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RECENZIA

rozprawy doktorskiej mgr inz. Dawida Kapinosa

pt. ,Ultradrobnoziarniste materiaty wytwarzane metoda szybkiej krystalizacji

na bazie stopéw Al-Si-Re ”

Recenzje wykonano na zlecenie Pana dr hab. inz. Rafata Dariko, prof. nadzw. AGH
Dziekana Wydziatu Odlewnictwa Akademii Gérniczo-Hutniczej im. Stanistawa Staszica
w Krakowie — pismo WO-sd.510-01-02/2020.

1. Wprowadzenie

Stopy aluminium, spo$réd stopéw metali niezelaznych, sa obecnie najbardziej
rozpowszechnionym tworzywem odlewniczym. Wysoka wytrzymatos¢ wzgledna,
wysoka odpornoé¢ na korozje, dobre wtasciwosci odlewnicze to zalety, ktore
decyduja o ich wykorzystaniu na komponenty odlewane. W grupie tych stopow na
szczegblng uwage zastuguja, tzw. stopy ttokowe, stosowane na ttoki silnikow
spalinowych, ktére charakteryzujg sie niskg wartoscig wspotczynnika liniowej
rozszerzalnoéci cieplnej i zwigzang z tym wysoka stabilnoscia wymiarowg w
podwyzszonych temperaturach. Cechy te w powigzaniu z dobrymi wtasciwosciami

mechanicznymi, decydujg o tym, ze siluminy tlokowe, pomimo pojawiania sig¢ nowych
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alternatywnych materiatéw, na przyktad kompozytéw na osnowie aluminiowej
zbrojonych czastkami SiC, nadal sa powszechnie stosowane w budowie uktadu
cylindrowo-ttokowego silnika spalinowego lub na inne elementy pracujace w
podwyzszonych temperaturach.

W procesie projektowania i poOzniejszego wytwarzania odlewanych
komponentdw i cze$ci maszyn, istotnym kryterium doboru materiatow s3 ich szeroko
rozumiane wiaéciwoséci  uzytkowe. Coraz wyzsze wymagania odbiorcow
komponentéw odlewanych wymuszaja na producentach odlewow koniecznosc
poszukiwania nowych lub udoskonalenia tradycyjnych tworzyw odlewniczych, ktore
spetnig okreslone oczekiwania.

Prace badawcze prowadzone w osrodkach naukowych w kraju i w swiecie,
ktérych celem jest poszukiwanie nowych lub udoskonalenie tradycyjnych stopow
odlewniczych, realizowane sa dwutorowo. Pierwszy kierunek jest zorientowany na
wytworzenie nowych materiatdw z wykorzystaniem tradycyjnych technologii
odlewniczych, poprzez okreslenie kombinacji pierwiastkow w okreslonej ilosci, celem
uzyskania odpowiedniego skfadu chemicznego i mikrostruktury, gwarantujgcych
zatozone wiaéciwoséci uzytkowe odlewu. W drugim kierunku badan, ich podstawg jest
opracowanie nowej technologii wytwarzania lub zmiana parametrow dotychczas
stosowanego procesu wytwarzania znanych juz materiatow, efektem czego jest
uzyskanie mikrostruktury, gwarantujacej wyzsze wthasciwosci  uzytkowe, w
poréwnaniu do materiatow tradycyjnie wytwarzanych.

Recenzowana rozprawa doktorska Pana mgr inz. Dawida Kapinosa taczy w sobie
elementy z obu kierunkéw badawczych, poniewaz dotyczy opracowania nowych
stopow Al-Si i Al-Si-Ni z dodatkiem pierwiastkdw ziem rzadkich, o
ultradrobnoziarnistej mikrostrukturze uksztattowanej w warunkach szybkiej
krystalizacji, gwarantujacej wysokie wtasciwosci wytrzymatoséciowe w podwyzszonych

temperaturach.
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Z tego wzgledu uwazam, ze dobor tematu rozprawy doktorskiej Pana mgr inz.
Dawida Kapinosa byt trafny, zaréwno z naukowego, jak i utylitarnego punktu

widzenia.

2. Merytoryczna ocena rozprawy doktorskiej

Rozprawa doktorska Pana mgr inz. Dawida Kapinosa dotyczy okreslenia wptywu
dodatku pierwiastkow ziem rzadkich (miszmetalu) do stopéw AIl-Si i Al-Si-Ni na ich
mikrostrukture uksztattowang w warunkach szybkiej krystalizacji i w konsekwencji na
ich wfasciwosci wytrzymatosciowe predysponujgce je na elementy pracujgce w
podwyzszonych temperaturach.

Rozprawa sktada sie z czesci teoretycznej (studium literaturowe) i czesci
badawczej, zawierajgcej opis badan wtasnych oraz wyniki badan i ich analize. Praca
zawiera 134 strony, w tym, po spisie tresci, wykazie wazniejszych oznaczen,
streszczeniach w jezyku polskim i angielskim oraz wprowadzeniu (razem 9 stron),
kolejne 28 stron to studium literaturowe obejmujgce analize stanu zagadnienia oraz
teze i cele pracy. Kolejne 78 stron to gtdwna czes¢ rozprawy, czyli badania wtasne.
Nastepnie przedstawiono analize wynikéw badan i podsumowanie (fgcznie 6 stron)
oraz spis literatury (159 pozycji) umieszczony na 8 stronach. Na korcu pracy
umieszczono spis tabel oraz spis rysunkéw (tacznie 5 stron). Rozprawa sktada sig z 4
komplementarnych wzgledem siebie rozdziatéw, zawierajacych liczne podrozdziaty.

Doktorant, adekwatnie do podjetej w rozprawie tematyki badan wtasnych,
dokonat przegladu literatury na podstawie 159 pozycji, z ktérych dominujaca
wiekszo$¢ pochodzi z lat 2000-2018, chociaz pojawiajg sie rowniez pozycje literatury z
lat 1989-1994, a nawet z 1950, czy z 1969 roku. W tej czesci rozprawy Doktorant
scharakteryzowat stopy aluminium i efekty ich umocnienia, a takze wptyw niklu i
pierwiastkéw ziem rzadkich oraz warunkow szybkiej krystalizacji na mikrostrukture i
wiasciwosci uzytkowe stopdw aluminium. Doktorant dokonujac analizy stanu
zagadnienia, w jasny i czytelny sposéb przedstawia swoje przemyslenia. Odnoszg

jednak wrazenie, ze ta czes¢ pracy, pomimo staran Doktoranta, w niektérych
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aspektach zostata potraktowana zbyt pobieznie. Szczegétowo wyjasnie to w dalszej
czesci recenzji.

Podsumowaniem czesci literaturowej rozprawy doktorskiej Pana mgr inz.
Dawida Kapinosa jest sformutowanie tezy pracy i dalej celu naukowego oraz
utylitarnego.

O ile teza i cel utylitarny pracy nie budzg watpliwosci, to wedtug mojej oceny, w
celu naukowym pracy, Doktorant powinien wyraZzniej zaakcentowaé, ze oprocz
wptywu dodatkéw pierwiastkéw ziem rzadkich, istotne jest réwniez okreslenie
wptywu warunkéw szybkiej krystalizacji (parametréw metody melt spinning) na
mikrostrukture i witasciwosci wytrzymatosciowe stopow Al-Si i Al-Si-Ni, poniewaz
konsolidacja tych dwdch efektow gwarantuje uzyskanie odpowiedniej mikrostruktury,
zapewniajacej wysokie wtasciwos$ci wytrzymatosciowe tych stopéw w podwyzszonych
temperaturach.

Dla realizacji celéw pracy i udowodnienia jej tezy, Doktorant przyjat
wieloaspektowy i do$¢ obszerny plan badan, dotyczacy analizy mikrostruktury i
whaéciwoéci wytrzymatosciowych stopéw Al-Si i Al-Si-Ni z dodatkiem miszmetalu,
wytworzonych tradycyjnie metoda odlewania grawitacyjnego do form metalowych,
nastepnie analizy topografii, mikrostruktury i sktadu chemicznego oraz pomiarow
mikrotwardosci probek ze stopéw Al-Si i Al-Si-Ni z dodatkiem miszmetalu odlanych
metoda melt spinning (prébki w ksztatcie tasm) i wreszcie analizy mikrostruktury i
sktadu chemicznego oraz wiasciwosci wytrzymatosciowych probek ze stopow Al-Si i
Al-Si-Ni z dodatkiem miszmetalu uksztattowanych w warunkach szybkiej krystalizacji,
a nastepnie poddanych rozdrabnianiu, konsolidacji i wyciskaniu wspotbieznemu
(prébki w ksztatcie pretéw). Badania te Doktorant zrealizowat wykorzystujac szeroki
asortyment metod i narzedzi badawczych, szczegélnie w odniesieniu do badan
mikrostruktury i sktadu chemicznego, w ktérych wykorzystat metody; mikroskopii
optycznej, elektronowej mikroskopii skaningowej, transmisyjnej mikroskopii

elektronowej, rentgenowskiej analizy fazowej oraz analizy fazowej metodg CALPHAD.



Poddajac ocenie meritum rozprawy doktorskiej Pana mgr inz. Dawida Kapinosa,
uwazam, ze waznym osiggnieciem Doktoranta jest pozyskanie nowej wiedzy na temat
roli pierwiastkéw ziem rzadkich w ksztattowaniu mikrostruktury stopow Al-Si i Al-Si-Ni
w warunkach szybkiej krystalizacji, w odniesieniu do mikrostruktury tych stopéw
uksztattowanej tradycyjng metoda odlewania grawitacyjnego do form metalowych.

Z naukowego punktu widzenia interesujgce sg wyniki badan dotyczgce analizy
fazowej sktadnikow mikrostruktury stopow Al-Si i Al-Si-Ni z dodatkiem miszmetalu,
uksztattowanej w warunkach szybkiej krystalizacji, a nastepnie poddanych przerdbce
plastycznej (wyciskanie wspotbiezne). Doktorant prezentuje sukcesywnie wyniki
badan mikrostruktury i analizy sktadu chemicznego, poczagwszy od obrazow
mikrostruktury pochodzgcych z mikroskopu optycznego, poprzez obrazy SEM i wyniki
rentgenowskiej mikroanalizy sktadu chemicznego, mapy rozktadu pierwiastkéw, mapy
rozktadu orientacji krystalograficznej ziaren, dalej poprzez obrazy TEM z dyfrakcjg
elektronowg i z wynikami pomiaru wielkosci ziarna i podziarna i wreszcie wyniki
analizy fazowej przy uzyciu programu Thermo-Cal. W do$¢ precyzyjny sposob opisuje
On mikrostrukture i sktad chemiczny poszczegdlnych faz wystepujacych w stopach Al-
Si i Al-Si-Ni z dodatkiem miszmetalu.

Na uwage zastugujg takze do$¢ obszernie przedstawione badania mikrostruktury
i analiza sktadu chemicznego taém ze stopu Al-Si i Al-Si-Ni z dodatkiem miszmetalu,
odlanych metoda melt spinning, chociaz, uzywajac terminologii przemystowej, mozna
by je nazwaé ,poétfabrykatem”, poniewaz finalnym wyrobem sg wyciskane
wspdtbieznie probki w ksztatcie preta.

Interesujagcymi, z poznawczego punktu widzenia, s3 wyniki badan wtasciwosci
wytrzymatosciowych, zwtaszcza wytrzymatosci na Sciskanie w temperaturze
pokojowej (20 °C) oraz w podwyiszonych temperaturach (200-500 °C). Szkoda, ze
Doktorant nie zaprezentowat wynikéw takich badan dla stopéw Al-Si i Al-Si-Ni z
dodatkiem miszmetalu, ale odlanych grawitacyjnie do formy metalowej. Stanowityby
one dodatkowy punkt odniesienia o istotnych walorach poréwnawczych, tak jak w

przypadku badan wytrzymatosci na rozcigganie.



Uwazam, ze Doktorant wykonat solidny plan badawczy, korzystajac z trafnie
dobranego, do podjetej tematyki pracy, zestawu narzedzi i metod badawczych.
Stwierdzam, ze rozprawa pod wzgledem uktadu i komplementarnosci tresci

spetnia wszystkie wymagania stawiane tego typu pracom naukowym.

3. Uwagi szczegétowe
Lektura rozprawy nasuwa szereg uwag szczegotowych, a mianowicie:

e Pierwsza uwaga dotyczy wspomnianej przeze mnie w ,Merytorycznej ocenie
rozprawy doktorskiej” zbyt pobieznej analizy literatury. Czytajagc rozprawe
odczufem pewien niedosyt wiedzy, poniewaz Doktorant zbyt ogélnie potraktowat
analize, waznych z punktu widzenia rozprawy, zagadnien. Dotyczy to zwtaszcza
wptywu dodatkow stopowych na wtasciwosci stopow aluminium (str. 16, pierwszy
akapit na rozdziatem 1.3), oddziatywania fizykochemicznego pierwiastkdw ziem
rzadkich z innymi metalami (str. 16, 8 wiersz od dotu), dalej opracowania
parametrow odksztatcenia na gorgco (str.19, ostatni akapit), charakterystyki
umocnienia wydzieleniowego (str. 21, ostatni akapit), dalej wifasciwosci
wytrzymatosciowych materiatdw o mikrostrukturze ultradrobnoziarnistej i
nanokrystalicznej (str. 23, pierwszy akapit pod rysunkiem 1.4 oraz str. 33 pierwszy
akapit na rozdziatem ,Analiza stanu zagadnienia — teza pracy”).

e Str. 34, w.15 od gory jest sformutowanie: ,.. zmniejszenie odlegtosci miedzy
ramionami wtérnymi dendrytéw — s-DAS”, bardziej poprawnie powinno byc¢
,...zmniejszenie odlegtosci miedzy ramionami drugiego rzedu dendrytéw fazy o/(Al)
—s-DAS”.

e Str. 38, tabela 3.1. Jakie byty przestanki za wyborem jako materiatu do badar stopu
Al-Si-Ni o zawartosci niklu na poziomie 13% Ni ? Zgodnie z wynikami prac autorow,
zaprezentowanymi na stronie 32, drugi akapit od dotu cytuje: ,,...dodanie niklu w
iloéci powyzej 4% powoduje pogorszenie wtasciwosci odlewniczych oraz rozrost

ziaren krzemu i wydzielen aluminiowo-niklowych, co wywotuje spadek



plastycznosci materiatu. Dodatkowo przerdbka plastyczna tych materiatow jest
praktycznie uniemozliwiona, ze wzgledu na sktonnos¢ do pekania”.

Str.38, tabela 3.1. Jakie byly przestanki za doborem zawartosci miszmetalu na
poziomie 4-5% ?

Str.39, pierwszy akapit, cytuje: ,W celu okreslenia charakterystycznych temperatur
przemian fazowych oraz wyznaczenia temperatury odlewania badanych stopow
wykonano analize termiczng....”. W tabeli 3.2 na str. 40, podano temperaturg
solidus, temperature likwidus, temperature krystalizacji eutektyki oraz
temperature odlewania. Pytanie: Czy okreslono réowniez temperatury krystalizacji
faz wydzielajacych sie przed eutektykg, o czym sSwiadcza przegiecia na krzywej
chtodzenia i piki na krzywe] jej pochodnej dT/dt ? Jedli tak, to czy Doktorant
posiada wiedze jakie to moga byc¢ fazy ?

Str. 41, pierwszy akapit pod rys. 3.4. Pytanie: Jakie byto kryterium wyboru wartosci
predkosci obrotowej kota - liniowej predkosci odlewania 15, 22,5 i 30 m/s ?
Wiadomo, ze najwieksze rozdrobnienie mikrostruktury wystgpi przy liniowej
predkosci odlewania réwnej 30 m/s. Czy byta mozliwos¢ wyboru wigkszej wartosci
liniowej predkosci odlewania ?

Str.43., tabela 3.3. Pytanie pierwsze: Jaka byta rzeczywista wartosc sity prasowania
dla poszczegdlnych stopéw ? Dla wszystkich stopéw jest podany zakres wartosci
sity prasowania. Pytanie drugie: Jak zdefiniowany jest stopien przerobu A? Czy
podana wartos¢ jest poprawna ?

Str. 50, drugi akapit od dofu. Wytworzone stopy s3 przewidziane do pracy w
podwyzszonych temperaturach . Pytanie: Dlaczego wytrzymatos¢ na rozcigganie
wykonano tylko w temperaturze 20 °C, a nie jak probe sciskania w temperaturze z
zakresu od 200 do 500 °C ?

Str.54, akapit nad tabelg 4.1. Zdanie, cytuje: ,Wtasnosci mechaniczne
wytworzonych stopéw, odlanych do kokili wytrzymatosciowej, okreslono......” itd.
Domniemywam, ze zamiast kokila wytrzymatosciowa powinno by¢ forma

metalowa.



Str. 55, akapit pod rys. 4.5.Jest, cytuje: ,,...a dodatek pierwiastkéw ziem rzadkich
wptynat na spadek wytrzymatosci na rozcigganie i plastycznosci oraz wzrost
twardosci stopow Al-Si i Al-Si-Ni. Powinno byc¢ stopow Al-Si-Mm i Al-Si-Ni-Mm.
Str.57, drugie zdanie od dofu. Stop AI-Si-Ni-Mm charakteryzowat sie wieksza
gruboscig tasm w poréwnaniu do pozostatych. Dlaczego, jak to wytfumaczyc?

Str. 59, ostatni akapit. Doktorant stwierdza, ze grubos$¢ tasmy ze stopu Al-Si
odlanej przy liniowej predkosci 15 m/s wynosi okoto 75 um, a tasmy odlanej przy
liniowej predkosci rownej 30 m/s wynosi okoto 55 um. Tymczasem, zgodnie z
tabelg 4.2 minimalna grubos¢ tasmy odlanej przy predkosci 15 m/s wynosi 85 um.
Podobne rozbieznoéci wystepujg podczas omawiania grubosci tasm ze stopu Al-Si-
Ni oraz tasm ze stopu Al-Si-Ni-Mm na stronie 61. Z czego wynikajg te rozbieznosci?
Str. 59-62. Podczas omawiania makrostruktury tasm odlanych ze stopow Al-Si, Al-
Si-Mm, Al-Si-Ni i Al-Si-Ni-Mm, Doktorant stwierdza, ze tasmy posiadajg strukture
dendrytyczng o dendrytach siegajgcych rozmiar 10 pm. Trudno na podstawie
rysunkéw 4.15-4.18 oszacowac te rozmiary, tym bardziej, ze jak stwierdzono w
drugim akapicie na stronie 61, cytuje: ,Tasmy réwniez posiadajg strukture
dendrytyczng o dendrytach osiggajacych niekiedy rozmiar rzedu 10 um. Dendryty
uzyskane w tym przypadku ze stopu Al-Si-Ni s3 jednak nieco mniejsze od
dendrytéow obserwowanych w stopach Al-Si i AI-Si-Mm”. Taki opis jest
nieprecyzyjny.

Str.64, pierwszy akapit od dotu. Jest, cytuje: ,Tasma ze stopu Al-Si-Ni ma zblizong
grubosé¢ do pozostatych tasm wynoszaca okoto 50 um i zbudowana jest z kilku
warstw (rys.4.22)”. Zgodnie z opisem pod rysunkiem 4.22. powinno by¢ Tasma ze
stopu Al-Si-Ni-Mm.

Str. 68, rys.4.29 i 4.30. Ze wzgledu na niskq jakos¢ zdje¢ mikrostruktury trudno jest
zweryfikowaé przedstawiong przez Doktoranta ich analizg. Zapewne Doktorant
dysponowat wieksza iloscig zdje¢ mikrostruktury tasm ze stopu Al-Si-Ni-Mm i stad

taka jest jego interpretacja tej mikrostruktury.



e S5tr.90-94, rys.4.63-4.67. W opisach tych rysunkéw jest sformutowanie ,mapy
rozktadu pierwiastkow w tasmie ze stopu” itd. Tymczasem powinno by¢ ,mapy

rozktadu pierwiastkow z wybranego obszaru pretow”

4. PODSUMOWANIE

Przytoczone uwagi szczegétowe nie wplywajg w istotny sposob na wartosc
naukowg rozprawy doktorskiej Pana mgr inz. Dawida Kapinosa. Przedstawiona do
recenzji praca $wiadczy o predyspozycjach Doktoranta do prowadzenia badan
naukowych, zaréwno w aspekcie doboru narzedzi i metod badawczych, jak rowniez
analizy wynikéw badan i formutowania wnioskow.

Rozprawa ma charakter poznawczy, dlatego pozytywnie oceniam jej wartos¢
merytoryczng, a przytoczone uwagi nie umniejszajg jej wartosci. Bede rad, jesli
Doktorant wykorzysta je w prezentacji wynikow swoich przysztych badan naukowych.

Uwaiam, ze, w aspekcie dalszego rozwoju naukowego, wykonane przez
Doktoranta badania $wiadcza o osiggnieciu tego pierwszego, doktorskiego etapu
dojrzatosci naukowej.

Biorac to wszystko pod uwage stwierdzam, ze przedstawiona mi do recenzji
rozprawa doktorska spetnia wszystkie wymagania stawiane pracom naukowym na
stopient doktora nauk technicznych i wnioskuje o dopuszczenie rozprawy doktorskiej
Pana mgr inz. Dawida Kapinosa do publicznej obrony przed Radg Dyscypliny Inzynieria

Materiatowa Akademii Gérniczo-Hutniczej im. Stanistawa Staszica w Krakowie.



