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RECENZJA
pracy doktorskiej Pana mgr inz. Lukasza Maja
pt. ,,Charakterystyka zlgczy ze stopéw tytanu wytworzonych przy uzyciu
wielowarstwowych folii Ni/Al i Ti/Al”

wykonanej pod kierunkiem prof. dr hab. inz. Jerzego Morgiela

1. Charakterystyka pracy

Praca doktorska Pana mgr inz. Lukasza Maja zawiera wyniki badan eksperymentalnych
dotyczacych wytworzenia i charakterystyki ztaczy elementéw wykonanych z dwufazowego
(a+p) stopu tytanu Ti-6Al-4V uzyskanych przy uzyciu folii wielowarstwowych Ni/Al 1 Ti/Al
metoda spajania rezystancyjnego oraz za pomoca folii wielowarstwowej NanoFoil® metoda
lutowania reaktywnego.

Reaktywne powloki wielowarstwowe z ukladu Ni-Al oraz Ti-Al charakteryzuja sie
podatnoscia na reakcje egzotermiczne, podczas ktorych wytwarzane sa duze ilosci ciepla
umozliwiajace taczenie matali, np. stopow tytanu. Dotychczas wykazano, ze ciepto uzyskane
z folii wielowarstwowych o grubosci kilkudziesieciu mikrometréw nie wystarcza do
wytworzenia trwatego potgczenia metali. Z tego wzglgdu w ramach realizacji niniejszej pracy
doktorskiej zaproponowano nowy sposob iaczenia elementéw ze stopu tytanu Ti-6Al-4V
polegajacy na wykorzystaniu ciepta powstajagcego podczas gwaltownych reakcji
egzotermicznych powtok wielowarstwowych wspomaganych grzaniem rezystancyjnym.

Tematyka badawcza pracy doktorskiej zwigzana jest z poszukiwaniem nowych
mozliwosci trwalego lgczenia stopow tytanu i jest nowatorska. Nowatorstwo polega na
opracowaniu nowego sposobu lgczenia stopu tytanu Ti-6Al-4V. Praca doktorska ma wigc

duze znaczenie naukowe, ale tez duze znaczenie technologiczne. Pan mgr inz. Lukasz Maj
w ramach realizacji pracy doktorskiej podjat si¢ opracowania trwalych ztagczy wykorzystujac
przemiany zachodzace w reaktywnych foliach wielowarstwowych Ni/Al oraz Ti/Al w celu
faczenia elementow ze stopu tytanu. Duze znaczenie dla opracowania zlaczy miaty
systematyczne badania mikrostruktury folii wielowarstwowych oraz uzyskanych zlaczy
w zaleznosci od trwania procesu spajania, jak réwniez badania wybranych wilasciwosci
mechanicznych zlgczy, takich jak wytrzymatos¢ na $cinanie i twardos$é. Zrealizowanie
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programu badan umozliwito Doktorantowi opracowanie ztaczy z powtok wielowarstwowych
Ni/Al i Ti/Al dla stopu Ti-6Al-4V uzyskanych metodg spajania rezystancyjnego
charakteryzujacych si¢ wieksza wytrzymatoscia na $cinanie i mikrotwardoscig od zigcza
Ti-6Al-4V/NanoFoil/Ti-6Al-4V wykonanego metoda lutowania reaktywnego.

Rozprawa doktorska obejmuje 111 stron i sklada si¢ z 8 rozdziatéw: wprowadzenie,
przeglad literatury, teza i cel pracy, metody eksperymentalne, wyniki badan, dyskusja
wynikéw, wnioski oraz bibliografia (104 pozycje). Ponadto Doktorant zamiescit takze
streszczenie (w jezyku polskim i angielskim) oraz wykaz skrotdw i oznaczefi. Praca zawiera
91 rysunkéw i dwie tabele. W krotkim wprowadzeniu stanowigcym rozdzial 1 Autor
wprowadzit czytelnikow w tematyke badawcza lgczenia stopéw tytanu i problemy
wystepujace podczas laczenia metali za pomoca reaktywnych folii wielowarstwowych.
Przeglad literatury (rozdziat 2) uwzglednia dotychczasowy stan wiedzy z zakresu
reaktywnych powlok wielowarstwowych, wybranych metod taczenia tytanu i jego stopow
oraz laczenia materiatéw za pomoca reaktywnych powlok wielowarstwowych. Autor duzg
uwage poswiecit zwlaszcza wytwarzaniu takich powlok, reakcjom zachodzacym
w powlokach wielowarstwowych w fazie stalej i z udziatem fazy cieklej, a takze powtokom
wielowarstwowym Ni/Al i Ti/Al. Z przegladu literatury przedstawionego w pracy wynika, ze
brak jest informacji dotyczacych mozliwosci bezposredniego lgczenia stopow tytanu za
pomoca reakcji SHS w powlokach wielowarstwowych, tzn. z pominigciem dodatkowych
warstw lutowia. Gléwnym problemem jest staby impuls cieplny reakcji SHS, ktéry nie
wystarcza do zajscia proceséw dyfuzji w ztaczu. W mojej ocenie zakres przegladu literatury
zostat dobrany trafnie i umozliwil Doktorantowi bardzo dobre przygotowanie podstaw
teoretycznych do sformulowania tezy pracy, a takze do badan eksperymentalnych i ich
dyskusji. Podsumowujac uwazam, ze przeglad dotychczasowe;j literatury zostat opracowany
rzetelnie, w sposob jasny i przejrzysty, a takze dobrze wprowadza czytelnika w tematyke
badawczg pracy.

Na podstawie dotychczasowego krytycznego przegladu literatury w rozdziale 3
Doktorant sformulowal teze i cel pracy. Doktorant postuluje, ze: ,reakcja folii
wielowarstwowych wspomagana grzaniem rezystancyjnym umozliwia lqczenie stopow tytanu
z zachowaniem wysokich wlasnosci spajanych elementéw”. Teza jest poprawna
merytorycznie, ale zawiera uproszczenia, poniewaz Doktorant stosowat w swoich badaniach
jeden stop tytanu, a takze nie sprecyzowat, jakie wlasno$ci ma na mysli.

Glownym celem badan bylo opracowanie nowej metody laczenia stopu tytanu Ti-6Al-
4V. Dla osiagniecia tego celu Doktorant zrealizowat program badan polegajgcy na:

- wytworzeniu folii wielowarstwowych Ti/Al za pomocg rozpylania magnetronowego,

- zbadaniu przemian fazowych zachodzacych podczas nagrzewania z r6zng szybkoscig za
pomoca kalorymetrii roznicowej DSC 1 in-situ TEM,

- systematycznej analizie mikrostruktury zlaczy Ti-6Al-4V/(Ni/Al)/Ti-6Al-4V  oraz
Ti-6Al-4V/(Ti/Al)/Ti-6Al-4V otrzymanych metoda spajania rezystancyjnego i zigcza
Ti-6Al1-4V/ NanoFoil /Ti-6Al-4V otrzymanego za pomoca lutowania reaktywnego,

- wstepnej ocenie wlasnosci mechanicznych opracowanych ztaczy, na podstawie pomiaréw
wytrzymatosci na Scinanie i twardosci.

Rozdziat 4 pracy doktorskiej opisuje materialy badane i ich obrobke oraz zastosowang
metodyke badawczg. Wiekszos¢ badan eksperymentalnych (obrébka cieplna powlok
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wiclowarstwowych, badania mikrostrukturalne, pomiary twardosci oraz badania
wytrzymalosci zlgczy na $cinanie zrealizowanych bylo w Instytucie Metalurgii i Inzynierii
Materialowej Polskiej Akademii Nauk w Krakowie. Wytwarzanie powlok wielowarstwowych
Ti/Al oraz spajanie stopu Ti-6Al-4V foliami wielowarstwowymi wspomagane grzaniem
rezystancyjnym wykonano w ramach wspdlpracy z Akademia Gorniczo-Hutnicza
w Krakowie.

W rozdziale 5 (38 stron) przedstawiono wyniki badan wiasnych. Zasadnicza czgs¢ tego
rozdzialu przedstawia wyniki badan mikrostruktury materialu podloza, powtok
wielowarstwowych Ni/Al (NanoFoil) i Ti/Al wytworzonych za pomoca rozpylania
magnetronowego i podczas wolnego grzania in-situ w TEM oraz foli wielowarstwowych
zapalanych impulsem pradowym, zlaczy Ti-6Al-4V/NanoFoil/Ti-6Al1-4V wykonanych za
pomocg lutowania reaktywnego, a takze zlaczy Ti-6Al-4V/(Ni/Al)/Ti-6Al-4V 1 Ti-6Al-
4V/(Ti/Al)/Ti-6Al-4V wykonanych za pomoca laczenia rezystancyjnego wspomaganego
reakcjg egzotermiczng. Badania mikrostruktury zostaly przeprowadzone systematycznie
i starannie. Na uwage zashugujg zwlaszcza obserwacje przemian in-situ w czasie wolnego
grzania w TEM. W rozdziale tym Doktorant zamiescit takze wyniki pomiaru mikrotwardosci
i nanotwardosci zlaczy oraz wytrzymalosci zlaczy na scinanie wraz z badaniami
fraktograficznymi ztaczy po takich prébach. Wykonano takze symulacje rozktadu
temperatury w strefie zlgczy podczas procesu taczenia stosujagc metode elementéw
skoficzonych. Doktorant przedstawil interpretacje wynikow badan. Rozdzial 6 stanowi
dyskusje wynikow badan (7 stron). Doktorant dyskutowal mikrostrukture powlok
wielowarstwowych wytworzonych metoda rozpylania magnetronowego i ich dobdr na ztacza,
a przede wszystkim skoncentrowat si¢ na przemianach fazowych i reakcji SHS w foliach
wielowarstwowych wolnostojacych poddanych grzaniu impulsowemu. Wazng cze$¢ dyskusji
stanowi mikrostruktura i przemiany fazowe ztgcz lutowanych reaktywnie oraz wytworzonych
z wykorzystaniem reakcji SHS w powlokach wielowarstwowych wspomaganych grzaniem
rezystancyjnym, jak rGwniez wybrane wlasciwosci ztacz.

W rozdziale 7 Autor przedstawit krotkie podsumowanie wynikow badan i 8 wnioskow.

2. Ocena pracy
Wyniki badan dotyczace opracowania trwalego zlacza z powlok wielowarstwowych

Ni/Al i Ti/Al dla elementéw wykonanych z dwufazowego (o+f) stopu tytanu Ti-6Al-4V
zawarte w pracy doktorskiej wnosza nowa wiedze i wartosci poznawcze do tematyki
badawczej laczenia stopow tytanu. Duza zaleta pracy s3 systematyczne badania
mikrostruktury i skladu fazowego samych powlok wielowarstwowych oraz opracowanych
zlaczy. Wyniki badan mikrostruktury sg dobrze udokumentowane. Zaleta pracy jest tez
poréwnanie wybranych wlasciwosci ztaczy uzyskanych przy uzyciu folii wielowarstwowych
Ni/Al i Ti/Al metoda spajania rezystancyjnego z wlasciwosciami ztaczy uzyskanych metoda
lutowania reaktywnego za pomocg folii wielowarstwowej NanoFoil®. Niezrozumiate jest
natomiast, dlaczego Autor nie zamiescil w pracy wynikow badan wiasciwosci mechanicznych
zlgcza Ti-6Al-4V/NanoFoil®/Ti-6Al-4V. Dziatanie takie jest ze szkoda dla czytelnikéw pracy
doktorskie;.

Mimo wysokiej oceny merytorycznej pracy zauwazylem takze nieScistosci oraz bledy
edytorskie. Niektore z nich wymagaja wyjasnienia lub usci$lenia.
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. W calej pracy w wielu miejscach Autor czgsto stosuje uproszczenia, ktore
wprowadzaja niejasnosci. Przyktadem jest pojecie ukladu, np. folie z ukladow Ni/Al
oraz Ti/Al. Uproszczenia takie mozna znalez¢ w tytule podrozdziatu 2.1.5 Uktad Ti/Al
oraz na str. 2, 4, 19, 20, 23, 28. Uklad jest w inzynierii materialowe] jednoznacznie
zdefiniowany. Pojecie takie nie jest precyzyjne, raczej powinno by¢ uklad warstw np.
Ni/Ti.

2. W spisie tresci pracy zastosowano bledng numeracj¢ podrozdziatéw w rozdziale 2,
a mianowicie pkt. 2.1.6-2.1.8 wlaczono do podrozdziatu 2.1. Powinny by¢ to raczej
osobne podrozdziaty 2.2,2.312.4.

3. Zamieszczono nieprecyzyjny tytul rozdzialu 4. Metody eksperymentalne. W tytule
brakuje informacji o materiatach badanych.

4. Autor stosuje niepoprawne oznaczenie stopu tytanu: Ti6Al4V. Cyfry przy
pierwiastkach oznaczajg ich zawartos¢ w % masowych. Prawidlowe oznaczenie stopu
powinno by¢ Ti-6Al-4V.

5. Na wiekszosci rysunkéw (25 rysunkow w czgsci pracy dotyczacej przegladu literatury
i 1 rysunek w czgsci eksperymentalnej pracy) sg angielskie opisy.

6. Bardzo czesto w pracy przy podawaniu wartosci liczbowych stosowane sg kropki
zamiast przecinkow. Taki separator stosuje si¢ w krajach anglosaskich. W Polsce
separatorem dziesigtnym jest przecinek.

7. Doktorant stosuje nieprecyzyjne opisy, np. na str. 8 , Tytan i jego stopy naleza do
waznych materiatow konstrukcyjnych cechujacych sie wysoka wytrzymatoscia
wlasciwg oraz odpornoscig zaréwno na oddzialywanie podwyzszonych temperatur, jak
tez na korozje”. Z powyzszego zdania nie wiadomo, jaka odpornos¢ i jaka temperature,
a takze, jaka korozje Doktorant ma na mysli?

8. Odwotanie do rysunku w tekscie pracy powinno by¢ przed rysunkiem, a nie za
rysunkiem, jak to ma miejsce w przypadku rys. 5, rys. 9, rys. 11, rys. 29 i rys. 87.

9. Numeracja réwnan znacznie ulatwilaby czytanie pracy.

10. Podpis rys. 21: powinno by¢ diagram fazowy.

11. Stosowane sg uproszczone nazwy metod badawczych, czy urzadzen: str. 31
mikroskopia skaningowa, mikroskop transmisyjny (str. 14, 27). Wskazane byloby
stosowanie skrotow SEM, TEM przedstawionych w Wykazie skrétéow i oznaczen na
poczatku pracy.

12. W podpisie rysunku 29 brak jest informacji o rys. 29d. Ponadto na rys. 29 Autor
podaje, ze w mikrostrukturze stopu Ti-6Al-4V wystepuje martenzyt iglasty a’.
Natomiast w opisie rysunku w tekscie pracy Autor podaje, ze sg to wydzielenia
plytkowe, a w kolejnym zdaniu nazywa je ziarnami.

13. W podpisie rys. 30 brak jest wyjasnienia oznaczen 1,2,3,4.

14.  Autor stosuje potoczne sformutowanie ,,czyste metale” (str. 35) i ,,czystego tytanu”
(str. 40).

15. Autor stosuje angielski skrot Fig w podpisach rysunkow 34, 37, 38, 39.

16. Podpis rys. 38 i rys. 46: Autor stosuje nieprecyzyjne pojecie ,,dyfrakcja elektronowa”

oraz ,,indeksowanie dyfrakcji” (str. 51). Dyfrakcja jest zjawiskiem fizycznym. Bardziej

poprawnie: ,,dyfraktogram elektronowy”.



17. Rozdzial 2.1.8. Podsumowanie przegladu literatury; str. 43, wiersz 24 i 25. Brak
podania odno$nikéw do literatury.

18. Zadanie polegajace na wytworzeniu folii Ni/Al jest niesciste (str. 45) i wprowadza
czytelnika w blad oraz utrudnia zrozumienie pracy. Autor nie przedstawia wynikow
badan nad wytwarzaniem takich folii Ni/Al w pracy doktorskiej. Za pomocg rozpylania
magnetronowego wytwarzane byly tylko powloki wielowarstwowe Ti/Al, zas$
w przypadku Ni/Al stosowano folie komercyjne NanoFoil z usunigtymi warstwami
lutowia. Z uwagg ta zwigzana jest tez bledna nazwa podrozdziatu 4.1.2. W pracy nie
przedstawiono wynikow badan powlok Ni/Al wytwarzanych za pomocg rozpylania
magnetronowego.

19. Brak informacji o lutowaniu reaktywnym w rozdziale 4. Metody eksperymentalne.
Informacje takie pojawiajg sie w dyskusji wynikow.

20. W tekscie pracy na str. 58 podano informacje, ze ,,przestona obejmowata duzy
obszar probki”. Znacznie lepiej byloby podaé¢ srednice stosowanej przestony
selekcyjnej?

21. Rys. 46 i rys. 51-56: brak informacji, z jakich obszaréw mikrostruktury powloki
pochodza dyfraktogramy elektronowe.

22. Rys. 51-55: brak informacji, co oznaczaja cyfry 1,2 lub 3 i co wskazujg strzatki na
tych rysunkach.

23. W calej pracy brak jest podania rodzaju ukladéw krystalograficznych i sieci
przestrzennych identyfikowanych faz.

24. Podpisy rysunkow 35, 62, 63 i 82 sg nieprecyzyjne.

25. Na str. 68 Doktorant stosuje nieprecyzyjne sformutowanie — ,,zapalanych za pomoca
4 A”.

26. W opisie rys. 71b Autor podaje informacje, ze pomiar sktadu chemicznego
potwierdzil rownomierny rozklad atomoéw Ni, Al i V. O rozkladzie atomoéw raczej
mozna wnioskowa¢ na podstawie wynikow badan wykonywanych w wysokiej
rozdzielczosci.

27. W podpisie rys. 78 brak jest informacji o wykresie zamieszczonym na rysunku.

28. Na rys. 79 i rys. 89 podano bledne oznaczenie wytrzymatosci na $cinanie — Rm.
Oznaczenie to jest zarezerwowane dla wytrzymatos$ci na rozcigganie

29. Narys. 85 brak jest oznaczenia rysunkow a,b,c.d.

30. W podpisie rys. 86, rys. 87 i rys. 88 zastosowano nieprecyzyjne pojecie ,,ciag”
zamiast ,,czas”.

31. Autor nieprawidlowo stosuje przymiotniki. W pracy spotyka si¢ czesto
sformutowania:

-,powigkszenie nizsze i wyzsze”, np. str. 14, 56, 63, 70, 83, 92, raczej powinno byé
powigkszenie mniejsze i wieksze,

- ,czas mniejszy” str. 38, raczej powinno by¢ czas krotszy,

- ,,predkosé niska” str. 34, raczej powinno by¢ predkos¢ mata.



Uwagi o charakterze dyskusyjnym dotycza wynikow badan wybranych wilasciwosci ztaczy:

1. W pracy zbadano twardo$¢ ztaczy Ti-6Al-4V/(Ni/Al)/Ti-6Al-4V i Ti-6Al-4V/(Ti/Al)/Ti-

6Al1-4V  wykonanych przy uzyciu powlok wielowarstwowych metoda spajania
rezystancyjnego. Dlaczego nie wykonano badan twardosci ztacza Ti-6Al-4V/NanoFoil/Ti-
6Al-4V lutowanego reaktywnie i nie dokonano bezposredniego poréwnania z twardoscig
zlacza Ti-6Al1-4V/(Ni/Al)/Ti-6Al-4V wykonanego przy uzyciu folii wielowarstwowej
Ni/Al metodg spajania rezystancyjnego?
Dlaczego w pracy doktorskiej nie przedstawiono wynikéw badan wytrzymalosci na
$ciskanie zlacza Ti-6Al1-4V/NanoFoil/Ti-6Al1-4V wykonanego za pomoca lutowania
reaktywnego, skoro w dyskusji wynikéw badan Autor podaje, ze takie badania byly
wykonywane i przytacza wyniki badan (str. 95, wiersz 25). Brak jest tez odniesienia do
literatury z autorstwem lub wspotautorstwem Doktoranta, w ktérej wyniki tych badan
bylyby zamieszczone.

2. W pracy doktorskiej (str. 63) przedstawiono obrazy topografii powierzchni powloki
wielowarstwowej Ni/Al zapalanej impulsem pragdowym o natezeniu 0,5 A wykonane za
pomoca SEM oraz przedstawiono interpretacj¢ opisowa na podstawie dokonanych
obserwacji. Stwierdzono, ze charakteryzuje si¢ ona ,,stosunkowo gladka powierzchnia”,
a przy wickszych powigkszeniach wystepuja ,.grzbiety”. Nasuwa si¢ pytanie jak wplywa
topografia powierzchni na wytrzymalo$¢ na $cinanie zlacza? Jaka byla topografia
powierzchni powloki wielowarstwowej Ni/Al i Ti/Al zastosowanej do ljczenia stopu
tytanu w niniejszej pracy doktorskiej? Czy wykonywano badania topografii powierzchni,
ktére umozliwityby podanie parametréw liczbowych, np. za pomocag AFM?

Uwagi o charakterze dyskusyjnym i uwagi redakcyjne zawarte w recenzji nie wptywaja na
moja pozytywng, wysoka ocene pracy. Uwagi te nalezy rozpatrywac raczej, jako inspiracje
i wskazowki dla Doktoranta, ktore moga by¢ pomocne w dalszej pracy naukowo-badawczej.

3. Ocena koncowa pracy

Po zapoznaniu si¢ z rozprawa doktorska i po dokonaniu jej szczegélowej analizy
stwierdzam, ze wyniki badan, dyskusja wynikéw badan i wnioski w niej przedstawione
potwierdzajg teze¢ badawcza. W podsumowaniu recenzji stwierdzam, ze praca doktorska
Pana mgr inz. Lukasza Maja pt. ,,Charakterystyka zlaczy ze stopow tytanu
wytworzonych przy uzyciu wielowarstwowych folii Ni/Al i Ti/Al” jest nowatorska
i zawiera wartoSciowe wyniki badan i ich dyskusj¢. W mojej opinii recenzowana praca
spelnia wszystkie kryteria stawiane rozprawom doktorskim, okreslone ustawa
o stopniach i tytulach naukowych. Wnioskuj¢ do Rady Instytutu Metalurgii i InZynierii
Materialowej Polskiej Akademii Nauk o przyjecie rozprawy doktorskiej
i 0 dopuszczenie Pana mgr inz. Lukasza Maja do publicznej obrony.



