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Recenzja
rozprawy doktorskiej mgr inz. Teresy Sak
pt. "' Wplyw obrobki cieplnej na strukture i wlasno$ci mechaniczne stopu
EN-AW:7010 w stanach O i T6"

Recenzje wykonatem zgodnie z uchwatg Rady Wydzialu Metali Niezelaznych Akademii
Gorniczo-Hutniczej] w Krakowie, w oparciu o pismo Prof. dr hab. inz. Mirostawa
Karbowniczka, z dnia 22. 03. 2017.

Praca doktorska zostala wykonana pod kierunkiem dr hab. inz. Krzysztofa Piely,
emerytowanego profesora AGH zatrudnionego uprzednio w Katedrze Nauki o Materialach i
Inzynierii Metali Niezelaznych Akademii Gorniczo-Hutniczej w Krakowie. Rozprawa liczy
105 stron, sktada si¢ z 5 rozdzialow oraz wnioskow, spis literatury zawiera 93 pozycje.

Ogolna charakterystyka pracy, ocena tematyki

Stop 7010 nalezy do grupy stopéw aluminium zwanych potocznie duralami cynkowymi.
W wyniku klasycznej obrobki cieplnej — przesycania i starzenia — stopy te uzyskujg wysokie
wilasnosci wytrzymatosciowe stajac si¢ materialem konstrukcyjnym o bardzo dobrych
parametrach mechanicznych. Przedstawiona do recenzji rozprawa doktorska mgr inz. Teresy
Sak dotyczy wplywu obrobki cieplnej na strukture i wiasnosci mechaniczne stopu 7010,
zagadnienia istotnego zwlaszcza z praktycznego punktu widzenia, oraz analizy przemian
fazowych 1 procesow regeneracji struktury odksztalcenia na podstawie badan
kalorymetrycznych i dylatometrycznych. Ta czgs¢ pracy doktorskiej ma charakter typowo
poznawczy.

Pierwsza czgs¢ pracy dotyczy zatem wplywu technologii obrobki plastycznej i obrobki
cieplnej na uzyskanie pretow ze stopu 7010 o wymaganych wilasnosciach mechanicznych.
Stosowana technologia produkcji pretéw ze stopu 7010 nie speinia bowiem wymagan
odbiorcy: w stanie wyzarzonym wartos¢ granicy plastycznosci jest za duza, natomiast w
stanie umocnionym wydzieleniowo na stan T6 stop posiadal zbyt wysokie wlasnosci
plastyczne (za duze wydtuzenie A). Doktorantka badata mozliwo$¢ obnizenia granicy
plastycznosci stopu 7010 w stanie wyzarzonym do wymaganej przez odbiorce wartosci.
Zrealizowala szeroki program eksperymentalny okreslajac wplyw stopnia odksztatcenia i
warunkow wyzarzania (temperatury, czasu, predkosci nagrzewania i sposobu chtodzenia) na
wilasnosci mechaniczne i strukture stopu. Nastepnie badata, czy stop posiada wymagane
wlasnosci mechaniczne, a zwlaszcza wymagana plastycznos$é w stanie T6.

Ksztaltowanie wlasnosci stopu 7010 zachodzi wskutek przemian fazowych oraz
umacniania odksztalceniowego, a to prowadzi do zlozonych zmian w strukturze stopu. Z tego
wzgledu nalezy doceni¢ aspekt naukowy drugiej czesci pracy — przeprowadzenie badan
kalorymetrycznych 1 dylatometrycznych ktoérych celem bylo okreslenie relacji miedzy
procesem rozpuszczania faz miedzymetalicznych 1 procesem rekrystalizacji.

Reasumujac stwierdzam, ze praca doktorska Pani mgr inz., Teresy Sak posiada zar6wno
aspekt uzytkowy i naukowy, dlatego podjety temat pracy doktorskiej nalezy uznaé za
wlasciwy dla ubiegania si¢ o stopien doktora nauk technicznych.



Ocena merytoryczna pracy

Tekst sktada si¢ z czgSci wstepnej oraz czgscl prezentujacej wyniki badan wlasnych wraz z
dyskusja wynikdw. Najistotniejsze ustalenia zostalty zebrane we wnioskach koficowych.

Czes¢ wstepna

W czesci wstepnej, na podstawie literatury, przedstawiona zostata charakterystyka
stopéw aluminium serii 7xxx 1 technologia produkcji pretow ze stopu 7010. Obecnie
produkuje si¢ okoto 50 rodzajow stopoéw serii 7xxx o zawartos$ci cynku zréznicowanej w
granicach od 1,5-2,0% do 7,3-8,7% mas., zawartosci magnezu od 0,5-1,0 do 2,9-3,7% mas. i
zawartosci miedzi od 0,1-0,2 do 2,0-2,6% mas. Ztozony sklad chemiczny stopéw powoduje,
ze w ukladzie Al-Zn-Mg-Cu wystepuje szereg faz miedzymetalicznych. Autorka pracy
doktorskiej dzieli je na fazy ,czynne”, biorace udzial w procesie umacniania
wydzieleniowego i fazy ,,bierne”, nieaktywne, tworzace si¢ podczas krystalizacji stopow i nie
rozpuszczajace sie podczas wyzarzania. Stopy aluminium serii 7xxx, podobnie jak serii 2xxx i
serii 6Xxx umacniane s3 mechanizmami: wydzieleniowym, odksztalceniowym, roztworowym
1 przez zmniejszenie wielkosci ziarna. Doktorantka omawia kolejno ich role w umocnieniu
stopu bedacego przedmiotem Jej badan. Szczegdtowo omoéwiono zmiane struktury i wlasnosci
mechanicznych stopow 7xxx w procesie produkcyjnym, od analizy wplywu parametréw
technologicznych odlewnia i homogenizacji na mikrostrukture wlewkdow i ich wlasnosci
plastyczne, po formowanie struktury stopu podczas wyciskania oraz odksztalcania na zimno.
Nastepne podrozdzialy tej czgsci pracy dotyczg wyzarzania pretéw na stan O — omowiono
proces rekrystalizacji, w szczegélnosci proces rekrystalizacji stopu z czastkami drugiej fazy.
Przedstawiono przemiany fazowe zachodzace podczas umacniania wydzieleniowego —
obrobki cieplnej na stan T6.

Analizowana tu czgs¢ pracy stanowi wyczerpujace wprowadzenie do prezentacii
wynikow badan wiasnych nad stopem 7010. Opracowana zostala w oparciu o wspdlczesna
literature (wigkszo$¢ cytowanych prac publikowana byta po roku 2000), przedstawia zatem
aktualny stan wiedzy $cisle zwiazanej z opracowywanym tematem. Nalezy zauwazy¢, ze w
omawianej czesci tekstu cytowane sg réwniez wczesniej wykonane, niepublikowane prace,
ktorych mgr inz. Teresa Sak jest wspotautorem. Tekst jest bardzo poprawny pod wzgledem
jezykowym. Dlatego t¢ czes¢ pracy doktorskiej oceniam bardzo pozytywnie, a drobne biedy i
niescistosci przedstawie¢ w dalszej czesci recenzji.

Cel pracy

Praca doktorska podporzadkowana zostata dwoém celom: badaniom wariantow
technologicznych wykonywania pretow ze stopu 7010 oraz badaniom wspoizaleznosci
procesow strukturalnych zachodzacych podczas nagrzewania stopu.

Aby rozezna¢ mozliwosci uzyskania wiasnosci stopu 7010 spelniajacych wymagania
odbiorcy w stanie wyzarzonym (w stanie O) i w stanie T6 podjeta Doktorantka badania trzech
warlantéw technologii wykonania pretow:

1) Prasowke poddano ciagnieniu z r6znym stopniem odksztalcenia plastycznego a nastepnie
Wyzarzono stosujac trzy zréoznicowane sposoby wyzarzania

2) Zastosowano ftrzy sposoby wyzarzania prasowki komercyjnej, nie poddawanej operacji
ciagnienia

3) Prasowke wyciskano ze zroznicowanym stopniem przerobu A, w réznej temperaturze i ze
zroznicowana predkoscig wyciskania. Ten wariant technologii zawierat takze wyciskanie
metoda KOBO



Badania pozwalajace okresli¢ relacje migdzy procesem  przechodzenia faz
miedzymetalicznych do roztworu statego a procesem regeneracji struktury odksztalcenia
podczas podgrzewania stopu 7010 zostaly wykonane metoda kalorymetryczng i
dylatometryczna.

Wyniki badan i ich analiza

Badania nad technologia

Duza wage przypisala Doktorantka badaniom wplywu sposobu i parametrow wyzarzania
stopu 7010 na jego whasnosci mechaniczne. Wyzarzanie prowadzono w zakresie temperatur
200-465 °C przy wygrzewaniu w zréznicowanym czasie 1h, Sh lub 10h. Zastosowano
wyzarzanie z wolnym i szybklm podgrzewaniem wsadu (odpowiednio 100 °C/h 13000 °C/h) i
powolne chtodzenie (20 'C/h) po wygrzewaniu, oraz alternatywnie, dla wolnego nagrzewania
— chtodzenie z czterogodzinnym wytrzymaniem wsadu w temperaturze 230 ’c.

Koncowym etapem badan byta obrébka cieplna wyzarzonego stopu na stan T6.

1) Wyzarzanie pretow ciggnionych z prasowki

Praséwke o srednicy 13 mm poddano ciggnieniu ze stopniem odksztalcenia: 5%, 23%,
37% 1 67%. Odksztalcona prasdwke poddano wyzarzaniu. Poddajac pomiarom twardosci
probki z pretow ciggnionych uzyskata Doktorantka obszerny zestaw wynikéw pozwalajacy
okresli¢ wplyw zgniotu, temperatury, czasu wygrzewania oraz zrdznicowanego sposobu
nagrzewania i chtodzenia podczas wyzarzania na twardos¢ stopu 7010. Analiza tych wynikow
pozwolita ustali¢ zakres temperatury i sposéb wyzarzania pretow przeznaczonych do testow
rozciagania. Zakres temperatury wyzarzania zawezono do 300-440 ’C. Przyjeto czas
wygrzewania Sh poniewaz nie stwierdzono istotnego wptywu czasu na twardos¢ wyzarzonego
materiatu, zastosowano mata i duza predko$¢ nagrzewania rezygnujac z wytrzymywania
probek w temperaturze 230 C podczas ich chtodzenia. Badania whasno$ci mechanicznych
uzupelnita Doktorantka obserwacjami struktury probek wyzarzanych w zakresie temperatury
300-465 °C.

Okazato sie, ze wyzarzanie na stan O pozwolito uzyska¢ wymagang warto$¢ granicy
plastycznosci Ry < 130 MPa tylko dla preta o stopniu odksztalcenia 5%. Spelnia on takze, z
duzym naddatkiem, wymagania dotyczace granicy plastycznosci, wytrzymatosci na
rozciaganie 1 wydtuzenia w stanie T6. Jednak obrdbka cieplna tego preta na stan T6 powoduje
tworzenie si¢ obwodki grubokrystalicznej, co eliminuje material o tak niskim stopniu
odksztalcenia. W konkluzji Doktorantka stwierdza ,,Analiza wynikéw badan wlasnosci
mechanicznych oraz strukturalnych prowadzi do wniosku, ze praktycznie wykluczone jest
spelnienie przez prety ze stopu 7010 réwnoczesnie zadanych wymagan dla stanow O 1 T6
oraz ograniczen strukturalnych”.

2) Wyzarzanie praséwki komercyjnej

Prébki do rozciagania wykonane z prasowki poddane zostaly wyzarzaniu na stan O w
zakresie temperatury 300-465 °C. Doktorantka stwierdzita, ze niezaleznie od czasu
wygrzewania (1h lub 5h), przy powolnym nagrzewaniu (100 OC/h) oraz ciaglym chtodzeniu
(bez przystanku termicznego), walcowka uzyskuje wymagane wlasnosci wytrzymatosciowe
dla stanu O: Ry, ok. 120 MPa oraz R,, 220-230 MPa a jednoczesnie posiada wysokie
wydtuzenie A = 20%. Stwierdzita takze, ze wersja chtodzenia z przystankiem termicznym w
temperaturze 230 b powoduje dalsze obnizenie wartosci Ros 1 Ry, oraz niewielki wzrost
wydtuzenia. Prasowka uzyskuje takze wymagane wlasnosci mechaniczne w stanie T6.

3) Wyzarzanie prasowki wyciskanej ze zréznicowanym stopniem przerobu, w roznej
temperaturze i ze zroznicowang predkoscig oraz wyciskanej metodg KOBO



Doktorantka badata wptyw parametréw wyciskania: stopnia przerobu (A w granicach 11, 16
125), predkosci wyciskania (0,1 i 0,5 mm/s) i temperatury wyciskania (380, 410 i 450 OC) na
wilasnosci mechaniczne prasowki w stanie O. Wyzarzanie na stan O prowadzila stosujac
wygrzewanie w temperaturze 385 °C w czasie 5 godzin i wersj¢ chlodzenia z przystankiem
termicznym w temperaturze 230 oc,

Z badan tych wynika, ze po pierwsze, niezaleznie od stosowanych w parametrow
wyciskania wyzarzona na stan O praséwka uzyskata wymagane wlasnosci wytrzymatosciowe
1 plastyczne. Po drugie, jedynie stopien przerobu prasowki jest parametrem wplywajacym na
jej wlasnosci po wyzarzaniu. Zwigkszenie stopnia przerobu wplywa na wzrost wilasnosci
wytrzymalosciowych prasowki, ale w dopuszczalnych granicach.

Prasowka wyciskana metoda KOBO takze uzyskata wymagane wlasnosci mechaniczne po
wyzarzeniu na stan O. Charakterystyczng cechg tej praséwki jest bardzo wysoka plastycznosé
— warto$¢ wydtuzenia A wynosita ok. 50%.

Wszystkie warianty badan mechanicznych uzupetnione sa badaniami mikrostruktury.

Analiza kalorymetryczna i dylatometryczna przemian strukturalnych zachodzacych w funkcji
temperatury w stopie 7010

Badaniom poddano prébki pobrane z prasowki oraz pretéw odksztatconych, ktorym przez
ciagnienie nadano stopnie odksztatcenia 5%, 23%, 37% 1 67%. Jedynym procesem
strukturalnym, ktérego nalezato oczekiwa¢ podczas podwyzszania temperatury praséwki jest
rozpuszczanie fazy migdzymetalicznej] MgZn,. W przypadku pretéw odksztalconych
plastycznie procesowi rozpuszczania wydzielen towarzyszy proces regeneracji struktury
odksztalcenia. Rozpuszczanie czastek fazy miedzymetalicznej daje efekt endotermiczny,
procesy regeneracji struktury odksztatcenia — efekt egzotermiczny. Doktorantka stwierdzita,
ze krzywe kalorymetryczne, uzyskane zaréwno dla praséwki jak i dla pretow ciagnionych,
zdominowane sa przez efekt endotermiczny, zwigzany z przechodzeniem wydzielen do
roztworu stalego. Analiza przebiegu krzywych kalorymetrycznych probek pretow
ciagnionych prowadzi do wniosku, ze w stopie odksztalconym plastycznie rozpuszczanie
wydzielen rozpoczyna sie w temperaturze o okoto 30 °C nizszej w poréwnaniu z temperaturag
wyznaczona dla walcowki. Doktorantka interpretuje ten wynik przyspieszeniem procesu
dyfuzji wskutek podwyzszonej gestosci dyslokacii.

Poniewaz okreslenie temperatury rekrystalizacji na podstawie krzywych kalorymetrycznych
bylo niemozliwe Doktorantka dokonata poréwnania krzywych kalorymetrycznych prébek
pretow odksztalconych z réznym stopniem deformacji plastycznej z krzywa kalorymetryczng
wyzarzone] na stan O praséwki. W ten sposob uzyskata zaleznosci na ktérych zaznacza sie
efekt egzotermiczny spowodowany regeneracja struktury odksztalcenia. Okazal sie on
najwigkszy dla probek pobranych z tych pretdéw, ktorym nadano duze odksztalcenie.

Zestawienie krzywych kalorymetrycznej z dylatometryczna pozwolito stwierdzié, ze
poczatek spadku przeptywu ciepta (efekt endotermiczny) dobrze koreluje z poczatkiem
znacznego wzrostu wspolczynnika rozszerzalnosci cieplnej. Natomiast wptyw odksztalcenia
plastycznego na krzywa dylatometryczng zaznacza si¢ po osiagnigciu maksimum tej
zaleznoSci. W odréznieniu od obserwowanego dla praséwki monotonicznego spadku
wspolczynnika rozszerzalnosci cieplnej, krzywe dylatometryczne probek pobranych z pretow
odksztalconych plastycznie charakteryzuje zatamanie podczas dalszego wzrostu temperatury,
a w przypadku probki o najwyzszym stopniu odksztalcenia (67%) zarejestrowano nawet
ponowny wzrost wspolczynnika rozszerzalnosci cieplnej. Niemonotonicznosé ta, jest jak
wnioskuje Doktorantka, efektem dwu konkurencyjnych zjawisk: rozpuszczania faz czynnych
typu MgZn; oraz proceséw regeneracji struktury odksztatcenia. Wyniki zawarte w tej czesci
pracy uzupelnione sg badaniami strukturalnymi.



Bledy i nie$cislosci zauwazone w tekscie, sugestie i pytania recenzenta

Bledy i niescistosci

Czgs¢ wstepna pracy, oparta na analizie literatury napisana jest bardzo dobrze pod
wzglegdem merytorycznym i redakcyjnym. Nie ma zatem potrzeby przytaczania drobnych 1
nielicznych usterek jezykowych. Jedyna moja uwaga dotyczy dwu informacji pochodzacych z
rozdziatu 3.5. ,Wyzarzanie na stan O”, gdzie na str. 34 proces normalnego rozrostu ziaren
zostal nazwany rekrystalizacja wtorna, a na str.37 stwierdzono, ze przy odksztalceniach
mniejszych od krytycznego wystepuje normalny rozrost ziaren. Drobna uwaga — w tablicy 4
nie podano parametréw sieci fazy miedzymetalicznej 1, jak zapowiada podpis na ta tablica.

Bledy zauwazone w czgsci pracy przedstawiajacej badania wlasne:

Str. 54 — zamiast Rysunek 27 a i b powinno by¢ Rysunek 28 a, bi ¢

Str. 55, Rysunek 31 — zamiast min Ry0.2 powinno by¢ max Ry,

Str. 57, Rysunek 32 — zamiast min Rpo.2 powinno by¢ max Ry

Str. 59, Rysunek 33 — ziarna nie sg rownoosiowe jak napisano na str. 58 w komentarzu do
prezentowanych mikrostruktur, nawet jezeli wyzarzanie prowadzono w wysokiej
temperaturze. Ta uwaga dotyczy takze innych rysunkéw, np. Rysunku 44
komentowanego na str. 73.

Str. 70, Rysunek 40 ¢ przywotany w tekscie przy komentowaniu mikrostruktury dotyczy

wlasnosci mechanicznych

Str. 73, Rysunek 45 — brak czasu starzenia w podpisie pod rysunkiem

Str. 78, Tablica 6 — czy linia pozioma oddzielajaca wyniki dla wyciskania konwencjonalnego
od wynikoéw dla wyciskania metodg KOBO nie powinna by¢ przesunieta o jedno miejsce
»W gore” ?

Uwagli 1 sugestie

* W rozdziale opisujacym metodyke badan brak szczegétow dotyczacych obrobki cieplnej
na stan T6 (temperatura i czas wygrzewania przed przesycaniem stopu, temperatura i czas
starzenia). Co prawda, we wstepnej czesci pracy, w rozdziale 3.6 podano parametry
obrobki na stan T6, ale czytelnik nie jest poinformowany czy wiasnie takie stosowane byty
w prowadzonych eksperymentach.

e Str. 77, Rysunek 49 przedstawia wykresy wykonane w oparciu o dwa punkty pomiarowe —
czy nie lepiej poda¢ w tekscie odpowiednie wartosci ? Nie mamy bowiem pewnosci, ze
zaleznos¢ jest liniowa. Poza tym, czy warto$¢ wydtuzenia na rysunku 49, dla predkosci
stempla 0,1 mm/s, nie powinna wynosi¢ okoto 30%, jak na rysunku 48 ?

* W tekscie pracy doktorskiej liczbowe wyniki pomiaréw nazywane sg wielkosciami, np.
wielkos¢ Ry, = 220 MPa, wielkogé Rp02<130 MPa. Wielkoscia jest to co mierzymy,
natomiast wynik pomiaru wyrazony w odpowiednich jednostkach stanowi wartos¢
wielkoscl mierzonej. Wielko$cia mierzong jest np. granica plastycznosci, a zmierzona ilogé
MPa jest wartoscia granicy plastycznosci.

o Okreslenie ,regeneracja struktury” uzupetnitbym stowem ,,odksztalcenia” bo chodzi o
strukture materiatu odksztalconego

e Dokumentacja struktur jest bardzo obszerna, dotyczy badan przeprowadzonych przy
pomocy mikroskopii optycznej oraz gléwnie, elekironowej. Niestety, czesé
prezentowanych w pracy mikrostruktur jest mato czytelna — sa zbyt zaczernione. Czy to
moze to wina drukarki ?

Pytania recenzenta




* 7 analizy przedstawionych w pracy doktorskiej wariantéw technologii wykonywania
pretow ze stopu EN AW-7010 w stanie O wynika, ze prostym sposobem uzyskania
wymaganych wiasnosci mechanicznych w stanie O i w stanie T6 jest wyzarzanie praswki
wykonanej przez producenta. Powstaje zatem pytanie, na ktére nie znalaziem odpowiedzi
w tekscie pracy: jakie wlasnosci mechaniczne miata prasowka wyzarzana na stan O przez
producenta i przy jakich parametrach producent prowadzit wyzarzanie, skoro wymaganych
wlasnosci nie uzyskat ?

e Jakie byly przestanki do wprowadzenia trzech wariantow wyzarzania stopu 70107 W
szczegolnosci, czym kierowala si¢ Doktorantka wprowadzajac wersje wyzarzania z
wytrzymaniem wsadu w temperaturze 230 "C ?

Najwazniejsze osiagniecia rozprawy

Doktorantka przeprowadzila systematyczne badania dotyczace ksztattowania struktury i
wlasnosci stopu 7010 na drodze przerobki plastycznej i obrobki cieplnej. Na podstawie
uzyskanych wynikéw wskaza¢ mozna optymalng technologie zapewniajaca uzyskanie stopu o
wymaganych — wilasnosciach. Jednoczes$nie przeprowadzita badania o charakterze
poznawczym, ktore dotycza wzajemnej relacji miedzy zachodzacymi w podwyzszone;j
temperaturze procesami przemian fazowych i regeneracji struktury odksztalcenia tego
materiatu. Wyniki tych badan powinny zosta¢ opublikowane.

Whiosek koncowy

Przechodzac do ostatecznej oceny pracy stwierdzam, ze mgr inz. Teresa Sak swoja praca
doktorska, zrealizowana w oparciu o szeroki zakres badan eksperymentalnych, przyczynita
si¢ do poszerzenia wiedzy o technologii stopu 7010 oraz wiedzy o procesach strukturalnych
zachodzacych podezas jego obrébki cieplnej. Starannos¢ w prowadzeniu badan oraz
umiej¢tnos¢ analizy wynikow s$wiadcza o dobrym przygotowaniu Doktorantki do
prowadzenia pracy badawcze;.

Dlatego stwierdzam, ze przedstawiona praca doktorska odpowiada wymogom stawianym
do uzyskania stopnia naukowego doktora nauk technicznych przez ustawe o stopniach
naukowych i tytule naukowym oraz o stopniach i tytule w zakresie sztuki z dnia 14. 03. 2003.
1 stawiam wniosek o dopuszczenie mgr inz. Teresy Sak do jej publicznej obrony.
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