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Wydziat Inzynierii Materiatowe;j

RECENZJA
Rozprawy doktorskiej mgr inz. tukasza Maja

pt. ,Charakterystyka ztaczy ze stopow tytanu wytworzonych przy uzyciu wielowarstwowych
folii Ni/Al'l Ti/Al”

Podstawg formalna recenzji stanowita Uchwata Rady Naukowej Instytutu Metalurgii i
Inzynierii Materiatowej PAN w Krakowie z dnia 15 marca 2018, oraz pismo Dyrektora IMIM

PAN, prof. dra hab. inz. Pawta Zieby z dnia 6 kwietnia 2018 roku.

Uwagi ogdlne

Opiniowana rozprawa doktorska mgra inz. tukasza Maja pt. ,Charakterystyka ztaczy
ze stopow tytanu wytworzonych przy uzyciu wielowarstwowych folii Ni/Al | Ti/Al” powstata
pod opieka promotora - prof. dra hab. inz. Jerzy Morgiela z IMIM PAN w Krakowie oraz
promotora pomocniczego - dr inz. Krzysztofa Marsa z Wydziatu Inzynierii Materiatowe;j i
Ceramiki AGH. Tematyka pracy doktorskiej jest interesujaca i odnosi sie do zagadnien
zwigzanych z metodami taczenia elementow ze stopéw tytanu oraz technik badawczych
stosowanych w inzynierii materiatowej. Praca ma zardwno charakter poznawczy, jak i
utylitarny. Autor oczekuje, ze uzyskane wyniki badarn uzasadnig zastosowanie spajania
elementéw ze stopu Ti6Al4V z wykorzystaniem ciepta generowanego podczas reakcji
egzotermicznych wielowarstw wspomaganego dodatkowo grzaniem rezystancyjnym, jako

metody konkurencyjnej dla lutowania reaktywnego czy tez spajania dyfuzyjnego.

Ocena problematyki badawczej

Tematyka i koncepcja pracy ma swojg geneze w pracach IMIM PAN, w tym promotora

prof. dra hab. Jerzego Morgiela. Rozprawa stanowi kontynuacje szerszego programu badan



przemian fazowych i mikrostruktury materiatéw z udziatem transmisyjnej mikroskopii
elektronowej, obejmujacych procesy syntezy faz miedzymetalicznych z wielowarstwowych

powtok Al/Ni, Al/Ti i NiTi z wykorzystaniem obserwacji in-situ w TEM.

Autor rozprawy doktorskiej podjat temat wielowatkowych badan z zakresu technologii
spajania stopow tytanu z uzyciem reaktywnych folii wielowarstwowych. Przedmiotem badan
byt stop Ti6AI4V oraz wielowarstwowe folie Ni/Al | Ti/Al. Analizowane byty mikrostruktura i
wiasciwosci mechaniczne materiatéw przed i po procesie taczenia. Oryginalnoéé pracy polega
na wykorzystaniu ciepta z reakcji egzotermicznych w wielowarstwowych foliach
wspomaganego grzaniem rezystancyjnym do faczenia elementéw ze stopu Ti6Al4V. Wybér
metody spajania zostat uzasadniony przez Autora w przegladzie literatury w rozdziale 2,
prezentujagcym migdzy innymi problemy technologiczne zwigzane z taczeniem tytanu i jego
stopow tradycyjnymi technikami, takimi jak spawanie przy pomocy wiazki elektronowe;j,
Swiatta lasera lub elektrody wolframowej. Wada tych metod jest miedzy innymi
wystepowanie szerokiej strefy wptywu ciepta, duzych naprezein wynikajacych ze skurczu
podczas krystalizacji, co wymusza stosowanie wyzarzania odprezajacego, a w przypadku
lutowania dyfuzyjnego konieczno$¢ dtugiej ekspozycji taczonych elementéw na dziatanie
wysokiej temperatury. Czynniki te wywotuja niepozadane zmiany w mikrostrukturze
zarowno w obszarze ztaczy, jak i materiatu rodzimego, co moze skutkowaé obnizeniem
wiasciwosci mechanicznych. W swoich badaniach mgra inz. tukasz Maj stosowat spajanie
stopu tytanu z uzyciem reaktywnych folii wielowarstwowych, podlegajacych silnym reakcjom
egzotermicznym, dostarczajagcym duzg ilos¢ ciepta w krdtkim czasie z jednoczesnym graniem

rezystancyjnym.

Przeprowadzone w ramach pracy eksperymenty, w ktdrych istotng role odgrywaty
badania mikrostruktury pozwalajg na stwierdzenie, ze zaproponowana przez Autora
technologia umozliwia zaréwno natychmiastowy zapton reakcji SHS w folii wielowarstwowe;j,
jak tez uzyskanie temperatury umozliwiajacej reakcje produktéw SHS z taczonym
materiatem, czego efektem jest uzyskanie trwatego pofaczenia. Przewaga tego rozwiazania
polega przede wszystkim na braku koniecznosci zastosowania dodatkowych warstw lutowia i
wzmocnienie impulsu cieplnego reakcji SHS grzaniem rezystancyjnym. W literaturze brak jest
doniesien dotyczacych mozliwosci uzyskania potaczern elementéw wytacznie przy

wykorzystaniu reakcji SHS w wielowarstwowych foliach. Wynika to gtéwnie z faktu, ze nawet



duze ilosci ciepta uzyskane droga SHS ulegaja szybkiemu rozpraszaniu, co powoduje
gwaftowne zahamowanie proceséw dyfuzyjnych, ktérych zajscie jest niezbedne do uzyskania
dobrego potaczenia. W tym obszarze tematycznym miesci sie rozprawa mgra inz. t. Maja, co
potwierdza aktualnos¢ rozwigzywanych przez Autora probleméw badawczych.
Zaproponowane przez Doktoranta wykorzystanie synergicznego efektu cieplnego reakcji SHS
i grzania rezystancyjnego, umozliwia w strefie ztacza szybkie osiggniecie i utrzymanie
pozadanej temperatury i pozwala na f3czenie stopow tytanu z zachowaniem witasnosci
spajanych elementéw. Nalezy podkresli¢, ze w Polsce tematyka taczenia stopéw tytanu

zajmuja sie wiele osrodkéw naukowych, co wskazuje na wage tego problemu.

Bioragc pod uwage przytoczone aspekty dotyczace problematyki naukowej, zakres
przeprowadzonych badan oraz kompleksowos¢ podejscia do rozwigzania zagadnien, nalezy
uznac podjecie tematu rozprawy za celowe i w petni uzasadnione merytorycznie, jak rowniez
aktualne i twoércze zaréwno pod wzgledem poznawczym, jak i w odniesieniu do
potencjalnych praktycznych zastosowan. Przy tak aktualnej tematyce rozprawy zaskakujacy

jest fakt braku powotan w jej tresci na publikacje autorstwa lub wspdétautorstwa Doktoranta.

Szczegotowa charakterystyka rozprawy

Przedstawiona do zaopiniowania praca doktorska stanowi opracowanie zagadnien
sprecyzowanych w tytule rozprawy, a jej tres¢ zostata zawarta na 111 stronach (w tym:
wykaz skrotow i oznaczen, 91 rysunkoéw — obrazéw urzadzen, mikrostruktur, wykreséw i
schematow oraz 2 tabele). Praca doktorska autorstwa mgra inz. tukasza Maja sktada sie z 8
rozdziatéw poprzedzonych streszczeniem z klasycznym ukfadem tresci, w ktérym po czesci
stanowigcej merytoryczne wprowadzenie w tematyke, nastepuje przeglad literatury (33
strony), zakonczony podsumowaniem, w oparciu o ktére sformutowano teze badawczg i cel
naukowy (rozdziat 3). W rozdziale tym przedstawiono réwniez zaplanowane zadania istotne z
punktu widzenia realizacji celu naukowego badan. Kolejna czes¢ pracy (65 strony) obejmuje
opis stosowanych metod eksperymentalnych (rozdziat 4) oraz wprowadza w zagadnienia
doswiadczalne, przy czym w rozdziale 5 prezentowane s3 wyniki badan wtasnych, a w
kolejnych rozdziatach 6 i 7 podsumowano osiggniete rezultaty oraz przedstawiono wnioski
wynikajace z pracy. Konczy ja wihasciwie dobrany do tematyki prowadzonych badarn spis

literatury, zawierajgcy 104 pozycji.



Autor przyjat wtasciwy cel jak i hipoteze badawcza, ktérg nastepnie zweryfikowat,
zaktadajgc mozliwosc taczenie stopdw tytanu z zachowaniem wysokich whasnosci spajanych
elementéw z wykorzystaniem impulsu cieplnego, pochodzacego z reakcji egzotermicznych
folii wielowarstwowych, wspomaganych grzaniem rezystancyjnym. Zastrzezenie mozna mie¢
jedynie do zbyt ogdlnego sformutowania celu pracy i braku okreslenia o jakie wtasnosci
spajanych elementéw chodzi. W rzeczywistosci podstawg oceny byty witasnosci mechaniczne
analizowane w oparciu o pomiary twardosci i badania wytrzymatosci na scinanie. Zakres
pracy, ktory jest niewatpliwie szeroki, przewidywat miedzy innymi okreslenie sekwencji
przemian fazowych w funkcji szybkosci nagrzewania z wykorzystaniem metod DSC oraz in-
situ TEM, analize (SEM/TEM) mikrostruktury i sktadu chemicznego (EDS) ztgczy otrzymanych
metoda spajania rezystancyjnego oraz badania wtasnosci mechanicznych w oparciu o

pomiary twardosci i wytrzymatosci na Scinanie.

Do najistotniejszych osiggnie¢ Doktoranta o charakterze technologicznym nalezy
zaliczy¢  wytworzenie wielowarstwowych folii Ni/Al oraz Ti/Al metoda rozpylania
magnetronowego, ale przede wszystkim, poprzez pofaczenie reakcji SHS wspomaganych
grzaniem rezystancyjnym, uzyskanie ztaczy Ti6AI4V/(Ti/Al)/Ti6AI4V i Ti6AI4V/(Ni/Al)/Ti6Al4V.
Nalezy podkresli¢, ze otrzymane w pracy ztacza cechowaty sie wytrzymatoscig na scinanie
znacznie wiekszg od zfaczy uzyskanych dotychczas stosowanymi metodami lutowania
reaktywnego czy tez spajania dyfuzyjnego. Dodatkowym atutem opracowanej technologii
jest zachowanie wysokiej twardosci stopu Ti6Al4Vw strefie ztgcza. Uzyskane wyniki stanowic
mogg podstawe do oceny efektywnosci stanowiska opracowanego do procesu nanoszenia
powtok wielowarstwowych metodg rozpylania magnetronowego, a takze utatwi¢ wybér
powtok wielowarstwowych w procesach spajania elementéow ze stopdw tytanu. Autor
wytworzyt badane materiaty i zminimalizowat problem porowatosci w obszarze ztaczy
poprzez wydtuzenie czasu procesu faczenia. W tym kontekscie pojawia sie pytanie natury
ogodlnej, co de facto jest czynnikiem wspomagajacym w zaproponowanej metodzie faczenia.
Wydaje sie, ze Doktorant miat podobny dylemat, o czym moze $wiadczyc¢ fakt, ze w tresci
pracy szeroko uzywat sformutowania ,reakcje egzotermiczne wielowarstw wspomagane
dodatkowo grzaniem rezystancyjnym”, ale rozdziaty 5.5 i 5.6 maja juz tytut ,taczenie
rezystancyjne TiAl4V wspomagane reakcja egzotermiczng folii...”. Nie jest to problem tylko o

charakterze semantycznym, bowiem jak wynika z pracy, znaczaco mniejsze efekty



egzotermiczne typowe dla powtok wielowarstwowych Ti/Al, nie majg swojego przetozenia na
wilasnosci mechaniczne zfaczy Ti6AI4V/(Ti/Al)/Ti6Al4V. Poréwnanie mikrostruktury i
wiasnosci mechanicznych otrzymanych w pracy ztgczy Ti6Al4V/(Ti/Al)/Ti6Al4V i
Ti6Al4V/(Ni/Al)/Ti6AI4V jest utrudnione z powodu roéinej tacznej grubosci powtok
wielowarstwowych zastosowanych w procesach spajania rezystancyjnego w obu tych
przypadkach. Temperatura adiabatycznych reakcji SHS w uktadzie wielowarstwowym zalezy
bowiem réowniez od jego geometrii. Dodatkowo wtasciwosci mechaniczne Autor oceniat w
oparciu o pomiar mikrotwardosci w przypadku ztaczy z Ni/Al , a dla ztgczy Ti/Al przy uzyciu
nanoindentera. Oba zftacza charakteryzowaty sie zblizong wytrzymatoscia na s$cinanie,
dlatego tak istotna jest mozliwos¢ pordwnania rozktadéw twardosci na ich przekrojach po

procesach spajania.

Na wyroznienie zastuguje bardzo szeroki zakres badan strukturalnych, ktéry wymagat
zastosowania zaawansowanych technik badan z obszaru inzynierii materiatowej. Wyzwaniem
byta zaréwno preparatyka préobek, wybdr metod badawczych jak réwniez interpretacja
uzyskanych wynikéw. Niewatpliwie wsparcie dla Doktoranta byto duze doswiadczenie w
obszarze badan warstw i powtok pracownikéw oraz zaplecze aparaturowe IMIM PAN w
Krakowie. Charakterystyka mikrostruktury obejmowata zaréwno opis budowy powtok
wielowarstwowych w stanie przed i po reakcjach SHS, jak i wytworzonych ztgczy. Obserwacje
mikrostruktury ztacza prowadzono za pomoca skaningowych mikroskopéw elektronowych w
trybach elektronéw wstecznie rozproszonych BSE oraz elektronow wtornych BSE. Analize
mikrostruktury folii wielowarstwowych wraz z eksperymentami in-situ oraz obserwacje
mikrostruktury wytworzonych zfaczy prowadzono przy uzyciu transmisyjnego mikroskopu
elektronowego wyposazonego w spektrometr promieniowania rentgenowskiego EDAX EDS,
detektor STEM/HAADF oraz kamere CCD do obserwacji wysokorozdzielczych HREM.
Subtelne badania, dotyczace identyfikacji sktadu fazowego w nano-obszarach wykonano przy
uzyciu dyfrakcji elektronowych uzyskanych zaréwno w wigzce réwnolegtej jak i w oparciu o
mikrodyfrakcje, do opisu ktorych wykorzystano dedykowane programy komputerowe.
Przygotowanie preparatow do wymienionych badan wymagato zastosowania systemu FIB i
odpowiedniej procedury opracowanej w IMIM PAN, pozwalajacej na pobieranie prébek
reprezentatywnych dla przekrojéw poprzecznych folii wielowarstwowych jak i spajanych

elementéw. Czes¢ pracy zawierajgcq watek badan mikrostruktury oceniam wysoko, opis



sekwencji przemian fazowych w powtokach wielowarstwowych w funkcji szybkosci
nagrzewania oraz analize mikrostruktury ztaczy otrzymanych poprzez potaczenie reakcji SHS
z grzaniem rezystancyjnym dla réznych czaséw spajania, uwazam za istotny wktad w obszar

badan podstawowych z zakresu inzynierii materiatowej.

Doktorant szczegétowo charakteryzowat badane materiaty od skali mikro do nano.
Niemniej Autor pracy nie w petni docenit wage uzyskanych wynikdéw, poniewaz opisy
niektdrych rysunkow s3 niepetne. Brakuje réwniez analizy iloSciowej rozmiaru ziaren, np. w
podwarstwach NiAl i TiAl ztaczy. Wyznaczenie rozktadu wielkosci ziaren oprocz wskazania
wartosci S$redniej, pozwolitoby na pordéwnanie jednorodnosci nanostruktury w obu
obszarach. Autor musiat takze stang¢ wobec pewnej trudnosci w uogodlnieniu otrzymanych
wynikow, czego efektem jest brak we wnioskach jednoznacznego wskazania, ktéra ze
stosowanych powtok wielowarstwowych (Ni/Al czy Ti/Al) jest efektywniejsza z punktu
widzenia taczenia elementéw ze stopu Ti6AI4V. Jesli na obecnym etapie nie jest to mozliwe,

nalezatoby zaproponowac w tym obszarze plan dalszych badan.

Na podkreslenie zastuguje fakt, ze Autor ma swiadomos¢ koniecznosci
kontynuowania niektérych watkéw naukowych pracy, Swiadczy to o Jego dojrzatosci
naukowej. Stusznie wskazuje na celowe prowadzenie dalszych badan, cho¢ jako bardziej
obiecujagce wymienia inne rozwigzania materialowe - wielowarstwowe folie Pt/Al,

charakteryzujace sie wyzszg entalpig tworzenia faz miedzymetalicznych.

Na tle wynikow uzyskanych w ramach recenzowanej rozprawy oraz przeprowadzonej

dyskusji nasuwaja sie nastepujace pytania, ktére wymagaja komentarza ze strony Autora:

1. Jak ztacze uzyskane w oparciu o powtoki wielowarstwowe Ti/Al lub Ni/Al wptywa
na plastycznosé/kruchosé potaczonych elementéw ze stopu Ti6AI4V i czy mozna
to zweryfikowac na drodze eksperymentalnej?

2. Dlaczego mikrostruktura w ztaczach Ti/Al charakteryzuje sie mniejszym
rozmiarem ziaren w porownaniu ze zfgczami uzyskanym poprzez zastosowanie
powtok wielowarstwowych Ni/Al?

3. Szerszego opisu/komentarza wymagaja wyniki badarn przetoméw. Z czego

wynikaja réznice w obrazach (SEM/SE) przetomoéw ztgczy Ti6Al4V/(Ni/Al)/Ti6Al4V



oraz Ti6Al4V/(Ti/Al)/Ti6Al4V? Czy charakter przetomdw w obu przypadkach jest

ten sam?

Uktad rozprawy jest poprawny i przejrzysty, odpowiadajacy typowemu dla tego rodzaju
opracowan. Odzwierciedla on ciag kolejnych etapow rozwigzywania postawionego zadania
badawczego. Praca jest zredagowana w sposdb dosy¢ staranny, jednak Autorowi nie udato

sie uniknac kilku potkniec réznej natury:

1. Tytut rozdziatu 5.6.5 powinien brzmie¢ ,Badania fraktograficzne ztaczy
Ti6Al4V/(Ti/Al)/Ti6AI4V”, a nie jak btednie umieszczono w tekscie ,ztaczy
Ti6AI4V/(Ni/Al)/Ti6Al4V”;

2. Rozdziat 5.1 ,Podziat zadan w ramach pracy” zostat ujety zbyt syntetycznie,
zawiera jedynie tabele bez komentarza;

3. Jak nalezy rozumieé¢ podpis pod rys.20 , Mikrostruktura przereagowanej powtoki
wielowarstwowej w modzie SHS...”?

4. Czy wiasciwe jest stosownie wymiennie poje¢ ,faza miedzymetaliczna” lub
»,ZWigzek miedzymetaliczny”?

5. Brak jest numeracji wzordéw; rys. 7, str.16 - brak opisu rysunkéw a i b; rys. 26,
str.31 — brak opisu symboli stref spoiny; rys. 29d, str.33- brak podpisu; rys.30a,
str. 35 - co oznaczaja zamieszczone cyfry 1+4; rys.33, str. 38 - w podpisie powinna
by¢ informacja o stosowaniu lutowia, analogicznie do pozostatych rysunkow;
rys.57, str. 62 — nie wiadomo, ktére zdjecie przedstawia folie wielowarstwowg
Ni/Al , a ktére Ti/Al;

6. Autor uzywat wielu skrétow myslowych takich jak: ,dynamiczna dyfrakcja”
(rys.18, str.26), ,folia przereagowana za pomoca 4 A” (podpis rys.64 i 65, str. 69),
»okazjonalnie wystepujace pustki” (str.86), ,S$rednia wielkos¢ fazy” (str.87),
kubiczne ziarna str. 59 zamienione w kuboidalne na st. 93, , krystality wrastajg w
kierunku warstwy aluminium” (str. 94) ;

7. Czes¢ rysunkow jest zamieszczonych z opisem w jezyku polskim, a czes$¢ w jezyku
angielskim. Jest to nieco irytujgce zwtaszcza w przypadku prostych schematéw np.

rys.32, str. 37, na przygotowanie ktérych nie poswiecitby Doktorant duzo czasu;



8. Brak jest ujednolicenia: symboli okresu powtok wielowarstwowych (rys.16, str.25,
str. 37), dotyczy to takze jednostek, w ktérych podawana jest temperatura folii

Ni/Al'i Ti/Al podczas reakcji SHS ( str.25i 29).

Jak kazda praca, réwniez i ta nie jest catkiem wolna od drobnych usterek lub pomytek
natury jezykowej, z ktorych czes¢ wymieniam z obowigzku recenzenta. Nalezy do nich
stosowanie: okreslen mniejsza temperatura (str.20), wymiennie szybkos¢ i predkosc¢ (np. str.
14 szybkos¢ rozpylania, predkos¢ nanoszenia), niskie i wysokie powiekszenia (str.14 i 63). W
przysztosci przy redagowaniu tekstow w jezyku polskim, merytorycznie zwigzanych z
tematyka rozprawy nalezatoby pamietac, ze liczba mnoga w dopetniaczu od stowa ztacze
brzmi ztaczy, a nie ztacz jak to Autor niejednokrotnie, na szczescie nie w sposéb

konsekwentny stosowat w pracy.

Whioski koncowe

Mimo sformutowanych uwag krytycznych, recenzowang rozprawe doktorska Pana mgr
inz. tukasza Maja pt. ,Charakterystyka ztgczy ze stopédw tytanu wytworzonych przy uzyciu

|H

wielowarstwowych folii Ni/Al | Ti/Al” oceniam wysoko i uwazam j3 za istotng w zakresie
nowych metod taczenia elementéw ze stopow tytanu. Zamieszczone w rozprawie wyniki sg
ciekawym i oryginalnym osiggnieciem Doktoranta. Autor sformutowat oryginalny problem
naukowy i przedstawit jego rozwigzanie, wykazat sie przy tym odpowiednia wiedzg
teoretyczng z zakresu inzynierii materialowej, a takie umiejetnoscia samodzielnego
analizowania zagadniern naukowych, korzystajac z szerokiej gamy metod badawczych.
Zweryfikowat doswiadczalnie przyjeta koncepcje wytwarzania zfgczy ze stopow tytanu przy
uzyciu wielowarstwowych folii Ni/Al | Ti/Al, ktdrej zastosowanie moze mieé znaczenie
techniczne w réinych dziedzinach gospodarki. Umiejetnosci eksperymentalne przy
rozwigzaniu postawionego problemu nie budzg watpliwosci. Wymienione w recenzji uwagi
krytyczne odnoszg sie gtownie do sposobu prezentacji rezultatéw i nie obnizajg ogélnej
oceny pracy i wiedzy Doktoranta. Badania zostaly wykonane poprawnie i ze znajomoscia
zasad pracy naukowej w obrebie metod taczenia materiatéw metalicznych i charakterystyki
przemian fazowych w uktadach wielowarstwowych Ti/Al oraz Ni/Al. Na tej podstawie,

stwierdzam, ze przedstawiona rozprawa spetnia wymagania Ustawy z dn. 14 marca 2003 r. o

stopniach i tytule naukowym oraz o stopniach i tytule w zakresie sztuki (Dz. U.z 2003 r. Nr



65, poz. 595; z 2005 r. Nr 164, poz. 1365, z 2010 r. Nr 96, poz. 620, Nr 182, poz. 1228, z 2011
r. Nr 84, poz. 455) Art. 13, pkt 1 i pkt 4, wraz z pdzniejszymi zmianami ogfoszonymi w
Ustawie z dnia 18 marca 2011 r. i wnioskuje o dopuszczenie Pana mgr inz. tukasza Maja do

publicznej obrony pracy przed Radq Wydziatu Instytutu Inzynierii Materiatowej i Metalurgii

PAN w Krakowie. /
e

P
alina Garbacz



