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Wplyw dodatku renu i tlenku glinu na wla$ciwosci mechaniczne i odpornos¢ na
utlenianie zwigzkéw mi¢dzymetalicznych na bazie NiAl wytwarzanych metoda

metalurgii proszkéw

Uwagi ogélne

Praca doktorska magistra inz. Kamila Bochenka powstata w Instytucie Podstawowych
Problem6w Techniki Polskiej Akademii Nauk w Warszawie. Promotor pracy Pan Profesor dr
hab. inz. Michat Basista jest cenionym naukowcem, specjalizujacym si¢ w badaniach proceséw
wytwarzania materiatbw  kompozytowych i badaniach wlasciwosci, szczego6lnie
mechanicznych tych materiatéw. W ostatnich latach Pan Profesor Michat Basista koncentruje
swoje badania na tematyce nowych materialéw do zastosowan w wysokich temperaturach.
W tym wladnie obszarze badawczym zostata ulokowana praca Doktoranta. Przedmiotem badan
byly spieki na bazie NiAl z dodatkiem renu i tlenku glinu. Jest to ciekawy temat, jego realizacja
pozwala przyblizyé si¢ do wytworzenia nowej grupy materialéw konstrukcyjnych,
przeznaczonych dla lotnictwa, gtéwnie silnikéw odrzutowych.
Rozprawa dotyczy rozwigzan zardwno problemow technologicznych jak i naukowych. Badania
zwigzane sg z modyfikacjg whasciwosci spiekéw na osnowie fazy migdzymetalicznej NiAl za
pomocg dodatkéw renu i tlenku glinu. Zagadnienie wprowadzania renu do fazy
miedzymetalicznej NiAl, zwlaszcza dla materiatéw otrzymywanych droga metalurgii proszkow
jest tematem nowym.

Doktorant za cel pracy przyjal zaprojektowanie skladu chemicznego i wytworzenie

metoda metalurgii proszkéw materialu kompozytowego na bazie NiAl z dodatkiem renu
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i tlenku glinu o wysokiej gestosci wzglednej, zbadanie kluczowych pod wzgledem
aplikacyjnym  wlasciwosci mechanicznych wytworzonego materialu, analiz¢
miktrostruktury oraz wplywu dodatkéw na oporno$§é materialu na utlenianie w wysokich
temperaturach. W pracy Doktorant postawil nastepujaca tez¢ badawcza:
Sci§le okreslone ilosci dodatkéw Re i AL2O3 wynikajace z analizy diagramu fazowego
i ustalony w wyniku badan zestaw parametréw procesu technologicznego spowodujg
znaczacy wzrost wybranych wlasciwo$ci mechanicznych NiAl bez znacznego pogorszenia
odpornosci na utlenianie w wysokich temperaturach.
Magister inz. Kamil Bochenek przeprowadzit badania w nastgpujacym zakresie:
e optymalizacji procesu mielenia proszkéw przy uzyciu mlyna planetarnego wraz
z kontrolg wielkosci czastek po procesie mielenia,
e optymalizacji proceséw wytwarzania, zastosowania réznych metod konsolidacji —
spiekania pod ci$nieniem (HP) oraz spiekania aktywowanego pradem elektrycznym
(SPS),

o analizy mikrostruktury — badania SEM, EDS, WDS, XRD, TEM,

e badan whasciwosci mechanicznych — wytrzymato$ci na zginanie, odpornosci na kruche

pekanie, wytrzymalo$ci na rozcigganie, twardosci i mikrotwardosci,

e badan odpornosci na utlenianie w wysokich temperaturach.

Cze$é prezentowanych w rozprawie wynikow zostata uzyskana w ramach realizacji dwoch
projektow OPUS finansowanych przez Narodowe Centrum Nauki pt.: ,,Wplyw resztkowych
naprezen cieplnych na proces pekania i wybrane wiasciwosci mechaniczne kompozytow
metalowo-ceramicznych - badania do§wiadczalne i modelowanie” oraz ,,Multiscale numerical
modeling of sintering processes”, w ktérych Doktorant petnil funkcje wykonawcy.

W $wietle poczynionych uwag wstepnych recenzentka wyraza poglad, ze zaré6wno
temat pracy doktorskiej magistra inz. Kamila Bochenka jak i zakres badan i ich
analiz¢ nalezy ocenié¢ bardzo wysoko. Praca spelnia wymagania przyj¢te w obszarze

Inzynierii Materialowej i na pewno wyniki badan sa bardzo warto$ciowe.




Charakterystyka rozprawy

Rozprawa zredagowana jest w poprawnie, jej struktura odpowiada monografii. Praca sktada
si¢ ze streszczenia w jezyku polskim, angielskim, wprowadzenia, czterech rozdziatow
opisujacych wyniki badan, wnioskéw koncowych i bibliografii. W pierwszym rozdziale
przedstawiono stan wiedzy na temat NiAl, mozliwosci modyfikacji tej fazy, metod
otrzymywania, odpornosci NiAl na utlenianie oraz w ostatnim podrozdziale modyfikacji NiAl
poprzez wprowadzenie Re. W kolejnym rozdziale sformutowano cel i tezg pracy. Kolejny
rozdziat zawiera metodyke badaf. W rozdziale czwartym przedstawiono wyniki badan
wlasnych oraz dyskusje wynikow. Rozdzial piaty to wnioski koficowe. Na koncu opracowania
znajduje si¢ bibliografia. Ogoélnie mozna stwierdzié, ze korzystano z aktualnych pozycji
literaturowych, zamieszczonych zaréwno w uznanych czasopismach rzeczowych, materiatach
informacyjnych znanych organizacji, ksigzkach i normach ISO . Cytowana literatura, obejmuje
okres ostatnich 30-lat (z wyjatkiem kilku starszych pozycji) i §wiadczy o dobrym rozpoznaniu
tematu rozprawy przez Doktoranta.

Szczegélowa charakterystyka rozprawy

Recenzowang rozprawe rozpoczyna wprowadzenie do problematyki badan
z uzasadnieniem jej aktualnosci. Doktorant w czgsci literaturowej, ktorg stanowi rozdzial 1
przedstawit wiasciwoscei fizyczne i mechaniczne NiAl, metody wytwarzania tej fazy, efekty
umacniania tlenkami metali (ODS) oraz koncepcje modyfikacji NiAl drogg procesu
wytwarzania oraz poprzez dodatek drugiej najczgsciej plastycznej fazy. Wigkszosé
analizowanych metod modyfikacji dotyczy poprawy odpornoéci na kruche pekanie NiAl.
W tych rozwazaniach wskazano metod¢ kierunkowego krzepnigcia jako wiodaca metode
wytwarzania topatek turbin z nadstopéw niklu i jest to metoda ktéra dla stopéw NiAl-Cr-Mo
pozwolita uzyskaé¢ odpornosé na kruche pekanie okoto 22 MPaym. W analizie literaturowe;j
znalazly sie takze analizy dotyczace zastosowania metod metalurgii proszkow jako metody
alternatywnej w stosunku do metod odlewniczych powszechnych dla otrzymywania stopow
NiAl. Rozdziat pierwszy koniczy analiza zagadnienia utleniania NiAl oraz przedstawiono
koncepcje wprowadzenia renu jako dodatku poprawiajacego ciagliwo$¢ NiAl. Nastgpnie
sformutowano cel, teze i przedstawiono program badan. Rozdzial trzeci zawiera informacje
zwigzane z metodyka badawczg, ktora obejmuje mielenie proszkéw, spiekanie HP i SPS
metody mikroskopowe i spektrometryczne analizy mikrostruktury materialtow SEM, EDS,
WDS, TEM, XRD, pomiary gesto$ci oraz badania wilasciwosci mechanicznych -
wytrzymato$ci na zginanie, odpornosci na kruche pgkanie, modutu Younga, wytrzymatoéci na

rozciaganie, twardosci i mikrotwardosci. Ostatni podrozdzial 3.4 stanowi opis metody badan
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odpornosci na utlenianie. Rozdziat czwarty to wyniki badan i ich dyskusja. Zastosowano
komercyjne proszki NiAl, Re oraz Al2O3 o wysokiej czysto$ci 99% i wyzszej. Doboru udziatu
renu dokonano na podstawie uktadu réwnowagi fazowej dla stopu NiAl-Re. Przyjeto 0,6% at.,
1,25% at., 1,5% at., 2,5% at. renu. Udzial dodatku Al,O3 przyjeto na podstawie kryterium
poprawy odpornosci na kruche pekanie. Analizujac informacje literaturowe przyjgto 10% obj.
dodatku ALO3, bazujac na wtasnych wynikach badan przyjeto takze zawarto$¢ Al2O3 od 0,5 do
2% obj. Przebadano materiatéw o 28 skladach fazowych. Mielenie przeprowadzano w miynku
planetarnym z wylozeniem i mielnikami wykonanymi z weglika wolframu, stosujgc heptan
i mieszanie na sucho. Jako optymalny czas spiekania okre$lono 8 godzin. Warunki spiekania
dobrano stosujgc  kryterium najwyzszej warto$ci gestosci  wzglednej.  Spiekanie
przeprowadzono stosujgc metodg prasowania na gorgco oraz metodg SPS. Wszystkie spiekane
materialy uzyskaty gestoé¢ wzgledng powyzej 99%. Wyniki analizy mikrostruktury dla
spiek6w NiAl wykazaty obecno$¢ tlenkéw na granicach ziaren, ktére moga by¢ efektem
zanieczyszczenia proszkow lub efektem nieszczelnosci mtynka planetarnego. Dodatkowo dla
czystych NiAl bez dodatkéw zaobserwowano weglik wolframu. Zastosowane metody
badawcze nie wykazaty zjawiska rozpuszezalnosci renu w NiAl (ktéry powinien rozpuszezaé
sic w zakresie 0,4-0,5% obj.), czego oczekiwano analizujac uktad réwnowagi fazowej dla
systemu NiAl-Re.  Przeprowadzone badania wlasciwosci mechanicznych pozwolity
wytypowaé NiAl8h 0.7Re 0.5A1,03 jako materiat o najwyzszych wartosciach odpornosci na
kruche pekanie, najwickszej wytrzymato$ci na zginanie oraz najwigkszej wartosci modutu
Younga. Zaobserwowano, ze zwiekszenie udziatu tlenku glinu wplywa na obnizenie
odpornosci na kruche pekanie. Badania wytrzymatosci na rozcigganie przeprowadzono dla
spiekéw NiAl (bez mielenia), NiAl 8h oraz NiAl8h 0.7Re 0.5A1203. Oszacowana wartos¢
odksztatcenia w probie rozciggania jest jednak znacznie ponizej poziomu wyznaczonego dla
materialéw konstrukcyjnych w zastosowaniach lotniczych. Na podstawie testow nanoidentacji
i zréznicowania mikrotwardo$ci na granicy ziaren renu i fazy migdzymetalicznej podjgto probe
oceny mozliwosci dyfuzji, jednak wyniki pomiaréw nie pozwalajg na potwierdzenie hipotezy
o tworzeniu sie roztworu na granicy ziaren. Dla wybranych sktadéw probek przeprowadzono
testy majace na celu okre$lenie odpornoéci na utlenianie. Test zrealizowano wedlug whasnego
indywidualnego planu badawczego, ktory polegat na 50-cio krotnym umieszczaniu probki, na
okres jednej godziny, w temperaturze 900°C, 1100°C i 1300°C. Calkowity czas trwania testu
dla jednej probki trwal 150 godzin. Wyznaczono wykresy utleniania dla materiatow
o zréznicowanej zawartoéci renu, o nastepujacych sktadach NiAl, NiAl 4h 0.7Re, NiAl 4h
1.8Re, NiAl 4h 3Re. Spieki w temperaturze 900 i 1100°C zachowywaly si¢ w sposob stabilny,
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charakteryzujacy si¢ nieznacznymi zmianami masy, natomiast w 1300°C wraz ze wzrostem
zawarto$ci renu zaobserwowano wzrost predkos$ci utleniania i zjawisko tuszczenia si¢ warstwy
tlenku glinu, tworzgcego si¢ na powierzchni utlenianych materialéw. Wykonano, takze badania
wytrzymatosci na zginanie po zakonczeniu wszystkich cykli utleniania. Wytrzymato$¢ na
zginanie wzrasta w stosunku do wytrzymato$ci na zginanie przed utlenianiem. W rozdziale 5
przeprowadzono dyskusj¢ wynikow. Dodatkowo w pracy zostaly postawione hipotezy
dotyczace procesu pekania, utleniania oraz zjawisk zachodzacych na granicach faz, nie zostaty
one jednak do konca wyjasnione i beda stanowily problemy do zbadania w przysztych
badaniach Doktoranta.

Tak duzy =zakres badan $wiadczy o solidnym przygotowaniu merytorycznym do
realizacji tego trudnego i zlozonego tematu. Swiadczy réwniez o duzej wiedzy Autora pracy
doktorskiej, w zakresie znajomosci metod badawczych stosowanych w metalurgii proszkow

i ogblnie w inzynierii materiatowej oraz umiej¢tnosci interpretacji wynikow badan.

W ocenianej pracy dopatrzytam si¢ kilku niezrgcznosci w zakresie stosowanego
stownictwa. Praca w rozdziale ,,Wnioski koncowe” zawiera podsumowanie i dyskusje
wynikéw, natomiast nie ma wnioskéw. Doktorant w tej czgsci pracy nie odniost si¢ w sposéb
czytelny do celu i tezy pracy. Pomimo wskazanych probleméw dotyczacych struktury

rozprawy, uwazam, ze praca jest napisana tadnym i poprawnym stylistycznie jezykiem.

Do czeéei doswiadczalnej rozprawy mam nastgpujgce sugestie 1 pytania:

o dlaczego nie obliczono wielkosci ziarna na mikrostrukturach spiekow
rys.20, 21, i 227 Wydaje si¢ to potrzebne ze wzgledu na odwolywanie si¢ w tekscie do
wielkoéci ziaren, str. 75, 76, 77.

o Bardzo waznym elementem badan jest kontrola stanu proszkéw (w stanie
wyjsciowym) w tym przypadku NiAl oraz renu, zwlaszcza w zakresie obecnosci tlenu,
glownie z uwagi na powtarzalno$¢ procesow dla réznych partii proszkow. Zwlaszcza
dla niepowszechnie stosowanych proszkow, obserwuje si¢ wyrazne odchylki od
przedstawianych przez dostawcow proszkow atestow.

o Zastosowano bardzo szeroki plan badawczy, uwazam wprowadzenie
metody SPS do badan za niepotrzebne rozszerzenie tego planu, z uwagi na nieliczng
liczbe probek spiekanych tg metoda, czy sg jakie§ konkretne wnioski wynikajace ze
spiekania SPS?
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Te drobne uwagi jednak nie umniejszaja wysokiej wartosci merytorycznej pracy.

Ocena rozprawy

W opinii recenzentki praca magistra inzyniera Kamila Bochenka jest napisana
poprawnie, badania zostaly przeprowadzone prawidlowo od strony eksperymentalnej.
Najsilniejszg strong pracy sg czgsci pracy dotyczace badan wiasciwosci mechanicznych
i oceny procesu utleniania badanych materiatow.

Podsumowujgc moge stwierdzi¢, ze postawiony cel pracy zostal zrealizowany, a teza
potwierdzona. Podkre$li¢ nalezy, ze Autor w sposob prawidlowy sformutowal problem
naukowy i przedstawit jego rozwigzanie. Przyjety sposob postgpowania wskazuje na duza
wiedze Autora w zakresie metalurgii proszkow, metod badan wlasciwosci materialow i badan

procesu utleniania.

Opinia koncowa _

Recenzowang prace oceniam bardzo wysoko. Doktorant potwierdzit znajomo$¢ podjetej
tematyki, a takze godne sg podkreslenia Jego umiejgtnosci w zakresie prowadzenia
eksperymentow i wyciggania wnioskow. Praca zasluguje na wyréznienie.

Na podstawie przeprowadzonej analizy pracy doktorskiej pod tytulem
»Wplyw dodatku renu i tlenku glinu na wlasciwoSci mechaniczne i odpornos$é na
utlenianie zwigzkéw mi¢dzymetalicznych na bazie NiAl wytwarzanych metoda metalurgii
proszkoéw” przedlozonej przez magistra inzyniera Kamila Bochenka wyrazam opinig,
ze spelnia ona wymagania ustawy z dnia 3 lipca 2018 r. o stopniach
i tytule naukowym oraz o stopniach i tytule w zakresie sztuki (art.13 ust 1). Przepisy
wprowadzajgce ustawe — Prawo o szkolnictwie wyZzszym i nauce (Dz.U. z 2018 poz.1669)
i wzwigzka z powyzszym wnosz¢ do Rady Naukowej Instytutu Podstawowych
Probleméw Techniki PAN o dopuszczenie Pana mgr inz. Kamila Bochenka do

publicznej obrony.
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