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Recenzja pracy doktorskiej Pana mgr. inz. Kamila BOCHENKA,
pt. ., Wphyw dodatku renu i tlenku glinu na wlasciwosci mechaniczne i odpornos¢ na utlenianie
zwigzkéw migdzymetalicznych na bazie NiAl wytwarzanych metodq metalurgii proszkow”
(wykonana na zlecenie Rady Naukowej Instytutu Podstawowych Problemow Techniki PAN,
z dnia 24.09.2020)

Informacja wstgpna

Zwiazek miedzymetaliczny NiAl o uporzadkowanej strukturze typu B2 posiada wysokg
temperature topnienia, niskg ggstosé, wysoka przewodnos¢ cieplng i wytrzymato$¢ oraz dobrg
odpornoéé na utlenianie, dlatego tez znajduje zastosowanie w przemysle lotniczym. Ze wzgledu
na nizsza cene oraz mase jest powaznym kandydatem do zastgpienia w konstrukcjach silnikow
odrzutowych elementéw wykonywanych z drogich i cigzszych superstopéw na bazie niklu.
Niska odpornoé¢ na kruche pekanie i plastycznosé w temperaturze pokojowej, nieodiaczne dia
uporzadkowanej struktury B2 NiAl ze wzgledu na ograniczong liczbg systeméw poslizgu, oraz
niezadowalajgca wytrzymato$¢ powyzej 850°C sg gléwnymi ograniczeniami stosowania tych
zwigzkéw miedzymetalicznych jako wysokotemperaturowego materialu konstrukcyjnego.
Jednym ze sposobéw poprawy ich plastyczno$ci w temperaturze pokojowej oraz wzrostu
wytrzymalo$ci w wysokich temperaturach jest dodatek pierwiastkéw stopowych oraz kontrola
mikrostruktury. Stwierdzono, ze niewielka ilo§¢ fazy y o strukturze regularnej $ciennie
centrowanej powstata w wyniku dodatku Fe, Co, i Cr posiada silny efekt nie tylko na poprawe
obrabialno$ci na goraco lecz rowniez na wlasciwosci plastyczne w temperaturze pokojowe;.
Poprawa plastycznodci nastgpuje w wyniku modyfikacji ziaren B2 wspoélistniejacych z
ziarnami fazy vy, natomiast poprawa obrabialnosci na gorgco wynika $cisle z uktadu réwnowagi
Ni-Al-X i udzialu poszezegdlnych faz B2, y iy’ w danej temperaturze. Rowniez rodzaj metody
wytwarzania zwigzku migdzymetalicznego NiAl ma wplyw na jego wlasciwosci ze wzglgdu na
mozliwo$¢ kontroli wielkos$ci ziarna, wprowadzenie dodatkowych czastek wzmacniajgcych i
jak wspomniang wczesniej modyfikacje sktadu chemicznego poprzez dodatek pierwiastkoéw
stopowych. W ostatnich latach wzroslo zainteresowanie w badaniu zwigzku NiAl
wytwarzanego szeroko pojeta metalurgig proszkow. Gléwnym tego powodem jest duza liczba
dostgpnych metod proszkowych, dynamiczny rozwdj urzadzen i technologii zwigzanych z tg
dziedzing, a w szczegdlnosci mozliwos¢ wytwarzania elementow o ksztattach i wymiarach
bliskich produktowi finalnemu, co eliminuje drogie obrébki skrawaniem (toczenie, frezowanie,
szlifowanie itp.) w duzym stopniu poprawiajagc ekonomike procesu wytwarzania. Ponadto,
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metalurgia proszkéw oferuje wytwarzanie materiatéw typu kompozyty, przesycone roztwory
stale, amorficzne, co zazwyczaj jest trudne lub kosztowne stosujac inne technologie.

Przedmiotem niniejszej rozprawy doktorskiej sq zwiqzki miedzymetaliczne NiAl
domieszkowane Re i czgstkami AL,Os, wytwarzane metalurgiq proszkéw co wpisuje jqg w
najnowsze trendy badah materiatowych, ktdére jak dotychczas sq w niewielkim stopniu
prezentowane w literaturze a posiadajq szerokie mozliwosci aplikacyjne w szczegolnosci w
przemysle lotniczym.

Ocena merytoryczna i metodologiczna rozprawy

Istota recenzowanej pracy bylo okreslenie wptywu dodatku renu i tlenku aluminium na
whasciwosci mechaniczne i odpornoéé¢ na utlenianie zwiazkéw migdzymetalicznych na bazie
NiAl wytwarzanych metods metalurgii proszkéw. Gléwnym kryterium ukierunkowujacym
prowadzone badania byla poprawa odpornosci na kruche p¢kanie (Kic) oraz wytrzymatos¢
na zginanie projektowanych materiatéw, co w konsekwencji doprowadzito do zawegzenia badan
szczeg6towych (mikrostruktury, wytrzymatosci na rozciagnie i odpornosci na utlenianie) do
czerech typéw materialéw, poczatkowo wytwarzajac az dwadzieScia osiem kombinacji
materialowych. Wytwarzanie materiatéw drogg metalurgii proszkéw polegato na mieleniu w
miynie planetarnym proszkéw wyjsciowych NiAl, Re, Al,03 0 odpowiednio zaprojektowanych
sktadach chemicznych opracowanych na podstawie przegladu literatury i badan wiasnych, a
nastepnie ich zageszczaniu z wykorzystaniem dwéch metod: prasowania na gorgco oraz
spiekania aktywowanego polem elektrycznym (SPS ang. Spark Plasma Snitering). W celu
charakterystyki wytwarzanych materialéw zastosowano szereg komplementarnych metod
badawczych typu: pomiar $redniej wielkosci czastek, pomiar gestosci materialow
zageszczonych, rentgenowska analiza skfadu fazowego, analiza mikrostrukturalna i sktadu
chemicznego z wykorzystaniem skaningowej i transmisyjnej mikroskopii elekironowe;j,
okreélenie wlasciwosci mechanicznych, w tym odporno$é na kruche pgkanie, modut Younga,
wytrzymato$¢ na zginanie, statyczna proba rozciagania, makrotwardo$¢ i nanoindentacja.
Badania zakoficzono testami odpornosci na utlenianie dla wybranych skladéw chemicznych 1
temperatur. W tym miejscu nalezy nadmieni¢, ze wybrane spektrum badawcze jest
odpowiednie i zapewnia uzyskanie miarodajnych informacji na temat zjawisk fizycznych
zachodzacych w wytwarzanych materiatach. Na szczegbélng uwage zastugujg bardzo
szczegOlowe badania whasciwosci mechanicznych oparte na normach europejskich 1 starannie
przygotowanych probkach do badan (nacigcie karbu do testéw odpornosci na kruche pekanie),
co w przypadku probek uzyskanych droga metalurgii proszkéw jest bardzo rzadko
prezentowane w literaturze. Czgsto spotyka sie, ze badania wlasciwosci mechanicznych tego
typu probek sprowadzajg si¢ do pomiaréw wytrzymalosci na $ciskanie i twardosci, thumaczac
to ograniczeniami z wielkoscig otrzymywanych probek. Dlatego tez, przedstawione wyniki
dotyczace wszystkich wlasciwoSci wytrzymaloSciowych nalezy uzna¢ za miarodajne i sg
bardzo duzym osiggni¢ciem w recenzowanej pracy doktorskiej. Mozna si¢ spodziewaé w
przeszlosci duzej liczby cytowan tych wynikéw, jako wzorcowych dla czystych zwiazkéw
miedzymetalicznych NiAl oraz z dodatkami Re i A2O3 otrzymywanych droga metalurgii
proszkéw. Na uwage zastuguje réwniez wysokiej jakosci dyskusja wynikow dotyczacych
mechaniki pekania badanych materialdw na podstawie zdjgé¢ przetloméw po testach
wytrzymatosciowych. Zdecydowanie mniej miejsca w recenzowanej rozprawie poswiecono
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badaniom mikrostrukturalnym zaréwno w aspekcie roli dodatku Re na mechanizm umocnienia
badanych zwigzkéw NiAl, jak i opisu granic ziaren i granic miedzyfazowych, ktére pomogty
by w wytlumaczeniu zjawiska wzrostu wytrzymatosci bez wyrazne] obnizki plastycznosci.
Jednakze te zagadnienia planowane sa do kontynuacji w przysztych pracach badawczych, o
czym poinformowano we wnioskach rozprawy. Waznym aspektem rozprawy byto
konsekwentne dazenie do wytypowania na podstawie badan najlepszego skfadu stopu
zapewniajacego zardwno wysoka odporno$¢ na kruche pgkanie jak i dobrg wytrzymatos$¢ na
zginanie i utlenianie w podwyzszonych temperaturach. Ustalono, ze optymalna ilos¢ dodatku
Re wynosi 1,5% obj. w prébce mielonej 4 godziny i zaggszczanej poprzez prasowanie na
goraco, ktérej odporno$¢ na kruche pekanie wynosi 12,69 MPa+/m. Jeszcze lepszy wynik
15,19 MPa+/m uzyskano dla materialu z dodatkiem ALOs w ilo$ci 0.5 %obj. do stopu z
dodatkiem 0,7 %obj. Re mielonego 8 godzin. Wstgpne badania odpornodci na utlenianie
wykazaly, ze wprowadzenie niewielkich dodatkéw Re nieznacznie pogarsza odpornos¢ na
utlenianie w temperaturze 1300°C, w poréwnaniu do zwigzku NiAl bez dodatku Re. Wida¢
wiec jak istotne w tych badaniach bylo precyzyjne okreslenie zar6wno optymalnego skladu
chemicznego jak i parametréw wytwarzania. Podsumowujac nalezy stwierdzi¢, ze zaréwno od
strony merytorycznej jaki i metodologicznej rozprawa zostata zaplanowana i zrealizowana
prawidlowo. Zastosowane techniki wytwarzania jak i metody badawcze pozwolily na
zrealizowanie zatozonego celu jak i udowodnienie postawionej tezy moéwigcej, ze Scisle
okreslone ilosci dodatkéw Re i Al,O3 wynikajqce z diagramu fazowego i ustalony w wyniku
badar: zestaw parametréw procesu technologicznego spowodujg znaczqgcy wzrost wlasciwosci
mechanicznych NiAl bez znaczgcego pogorszenie odpornosci na utlenianie w wysokich
temperaturach.

Ocena edytorska pracy

Przedstawiona rozprawa posiada uktad klasyczny z wydzielonymi streszczeniami w
jezyku polskim i angielskim oraz wprowadzeniem. Nastgpnie wystepuje sze$¢ rozdziatdw
dotyczacych: stanu wiedzy opracowanego na podstawie literatury, celu i tezy pracy, metodyki
badan, wynikéw i dyskusji badan, wnioskéw koncowych, prace konczy bogata bibliografia
liczaca 158 pozycji. Taki podzial rozprawy czyni ja przejrzysta i wygodng do analizy dla
czytelnika. Zamieszczone w pracy rysunki, zaréwno reprodukowane z innych prac jak i wlasne
sa w wiekszosci czytelne, jednakze opisy rysunkéw z prac angielskojezycznych sg w jezyku
angielskim, co czasem prowadzi do niejasnosci o czym poinformowano w dalszej czgsci
recenzji. Cato$é pracy napisana jest przystgpnym jezykiem, chociaz wystepuje niewielka ilos¢
bledéw jezykowych i edytorskich.

Spostrzezenia i uwagi krytyczne
Jak w wickszosci rozpraw doktorskich, ktore sg pierwsza powazng monografig mlodych
naukowcéw, i w tym przypadku nie ustrzezono si¢ od bledéw merytorycznych lub pewnych
niekonsekwencji myslowych. Ponizej przedstawiono najwazniejsze spostrzezenia i uwagi
krytyczne w tym zakresie:
1. Na str. 10 napisano, ze zwigzek aluminidku niklu NiAl nalezy do grupy zwiazkéw o
strukturze B2 wewnetrznie centrowanej bec. Uwazam to okreslenie za bledne. Nie
stosuje si¢ opisu struktura regularna wewngtrznie centrowana, a jedynie regularna
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$ciennie (A1) lub przestrzennie centrowana (A2). Ze wzgledu na to, ze w zwigzku NiAl
wystepuje jeden atom Al na narozach komoérki elementarnej i jeden atom Ni w srodku
komorki jest to typ uporzadkowania B2. Dlatego nalezy powiedzie¢, ze zwigzek posiada
strukture regularng przestrzennie centrowang typu B2, lub o uporzadkowaniu typu B2.
. Na str. 14 stwierdzono, ze znaczny wzrost odpornosci NiAl na kruche pgkanie w
zalezno$ci od mikrostruktury i wielkosci ziarna, Kic osigga wartosci od 20 do 50
MPavm [55], [61]. Skad az tak duze wartosci, jesli na stronie 13 autor stwierdza, ze
warto$é Kic dla czystego NiAl wynosi od 4 do 7 MPaym dla polikrysztatéw i od 4 do
10 MPaym dla monokrysztaléw w zaleznosci od kierunku krystalograficznego. Proszg
o komentarz w tej sprawie.

. Nastr. 18 zamieszczono bledny opis Rys. 4. Autor pisze, ze wykres przedstawia krzywe
pelzania NiAl otrzymanego w wyniku mechanicznej syntezy i skonsolidowanego
réznymi technikami, po czym dalej humaczy legendg z angielskojgzycznej wersji, gdzie
krzywe dotyczg réwniez materiatéw odlewanych i obrabianych cieplnie lub cieplno-
mechanicznie.

. Na str. 53 w Tabeli 4 brak jest jednostek w jakich przedstawiono wielko$¢ czastek
proszku NiAl

. Tytut podrozdziatu 4.1.3 Metalurgia proszkéw na str. 57, jest bardzo og6lnym terminem
zawierajagcy wszystkie zjawiska zwigzane 2z wytwarzaniem materialow z
wykorzystaniem proszkow. Myéle ze bardziej odpowiedni w tym miejscu bytby np.
tytut Zageszczanie mielonych proszkow.

. W dyskusji dotyczacej pojawiania si¢ czastek WC w zaggszczonych probkach, jako
gléwng przyczyne okreslono rodzaj atmosfery mielenia, w powietrzu lub heptanie
wplywajgcg na intensywno$é wycieranie si¢ kul i $cianek naczynia oraz skiad
chemiczny mieszaniny proszkéw postulujac, ze dodatek renu polepsza wilasciwosci
smarne, co przyczynia si¢ do mniejszej kontaminacji czastkami WC. Te wazne
spostrzezenia zostaly udokumentowane relatywnie niewielkg iloscig badan
strukturalnych. Przynajmniej na Rys. 22, 23 i 24 przedstawiajacych mikrostruktur SEM
prébek po zageszezaniu powinny by¢ dotaczone spektra EDS pokazujace jakosciowo
miejsca wystepowanie poszczegélnych faz. Pozwolito by to na dokladniejszy opis
mikrostruktury z probg okreslenia morfologii i rozkladu faz.

. Wyniki badan mikrostrukturalnych TEM przedstawione na Rys. 27 zawierajg duza ilo§¢
niescistoscei. Rys. 27a przedstawia mikrostrukture stopu NiAl 4h oraz mapy rozktadu
pierwiastkdw, na ktérych dwie mapy przypisane sg do Ni Ko, pierwsza z nich powinna
byé opisana jako Al Ko. Natomiast na Rys. 27b przedstawiajagcym mikrostrukture
probki NiAl 4h 1.8Re, widoczne sa czastki tlenkéw aluminium, ktére raczej nie
powinny wystepowaé w tej probee. Brak jest w tekscie dyskusji o pochodzeniu tych
tlenkow.

Str. 69, wystepuje zwrot , zgodnie z diagramem dwufazowym NiAl-Re”, czy nie
powinno by¢ zgodnie z diagramem réwnowagi fazowej NiAl-Re?

. Rozdzial 4.2.3. zawiera wyniki analizy dyfrakcji rentgenowskiej szeregu prébek o
réznych skladach chemicznych i po réznych etapach wytwarzania. Zaden zamieszczony
dyfraktogram nie posiada opisu pikéw, od ktérych plaszczyzn krystalograficznych
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pochodza i od ktérej fazy. Zamieszczone legendy z informacjg o numerze karty PDF sg
bardzo male i bardzo trudne do odczytania. Powyzsze niedociagniecia czynia, ze
rozdziat ten jest bardzo trudny do analizy przez czytelnika.

10. Na str. 75 przedstawiono dyskusje wynikéw badania wilasciwosci wytrzymatosciowych
zamieszczonych w Tabeli 8. Wiadomym jest, ze jednym ze sposobow umocnienia
materialéw jest zmniejszenie wielkosci ziarna, o czym oczywiscie wspomina si¢ w
tekscie, jednakze wystepuje rowniez stwierdzenie, ze ,, Wielko$¢ ziarna w spieczonych
materialach nie zostala zmierzona”, rodzi si¢ wigc pytanie, co byto powodem nie
przeprowadzenie pomiaréw wielkosci ziarna?

W tym miejscu nalezy doda¢, ze wszystkie powyzsze uwagi maja charakter $cisle dyskusyjny
i nie wptywaja na pozytywy catoksztalt przedtozonej rozprawy.

Ocena dorobku

Pan mgr inz. Kamil Bochenek jest absolwentem Wydziatu Inzynierii Materiatowej i
Ceramiki Akademii Gérniczo-Hutniczej w Krakowie, a po ukonczenie studiéw tj. od roku 2011
roku jest zatrudniony w IPPT PAN, obecnie na stanowisku starszego specjalisty. W Pracowni
7Zaawansowanych Materiatéw Kompozytowych IPPT PAN prowadzi zar6wno prace badawcze
jak réwniez obsluguje szerokie spektrum urzadzen do wytwarzania materiatdéw oraz ich
charakterystyki. Od 2011 odbyt! trzy staze naukowe, w tym dwa miesi¢czne w jednostkach
zagranicznych (Stowacja, Austria) i jeden dwutygodniowy w jednostce krajowej (IMIM PAN
w Krakowie). Bral udziat pieciu projektach badawczych w wigkszosci zwigzanych z
wytwarzaniem i charakterystykg materialéw kompozytowych. Mgr inz. Kamil Bochenek jest
wspdtautorem 11 prac opublikowanych w wigkszosci w czasopismach posiadajacych wysoki
Impact Factor (IF), w dwoéch pracach dotyczacych Scisle rozprawy doktorskiej 1
opublikowanych w bardzo dobrym czasopi$émie Materials Science Engineering A jest
pierwszym autorem, co $wiadczy o bardzo duzym potencjale publikacyjnym podjetej tematyki.
Dane bibliometryczne w postaci liczby cytowan wg Scopus 121 (bez autocytowan 112) oraz
wskaznika Hirscha 5, nalezy uznaé za bardzo wysokie na tym etapie kariery naukowej. Ponadto
prezentowat w postaci referatéw trzy prace na liczacych sie konferencjach migdzynarodowych,
co wazne wszystkie wystapienia dotyczyly zagadnien zawartych w rozprawie doktorskiej, byty
wiec omawiane w szerokim gronie naukowcéw. Podsumowujgc stwierdzam, ze dorobek
naukowy mgr. inz. Kamila Bochenka jest na bardzo wysokim poziomie i w zupetnosci
wystarcza do ubiegania si¢ o stopien doktora.

Whiosek koficowy

W podsumowaniu nalezy stwierdzi¢, ze Pan mgr inz. Kamil Bochenek przediozyl
interesujaca prace doktorskg dotyczaca wytwarzania i charakterystyki nowoczesnych i
obiecujgcych pod wzgledem aplikacyjnym materiatéw kompozytowych na osnowie zwigzku
miedzymetalicznego NiAl z dodatkami Re 1 Al,O3, posiadajgcych podwyzszona odpornos¢ na
kruche pekanie z zachowaniem zadowalajacej odpornosci na utlenianie w wysokich
temperaturach. Jak wspomnialem w ocenie merytorycznej i metodologicznej, w moim
przekonaniu praca zawiera bardzo cenne dla dalszego rozwoju niniejszej tematyki dane
wlasgciwosci mechanicznych badanych materiatéw, uzyskane na podstawie znormalizowanych
metod i perfekcyjnego przygotowania probek do badan. Zawiera pewne braki w zakresie badan
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mikrostrukturalnych i struktury krystalicznej, jednakze to nie obniza jej catkowitej bardzo
dobrej oceny, a zagadnienie to moze by¢ przedmiotem dalszej bardziej zaawansowane]
dziatalnodci badawczej doktoranta. Dodatkowo, doktorant wykazat sig wnikliwg interpretacja
uzyskanych wynikéw po testach wytrzymalo$ciowych opartg na duzej wiedzy teoretycznej 1
wiarogodnych doniesieniach literaturowych. Dotychczasowy dorobek naukowy doktoranta nie
budzi zadnych zastrzeze i jest na bardzo wysokim poziomie.

Majac na wzgledzie powyzsze stwierdzam, ze recenzowana praca spetnia wszystkie
wymagania stawiane rozprawom doktorskim w dyscyplinie Inzynieria materiatowa, okreslone
ustawa o stopniach i tytutach naukowych i wnioskuj¢ o dopuszczenie Pana mgr. inz. Kamila
Bochenka do publicznej obrony przed Rada Naukowa Instytutu Podstawowych Probleméw
Techniki PAN w Warszawie.
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