doktorantka pisze co nastepuje: ,,w niniejszej pracy powierzchnie
probek elektropolerowano w elektrolicie odpowiednim do badanego materialu.” Jaki to
byt elektrolit? Przedostatnia linijka: ,,Dobrano takie wartoSci przemieszczenia...” to znaczy
jakie konkretnie??? Brak jest takze informacji, jaki prad stosowano w wigzce elektronowej w

mikroskopie skaningowym.

Rozdzialy 5.3.11 5.3.2 to wartosciowe analizy zmian orientacji ziaren w procesie odksztalcenia
oparte jednak tylko na obserwacjach powierzchniowych, z ktérych pochodzi sygnat powstajacy
w czasie pomiarow — warstwa przypowierzchniowa. Czy takie obserwacje powierzchniowe
mozna korelowaé (odnosi¢) do efektow termicznych pochodzacych od proceséw termicznych
zachodzacych w calej objetosci materialu? A moze przyjeto zalozenie, Zze lokalne zmiany
orientacji krystalograficznych 1 rozwdj tekstury obserwowany na powierzchni jest
reprezentatywny dla calej objetosci cienkiej probki (1 mm)? To wymaga dodatkowych
wyjasnien czy informacja powierzchniowa reprezentuje calg objetos¢ badanej stali 310S. Jezeli
Doktorantka przeprowadzita badania 2D EBSD z przekroju ND-RD blachy i nie stwierdzita
istotnych roznic (tekstury/mikrostruktury) na takim przekroju, to takie badania mozna uzna¢ za

reprezentatywne.

Na stronie 75 na rysunku 5.12 zaprezentowane wykresy sa nieczytelne. Moze warto by je
powickszy¢, gdyz zawieraja szereg duzo cennych informacji, zawartych nota bene, w czgsci

opisowej.
Na stronie 83 Doktorantka pisze : ,,...dla jednej wartosci odksztalcenia.” Jakiej?

Zamiast okreslenia ,,Na poczatkowym etapie deformacji” proponuj¢ okreslenie: ,,Na
pierwszym etapie odksztalcenia”. Generalnie nalezaloby si¢ na cos zdecydowaé: albo
konsekwentnie uzywaé okreslenia ,deformacja” albo, co Recenzent preferuje,

,,0dKksztalcenie”.

Na stronie 85 Doktorantka pisze: ,,Te roznice wynikaja mi¢dzy innymi z obecno$ci roznych
mechanizméw odksztalcenia plastycznego w tych ziarnach”. Pojawia si¢ pytanie, gdzie jest

analiza wplywu mechanizmu Twin versus Slip?



Na stronie 91 brak jest definicji parametru Texture Index (TI). Czy jest to parametr okreslajacy
udzial danej skladowej tekstury w badanym materiale w odniesieniu materiatu
niesteksturowanego? Warto$é tego parametru dla materiahu niesteksturowanego wynosi 1,0. Im
wiekszy jest udzial danej sktadowej w badanym materiale, tym wyzszy jest ten wskaznik.
Doktorantka nie zdefiniowata jednak, dla jakiej sktadowej obliczata TI. W przedstawionej
tabeli wida¢ zbiezno$¢ zmian T1 z ODFmax. Wyjasnienia wymagatoby, czy TI 1 ODFmax w
catym zakresie odksztalcenia byly liczone (TI) i odczytywane (ODFmax) dla tej samej

orientacji.

Na stronie 92 Doktorantka pisze ,,...bliZniaki deformacji, ktére zostaly znieksztalcone przez
pasma $cinania”. Co to znaczy? Réwniez powolywanie si¢ na pracg [99] jest nieuprawnione,
bo dotyczy ona formowania si¢ pasm $cinania w tytanie, ktory w odréznieniu od stali 310S

posiada wysoka energie bledu ulozenia (EBU).

Na stronie 94 Doktorantka stwierdza, co nastepuje: ,,Pokazano, Ze czas trwania procesu
wplywa znaczaco na wymiane¢ ciepla w drodze konwekcji”. To chyba ,oczywista

oczywisto$¢” bez zadnych badan!

W rozdziale ,,Oryginalne elementy rozprawy” w ostatnim podpunkcie Doktorantka stwierdza,
ze takim elementem jest: ,,Analiza ewolucji orientacji krystalograficznej stali 310S podczas
jednoosiowego rozciggania i odniesienie jej wynikow do przemiany energii zmierzonej w

skali makroskopowej”

Faktycznie analiza ewolucji orientacji krystalograficznej zostala dos¢ solidnie wykonana
w pracochtonnym eksperymencie, jednak odniesienie jej wynikéw do przemiany energii
zmierzonej w skali makroskopowej wydaje si¢ bardzo stabe (nie pokazano jaki$ istotnych
korelacji) i watpliwe ze wzgledu na wylacznie powierzchniowsg oceng zmian orientacji

wynikajaca z ograniczen metody 2D EBSD.

Roéwniez czesé opisowa dotyczaca cyfrowej korelacji obrazu (DIC) zostata, oglednie rzecz
ujmujae, dosé skromnie potraktowana. Doktorantka nie wspomniata o podstawowych pracach
Korsunskiego, Bemporada, Sebastianiego, Withersa czy Winiarskiego, ktorzy stosowali z
sukcesem te technike¢ do obliczania naprezen w materiatach polikrystalicznych. Ponizej
przytaczam tylko kilka prac na temat DIC, ktére powinny zainteresowa¢ Doktorantke w

przysztosci:



1.  Alexander M.Korsunsky, Marco Sebastiani, Edouardo Bemporad, ,,Residual stresses
evaluation at the micrometer scale: Analysis of thin coatings by FIB milling and digital
image correlation”, Surface & Coating Technology, 205 (2010) 2303

2. Keller, J., Gollhard, A., Vogel, D., Auerswald, E., Sabate, N., Auersperg, J., Michel, B.,
FibDAC - residual stress determination by combination of focused ion beam technique
and digital image correlation, Materials Science Forum, 524-525, pp 121-126. 102,

2006
3.  Winiarski, B., Withers, P.J., Micron-Scale Residual Stress Measurement by Micro-Hole

Drilling and Digital Image Correlation, Experimental Mechanics, 52 (4), pp 417-428,

2012

4.  Winiarski, B., Schajer, G. S., Withers, P. J., Surface decoration for improving the
accuracy of displacement measurements by digital image correlation, Experimental
Mechanics 52, pp 793-804, 2012

5. Bart Winiarski, Philip J.Withers, ,,Novel implementations of relaxation methods for
measuring residual stresses at the micron scale, The Journal of Strain Analysis for
Engineering Design 50(7) (2015) 412-425

6. Yoneyama, S., Basic principle of digital image correlation for in-plane displacement
and strain measurement, Advanced Composite Materials, Volume25, Issue 2, 2016.

Recenzent, jako osoba majaca wieloletnie doswiadczenie w zastosowaniu dyfrakcji elektronow
wstecznie rozproszonych (EBSD) do analizy mikrostrukturalnej materialow polikrystalicznych
zaréwno w dwoch wymiarach jak i w przestrzeni trojwymiarowej, zwrécit szczegolng uwage
na rozdzial poswiecony ewaluacji mikrostruktury badanego materialu w procesie deformacji
przy uzyciu analizy EBSD. I tu niestety pojawil si¢ szereg niescistosci oraz bigdow

merytorycznych.

Na rysunku 5.25 na mapach orientacji brak jest ukladu odniesienia. Na figurach biegunowych

nie pojawia sie sktadowa szescienna {100}<001>.

Na figurach biegunowych zaobserwowano transformacj¢ 2x Brass {110}<112> — 2x
{112}<110>. Jaka jest interpretacja tej transformacji? W oparciu o system poslizgu i/lub

blizniakowania? Jaki jest mechanizm tej transformacji?

Doktorantka miesza pojecia ,,Goss” i Rotated Goss”. Trudno dostrzec sktadowa Gossa
{110}<001>. Co najwyzej mozna domniemywaé o istnieniu sktadowej ,Rotated Goss”

{110}<011> w granicy rozmycia obrazu tekstury

Doktoranta powinna sie zdecydowa¢, czy badany material ma niska czy Srednig energi¢ bledu
utozenia EBU! Blizniakowanie odksztalceniowe zalezy przed wszystkim od EBU, w dalszej

kolejnosci od temperatury odksztatcenia i predkosci odksztatcenia. Reszta jest mato istotna!



Doktoranta na stronie 90 pisze: ,,BliZniakowanie powoduje powstanie nowych orientacji i

moze modyfikowa¢ teksture”. Jezeli tworza si¢ blizniaki, to ONE modyfikuja strukturg, a nie

,,moga”!!!

Gdzie jest przeprowadzona analiza ,gestosci” blizniakowania??? Brak ilosciowego opisu

granic blizniaczych w materiale. Sa odpowiednie oprogramowania, ktore precyzyjnie okreslaja

udziat i dlugos¢ granic bliZniaczych. Recenzent tych granic blizniaczych na mapach IPF po

prostu nie widzi. Jedynym rysunkiem, gdzie te granice moga by¢ widoczne to rysunek nr 57,

ale nie ma w jego opisie szczegotowej analizy ,,gestosci” granic blizniaczych i jak ta ,»Zestose”

ulega zmianie wraz z odksztalceniem probki.

Problemy nomenklaturowe i formalne:

Nie istnieje cos takiego jak ,,granica waskokatowa”, ,,waskokatowa granica nachylenia™
(str. 15) albo ,,waski blad ulozenia” (str. 16). Zgodnie z nomenklaturg ustalong przez prof.
Macieja Grabskiego, mamy do czynienia z granicami matego kata (LAGBs) i granicami
duzego kata (HAGB:s).

Podobnie sprawa ma si¢ z dezorientacja. Uzywane w pracy okreslnie ,,misorientacja” jest
pewnego rodzaju neologizmem, zapozyczonym bezposrednio z jezyka angielskiego.
Proponuje uzywaé okreslenia ,,dezorientacja” — czyli rdznica orientacji o najmniejszym
kacie obrotu a zamiast ,,misorientacja” — réznica orientacji (nomenklatura zaproponowana
wiele lat temu przez prof. Jana Pospiecha i prof. Krzysztofa Sztwiertnig).

., Multikrysztal aluminium” — proponuje zamiast tego: ,,polikrystaliczne aluminium” (str. 15)
tym bardziej, ze w tytule pracy mowa o materiatach polikrystalicznych.

Doktorantka wielokrotnie operuje okresleniem ,,szumy” (np. str. 11, str. 14), nie precyzujac,
o jakie konkretnie ,,szumy” jej chodzi.

,.Notacja Bungego” a nie ,notacja Bunge’a” (str. 27, str. 62).

Str. 39 brak opisu, co prezentuje ,,nks”.

Rys. 3.2 — zdecydowanie czytelniejszy bylby ten rysunek, gdyby krzywe reprezentowaly
kwadraty, tréjkaty, romby, kotka, krzyzyki itd. niz stabo widoczna paleta kolorow.

Rys. 4.3 jest praktycznie nieczytelny.

Rys. 5.2 W opisie rysunku — ,,prawy dolny rég” — moze po prostu ponumerowac te rysunki?

Bedzie zgrabniej 1 czytelniej.. ..



e Str. 57: Doktorantka przedstawia réwnanie na wyznaczenie NETD — czy to jest jej autorska
propozycja, czy ten wzor zostal zaczerpnigty z literatury? Na tej samej stronie rys. 4.4
dotyczy jakiej temperatury? Temperatury otoczenia?

e Str. 78 linia 18. ¢ =107" s! powinno byé: & =107 s

e Str. 91. Zamiast ,lamelowa” proponuje okreslenie ,,warstwowa”.

e Recenzent sugeruje stosowanie okreslenia ,,Blizniaki odksztalcenia” zamiast ,,Blizniaki

deformacji”.

Ten szereg powyzszych uwag nie umniejsza jednak wartosci rozprawy jako calosci, a
Recenzent, jako wieloletni czlonek Komisji ds. Przewodéw Doktorskich w Instytucie
Metalurgii i Inzynierii Materialowej PAN, pragnie zwroci¢ jedynie uwage Doktorantce na
pewne niedociagnigcia merytoryczne jak i liczne nomenklaturowe, tak aby unikata ich w

przyszlosci przy opracowywaniu kolejnych publikacji naukowych.

Recenzent stwierdza, iz naklad pracy wykonanej przez Doktorantke jest imponujacy, ale
niestety nie wszystkie zatozenia, ktore przySwiecaly tej pracy byly sformutowane poprawnie i
nie wszystkie plany badawcze udato si¢ zrealizowac. Pewnie teraz juz Doktorantka sama wie,
gdzie sa stabosci tej rozprawy, ale to tez jest jeden z elementow pracy naukowej — jak konczymy

dang prace, to dopiero wtedy wiemy, co mozna byloby w nigj poprawi¢ i zrealizowac lepiej!

Niniejszym stwierdzam, ze przedstawiona do recenzji rozprawa doktorska mgr inz. Sandry
Musial pt. ,,Analiza procesu przemiany energii podczas deformacji plastycznej materialow
polikrystalicznych” prezentuje ogélng wiedzg teoretyczng kandydata w dyscyplinie inzynieria
materialowa oraz umiejetnosé samodzielnego prowadzenia pracy naukowej, a przedmiot
rozprawy doktorskiej stanowi oryginalne rozwiazanie problemu naukowego. Tym samym
rozprawa spelnia wymagania wynikajace z art. 187 ustawy z dnia 20 lipca 2018 r. — Prawo o

szkolnictwie wyzszym i nauce (tj. Dz.U. 2022 poz. 574).

Pomimo pewnych niedociagnie¢, zwlaszcza w dziedzinie mikroskopii orientacji, wnosz¢ o
przyjecie przedlozonej pracy doktorskiej i dopuszezenie mgr inz. Sandry Musiat do dalszych

etapow postepowania o nadanie stopnia doktora w dyscyplinie inzynieria materialowa.




