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rozprawy doktorskiej Pani mgr. inz. Anny Baran-Sadleja
pt. ,,Rozpad odksztatconego plastycznie martenzytu a‘(a“) w stopie tytanu

Ti-6Al-4V”

Niniejsza recenzja zostata opracowana na zlecenie Rady Dyscypliny
Inzynierii Materiatowej Politechniki Rzeszowskiej im. Ignacego tukasiewicza, w
zwigzku z uchwatg z dnia 12 lipca 2024 roku.

1. Ogélna charakterystyka pracy.

Praca doktorska Pani mgr. inz. Anny Baran-Sadleja, napisana pod
kierownictwem Dra hab. inz. Macieja Motyki, Prof. PRz oraz promotora
pomocniczego Dra inz. Witolda Chrominskiego z Politechniki Warszawskiej,
dotyczy zagadnier zwigzanych z przebudowg faz martenzytycznych powstatych
w dwufazowym stopie tytanu Ti-6Al-4V w warunkach szybkiego chiodzenia z
uwzglednieniem obrébki plastycznej zarébwno w temperaturze otoczenia jak i
podwyzszonej. Przedstawiona do recenzji rozprawa, napisana w jezyku polskim,
posiada ukfad klasyczny i sktada si¢ z 2 zasadniczych czesci, przegladu literatury
oraz czegsci badawczej, zakoriczonej podsumowaniem i wnioskami. Praca liczy
116 stron, na ktdre sktada sig 6 rozdziatow oraz bibliografia, spis tabel i rysunkow

wraz ze streszczeniami w jezyku polskim i angielskim.
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2. Ocena doboru tematyki, celu i zakresu rozprawy

We wprowadzeniu oraz przegladzie literaturowym Autorka wprowadza
czytelnika w zagadnienia zwigzane z przemianami fazowymi zachodzacymi w
tytanie i jego stopach, ze szczegélnym uwzglednieniem stopéw dwufazowych a +
B. Czes¢ literaturowa, wsparta 137 pozycjami zawierajgcymi gtdwnie czasopisma
specjalistyczne wydane w wigkszosci w ostatnich dziesieciu latach, napisana jest
poprawnie i z dajgcg sie zauwazy¢ myslg przewodnig Scisle zwigzang z tematem
rozprawy, a mianowicie z zagadnieniami przebudowy (rozpadu) faz
martenzytycznych o’ oraz a”, powstatych w wyniku szybkiego chtodzenia z
zakresu wystepowania roztworu statego . Problematyce wplywu fazy
martenzytycznej na ksztattowanie finalnej morfologii struktury a + B stopéw tytanu
Dyplomantka poswigcita kolejny rozdziat, w ktérym starata sie przyblizy¢é wptyw
temperatury oraz sposobu plastycznego odksztatcania materiatu na uzyskiwang
budowe stopu. Nalezy takze odnotowaé odniesienie sie Autorki do opisu wptywu
technik przyrostowych na zmiany strukturalne zachodzgce w stopach tytanu w
czasie chtodzenia zachodzgcego z bardzo duzymi szybkos$ciami.

Na podstawie analiza stanu zagadnienia dokonanego w oparciu o
przedstawiony spis literatury Dyplomantka wyciagneta konkluzje, iz ,brak jest w
literaturze opracowan, w ktérych przeprowadzono kompleksowg analize wptywu
odksztafcania plastycznego martenzytu na proces jego rozpadu, zwlaszcza w
szeroko stosowanym dwufazowym a+B stopie Ti-6Al-4V”. Whniosek ten stat sie
podstawg do przyjecia tezy, zaktadajgcej iz ,odksztalcenie plastyczne — w
temperaturze pokojowej i podwyzszonej — wpltywa na mechanizm i kinetyke
procesu rozpadu fazy martenzytycznej o’'(a”) w stopie Ti-6Al-4V oraz morfologie
tworzacych sie krystalitbw faz a i B”. Powyzsza hipoteza, wsparta szerokim
programem badan z uwzglednieniem wielu technik badawczych, miata poméc
Autorce w osiggnigciu postawionych celéw pracy, do ktérych naleza:

1. Mikrostrukturalny opis procesu rozpadu martenzytu w dwufazowych stopach
tytanu — na przyktadzie stopu Ti-6Al-4V,

2. Okreslenie stopnia oddziatywania odksztatcenia plastycznego martenzytu na
kinetyke i produkty jego rozpadu,
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3. Ocena wplywu sposobu i temperatury odksztatcenia plastycznego: na
kinetyke jego odpuszczania w temperaturze 600, 750 i 900°C,
4. Ocena roli dyfuzji pierwiastkow stopowych w trakcie rozpadu martenzytu

odksztatconego i nieodksztatconego.

W tym miejscu recenzujgcemu nasuneta sie pierwsza uwaga. Doktorantka
zatozyta naprawde szeroki i imponujgcy program badan (przedstawiony na
rys.2.6), uwzgledniajgcy wysokorozdzielcze techniki mikroskopowe.
Wykorzystanie tych metodyk jest catkowicie uzasadnione w aspekcie oceny
wptywu odksztatcenia plastycznego na zachodzgcg przebudowe fazowg faz
martenzytycznych o’ oraz a”, niemniej jednak w przedstawionym przeglgdzie
literatury Autorka nie zamieScita jakichkolwiek informacji dotyczgcych
mechanizméw odksztatcania zachodzgcych w tych fazach, czy tez efektéw zjawisk
aktywowanych cieplnie. A przeciez istniejg publikacje (jak chociazby przyktadowo:
L. Zeng, T.R. Bieler / Materials Science and Engineering A 392 (2005) 403—414,
doi:10.1016/j.msea.2004.09.072, czy tez H. Wang, et al., Acta Materialia 235
(2022) 118104, doi.org/10.1016/j.actamat.2022.118104), ktére podejmujg
dyskusje w tych obszarach i niewatpliwie pomogtyby w pdzniejszej analizie
uzyskanych wynikéw.

Kolejny fragment opiniowanej dysertacji poswiecono opisowi badanego
materiatu oraz zastosowanych metodyk badawczych. Nalezy podkresli¢é bardzo
ambitny program zaproponowanych obrébek cieplno — plastycznych majgcych
poméc w osiggnigciu zatozonych celéw pracy. W tym $wietle, recenzujgcemu
wydaje sig, iz proby wyciskania hydrostatycznego, prowadzace do uzyskania
bardzo duzego odksztatcenia plastycznego, pomimo potencjalnie bardzo
ciekawych wynikéw z poznawczego punktu widzenia w aspekcie przebudowy faz
martenzytycznych, nadmiernie rozszerzaty program badan przyjety do realizacji
niniejszej rozprawy. Niemniej jednak i w tej czesci pracy zauwazono kilka
niescisto$ci i btedéw formalnych. Przyktadowo, Autorka jako literature na
podstawie ktérej zamieszczono tabele 3.1 podaje pozycje [103], w ktérej takich
danych niestety nie ma. Prawidtowo powinno byé odniesienie do pozycji [104].
Ponadto pomiary twardosci Dyplomantka przeprowadzita, jak zapisano w
pkt.3.2.6. zgodnie z normg ASTM E92. Rzeczywiscie norma ta zatytutowana:
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.Standard Test Methods for Vickers Hardness and Knoop Hardness of Metallic
Materials” dotyczy tej metodyki badawczej, ale w zakresie pomiaréw
makrotwardosci. Pomiary mikrotwardosci sg natomiast opisane w normie ASTM
E384 - Standard Test Method for Microindentation Hardness of Materials.
Niemniej jednak nasuwa sie jeszcze jedno pytanie, dlaczego Recenzowana opiera
stosowane metodyki badawcze o normy ASTM, a nie stosuje sie do polskich
norm, dotyczgcych tej metodyki, a mianowicie normy PN-EN ISO 6507-1 ,Metale.
Pomiar twardosci sposobem Vickersa. Cze$¢ 1 Metoda badan”.

Dalsza czesS¢ pracy zawiera opis uzyskanych wynikow badan oraz ich
analize. Nalezy podkresli¢ bardzo starannie dobrang i czytelnie przedstawiong
dokumentacje, szczegdlnie z obszaru analiz mikroskopowych stopéw
odksztatcanych w temperaturze pokojowej, a nastepnie poddawanych obrébce
cieplnej w zatozonej temperaturze 600, 750 i 900°C. Doktorantka niezbicie
wykazata, iz niezaleznie od temperatury procesu obrébki ciepinej martenzytyczna
struktura a’ przebudowuje si¢ na drodze fragmentacji i sferoidyzacji w ziarna fazy
a, na granicy ktorych wydziela si¢ faza B, tym intensywniej im wyzsza jest
temperatura procesu. Szkoda, iz takich analiz nie wykonano dla probek
odksztatcanych plastycznie w zaproponowanych temperaturach podwyzszonych.
Wyniki analiz obserwacji mikroskopowych, w tym analiz EDS oraz EBSD, w celu
jednoznacznej identyfikacji fazowej poszczegélnych stanéw materiatu, Oceniana
wsparta wynikami dyfrakcji rentgenowskiej XRD potwierdzajac tworzenie
wydzielen fazy B po plastycznym odksztalceniu na zimno struktur
martenzytycznych, poddanych nastepnie procesowi obrobki cieplnej w
temperaturze 600, 750 i 900°C. Przeprowadzona analiza fazowa potwierdzita
takze obserwacje mikroskopowe, stwierdzajgce iz w probkach odksztatcanych na
goraco nie zaobserwowano reflekséw pochodzacych od fazy B, co sugeruje iz
defekty strukturalne powstate w trakcie odksztatcania plastycznego faz
martenzytycznych przyspieszajg procesy dyfuzyjne prowadzace do tworzenia fazy
B.

Dalsza cze$¢ pracy zawiera analize wlasciwosci mechanicznych badanego
materiatu, ocenianych na podstawie proby $ciskania stopu w stanie dostawy i po
szybkim chfodzeniu z temperatury 1050°C, prowadzonym w temperaturze
pokojowej oraz w temperaturze 600, 750 i 900°C, a takze pomiaréw twardosci
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metodg Vickersa przy obcigzeniu 300G, czyli podczas proba twardosci przy matej
sile obcigzajgcej — zgodnie z PN-EN ISO 6507-1. Niestety, pomimo szeregu
uzyskanych wynikéw, szczegdinie w przypadku pomiaréw twardosci, Autorka nie
pokusita sie o probe powigzania otrzymanych wartosci wtasciwosci mechanicznych
ze strukturg dla danego stanu materiatowego, co zgodnie z paradygmatem
obowigzujgcym w inzynierii materiatowej: technologia — struktura — wtasciwosci,
niewatpliwie wzbogacitoby przedstawione analizy.

Przedstawiong do recenzji rozprawe Pani Anny Baran-Sadleja konczy
podsumowanie, na podstawie ktérego Doktorantka sformutowata osiem wnioskéw
koncowych. Do najwazniejszej konkluzji wynikajgcej z przedstawionych wynikow
badan zaliczam potwierdzeniu wptywu odksztatcenia plastycznego na proces
rozpadu fazy martenzytycznej a’ na drodze rekonfiguracji defektéw struktury w
ptytkach martenzytu w granice matego kata, a nastepnie ich przeksztatcenie w
granice duzego kata, co prowadzi do fragmentaciji ptytek i sferoidyzacji powstatych
krystalitow fazy a, a nastgpnie tworzeniu fazy B, w postaci wydzielen na ich
granicach. Nie zgadzam si¢ natomiast ze stwierdzeniem, iz nie udato sie
jednoznacznie zweryfikowa¢ wptywu stopnia odksztatcenia na zjawiska dyfuzyjne
zachodzgce w procesie rozpadu martenzytu. Przeciez poréwnanie informacji
zawartych na rys. 4.21, 4.23 i 4.42 z defektami struktury ewidentnie wskazuje na
zdecydowanie najbardziej wyrazne efekty dyfuzji sktadnikow stopowych w prébce
poddanej wyciskaniu hydrostatycznemu, czyli najsilniej odksztatconej plastycznie.

3. Uwagi krytyczne

Przedstawiona do oceny praca, a w szczegélnosci analiza uzyskanych
wynikéw nasuneta recenzujgcemu kilka pytan i watpliwosci, zaréwno o charakterze
merytorycznym jaki polemicznym:

1. Na stronie 49 Doktorantka stwierdza, iz ,Metodg TEM nie stwierdzono
wptywu odksztatcenia plastycznego na zmiane gestosci dyslokacji w
plytkach martenzytu w poréwnaniu z martenzytem nieodksztatconym”. W
takim razie jak ttumaczy¢ wzrost twardosci prébki hartowanej z 373HV0,3 do

406HV0,3 po odksztatceniu? Jak jednoczesnie ttumaczyé, iz prawie 40%
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odksztatcenie stopu w stanie dostawy praktycznie nie powoduje wzrostu
twardosci (tabela 4.3)?

. Autorka analizujgc zmiany strukturalne obserwowane po obrébce ciepinej
realizowanej w temperaturze 600° nie wyklucza, pomimo jakichkolwiek
dowodow, wystepowania fazy TisAl, ktérej przypisuje wzrost twardosci.
Przywotane odnosniki literaturowe [119-123] niestety nie potwierdzajg takiej
sugestii. W pracy [121] nie ma stowa o fazie miedzymetalicznej TisAl,
natomiast, natomiast obrobki cieplne opisywane w pozostatych pracach
prowadzone byly ponizej temperatury 600°C i w znacznie dluzszych
czasach. Przyktadowo w pracy [122] wydzielenia Ti3Al obserwowano po
wyzarzaniu w temperaturze 575°C w czasie 2, 144 i 576 godzin, w pracy
[120] po obrébce w cieplnej w 400°C/8h, w [123] - 545°C/200h. Wyniki te sg
zgodne z wykresem CTP zamieszczonym w pracy
https://doi.org/10.1007/s11665-021-05618-2, z ktérego wynika, iz w
temperaturze 600°C faza Ti3Al w stopie TiBAI4V nie tworzy sie. W zwigzku
z powyzszym wniosek 6smy wydaje sie nieuprawniony.

3. Na stronie 75 Doktorantka stusznie zauwaza, iz odksztatcenie

martenzytycznej struktury o' zwieksza udziat granic waskokgtowych. Jak

natomiast wyttumaczy¢ wzrost udziatu granic niskiego kagta wraz z

temperaturg prowadzonej obrébki cieplnej, co ewidentnie mozna

zaobserwowac na rys.4.46 — 4.48, szczegdlnie dla stanu odksztatconego
plastycznie w temperaturze pokojowe;.

Watpliwosci budzi takze stwierdzenie zawarte na stronie 79, iz »Mniejsza

intensywnos¢ pikéw dla martenzytu odksztatconego moze wynikaé ze zmian

orientacji krystalograficznej ptytek martenzytu, spowodowanych procesem

odksztafcenia, ...". Przeciez zmiana orientacji zwigzana z utworzeniem
tekstury odksztatcenia skutkowataby wzrostem intensywnosci wybranego,
uprzywilejowanego refleksu ptaszczyznowego. W tym przypadku mamy do
czynienia z zachowaniem stosunku intensywnosci z jednoczesnym
poszerzeniem refleksow dyfrakcyjnych, co $wiadczy o zmniejszeniu
wielkosci krystalitow.

. Nie zgadzam sig z wnioskami dotyczgcymi wtasciwosci wytrzymatosciowych

wyciggnigtych na podstawie rysunku 4.56. O ile odksztatcenie plastyczne (a
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takg wielkoscig opisujemy wiasciwosci plastyczne materiatu) dla stopu w
stanie dostawy wynosi nie 40 a okoto 35%, to w przypadku prébki
chtodzonej w wodzie z temperatury 1050°C warto$¢ odksztatcenia wynosi
okoto 8%, a nie jak podaje Doktorantka 20%. Jednoczes$nie, dlaczego
nachylenie odcinka sprezystego dla probek w stanie dostawy i po
zastosowanej obrébce cieplnej jest inne? Przeciez warto§¢ modutu Younga
dla danego materiatu, niezaleznie od zastosowanej obrdébki cieplnej jest
stata. Przyktadowo stal zaréwno w stanie normalizowanym jak i hartowanym
posiada tg samg wartos¢ statej sprezystosci, wynoszaca okoto 210GPa.

. Prosze o wyjasnienie, w jaki sposdéb okreslano wartos¢ wytrzymatosci na
Sciskanie oraz odksztatcenia plastycznego dla probek $ciskanych w
temperaturze 600, 750 i 900°C

. Mam takze pytania dotyczace metodyki badan kalorymetrycznych

przedstawionych na rysunku 4.3. A mianowicie, w jaki sposéb okreslono dla

przedstawionych przebiegéw linie bazy oraz czy uwzgledniono podczas
badan przebieg dla pustego tygla?

Musze takze zwréci¢ uwage na poprawnosé jezykowg formutowanych mysli.

W catej pracy wystgpujg zdania, ktérych sktadnia ma niewiele wspdinego z

jezykiem polskim. Przyktadem niech bedzie sformutowanie zawarte na

stronie 81: ,Analizie dyfraktometrycznej XRD poddano réwniez stop Ti-6Al-
4V hartowany, a nastepnie odksztaticany w temperaturze podwyzszonej

(600, 750 i 900°C) — w probie statycznej $ciskania. w wodzie i Sciskanego

na gorgco (rys. 4.54)." Czy tq prébe prowadzono w wodzie w temperaturze

600-900°C?

. Do uwag o charakterze polemicznym zaliczam natomiast prosbe o
przeprowadzenie dyskusji dotyczgcej poprawnosci stosowanej terminologii
w aspekcie obrobki cieplnej stopéw tytanu. Prosze o wyjasnienie
stosowania poje¢ hartowanie i odpuszczanie lub/i przesycanie i starzenie w
przypadku zjawisk zachodzgcych podczas szybkiego chtodzenia stopow
dwufazowych z zakresu wystepowania fazy B. Czy uzyskiwanie struktury o

morfologii martenzytu jest wystarczajgcym powodem do nazywania takiej
obrébki hartowaniem?
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4. Wniosek koncowy

Praca doktorska Pani Anny Baran-Sadleja dotyczy ciggle aktualnych i
waznych zagadnien z obszaréw tematycznych, zwigzanych z analizga wptywu
technologii na zmiany struktury i wilasciwosci szeroko uzytkowanego w wielu
dziedzinach techniki stopu tytanu Ti6AI4V. Pomimo uzyskania ciekawych
rezultatbw w aspekcie przebudowy odksztaiconych plastycznie faz
martenzytycznych o’ (a”) Doktorantka zdaje sobie sprawe ze ziozonosci
poruszanych probleméw, stwierdzajgc na str. 89 dysertacji o “koniecznosci
dalszych badan w tym zakresie”. Swiadczy to o dojrzatosci badawczej
Recenzowanej oraz checi doskonalenia warsztatu naukowego na drodze do
osiggania postawionych celéw. W tym Swietle przedstawione przeze mnie uwagi
krytyczne nie wptywajg na pozytywny odbiér pracy Pani mgr inz. Anny Baran-
Sadleja, a jednoczesnie mam nadziejg, iz cze$¢ z postawionych przeze mnie pytan
i komentarzy zostanie potraktowana jako sugestia i zacheta do podjecia dalszych
pogtebionych badan.

Reasumujac stwierdzam, iz rozprawa doktorska Pani mgr inz. Anny Baran-
Sadleja, zatytulowana ,Rozpad odksztatconego plastycznie martenzytu a‘(a) w
stopie tytanu Ti-6Al-4V” spetnia wymagania wynikajgce z Ustawy z dnia 20 lipca
2018 r. Prawo o szkolnictwie wyzszym i nauce (z pézniejszymi zmianami) oraz
wnioskuje do Rady Dyscypliny Inzynierii Materiatowej Politechniki Rzeszowskiej im.
Ignacego tukasiewicza o dopuszczenie jej do publicznej obrony
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