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Ogodlna charaktérystyka pracy

Praca doktorska mgr inz. Anny Baran-Sadlei pt. .Rozpad odksztalconego plastycznie martenzytu
a’ (o) w stopie tytanu Ti-6Al-4 V™ zostala przygotowana pod kierunkiem naukowym Pana dr hab.
inz. Macieja Motyki, prof. Politechniki Rzeszowskiej oraz Pana dr inz. Witolda Chrominskiego
z Politechniki Warszawskiej jako promotora pomocniczego.

Opiniowana praca doktorska napisana zostata w tradycyjnej formie, obowigzujacej dla monografii
naukowych, liczy 105 stron tekstu i mozna wyrdznic cztery jej podstawowe czesci:

e pierwsza: studium literatury wraz z podsumowaniem w postaci Analizy stanu zagadnienia
prowadzacymi do okreslenia tezy i celu pracy (rozdz. 1-2, str. 9-34),

e druga zawierajaca opis metodyki badawczej (rozdz. 3, str. 35-42),

e trzecig obejmujaca wyniki badan wilasnych wraz z ich analiza (rozdz. 4, str. 43-90),

e oraz czwartg przedstawiajaca dyskusje wynikow badan z podsumowaniem (rozdz. 5, str. 91-
94), zakonczong wnioskami (rozdz. 6, str. 95-96).

Wyniki badan wlasnych zostaty przedstawione w pracy w oparciu o 10 tabel i 65 rysunkow.
Bibliografia zamieszczona po czgsci doswiadczalnej (str. 97) zawiera 137 pozycji literaturowych
w dobrym stopniu charakteryzujacych stan wiedzy zwigzanej z tematyka rozprawy, w tym 2
wspotautorstwa Doktorantki. Ponad 50% przywotanych prac powstato w okresie ostatnich 10 lat
acytowania 1 omowienie wynikow badan opublikowanych® w biezacym roku $wiadcza
o systematycznym uzupelnianiu stanu wiedzy przez Doktorantk¢ Prace konczy spis tabel
i rysunkow oraz streszczenia w jezyku polskim i angielskim. Oceniajac caty ukfad pracy. uwazam,
ze jest on wlasciwy i odpowiada wymaganiom stawianym pracom doktorskim.
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Szczegolowa ocena pracy

Pierwsza czes¢ pracy (Rozdzial 1.1) Doktorantka rozpoczyna co prawda od przedstawienia
zagadnien fundamentalnych. wrecz .historycznych™, dotyczacych przemian fazowych w tytanie
i w stopach tytanu, niemniej istotnych do wprowadzenia w tematyke badawczg pracy i co wazne,
w czesci dotyczacej przemiany martenzytycznej, ktorej posrednio dotyczy praca, uzupetnionych
0 najnowsze ..osiagni¢cia” w postaci modeli zarodkowania i wzrostu ptytek martenzytu a takze
schematow mozliwosci jego powstawania i rozktadu w warunkach nagrzewania cigglego (rys. 1.6-
1.8). Druga cze¢s¢ Studium literatury (Rozdzial 1.2), znacznie istotniejsza w kontekscie
sformutowania tezy i celu pracy, dotyczy roli fazy martenzytycznej w ksztaltowaniu
mikrostruktury dwufazowych stopéw tytanu w procesach cieplno-plastycznych oraz wytwarzania
przyrostowego.

Ocena doboru tematyki oraz celu i zakresu pracy

Znajomos¢ zagadnien dotyczacych przemiany martenzytycznej w stopach tytanu, cho¢ wydawaé
by si¢ moglo dobrze poznanej i stanowiacej podstawe obrobki cieplnej ksztattujacej whasciwosci
mechaniczne stopow tytanu od potowy ubiegltego wieku, w ostatnich latach ponownie stata sie
atrakcyjna za sprawg:

I intensywnego rozwoju nowych technologii wytwarzania elementow z tytanu i stopow tytanu,
znacznie bardziej efektywnych pod wzgledem zuzycia energii oraz czasu a wiec, co
szczegoOlnie wazne - tanszych, a przy tym rozniacych si¢ diametralnie warunkami procesu
w porownaniu do powszechnie stosowanych do tej pory technologii uznawanych za
konwencjonalne. Jedna z czesciej badanych technik ksztaltowania przyrostowego jest
selektywne topienie laserowe (SLM-selective laser melting). Mikrostruktura stopow
otrzymanych tg technologia, ze wzgledu na wysoki gradient temperatury oraz znacznie
wigksza predkos¢ krystalizacji a takze ztozony cykl cieplny, na ktory skfada sie kierunkowe
topienie laserowe i krzepnigcie stopionego proszku oraz wielokrotne nagrzewanie i chtodzenie
przetopionych laserowo warstw, chociaz martenzytyczna ale jednak wyraznie roznigca sie od
martenzytu w tytanie wytworzonym klasycznymi operacjami cieplno-plastycznymi, nie
zostata jeszcze w pelni scharakteryzowana podobnie jak nie zostaly opracowane i w pefni
wyjasnione mechanizmy jej powstawania. Znajomo$¢ warunkoéw powstawania a przede
wszystkim rozpadu fazy martenzytycznej prowadzacych do uzyskania odpowiedniej
mikrostruktury. zapewniajacej odpowiedni poziom wlasciwosci wytrzymatosciowych
i plastycznych wydaja si¢ mie¢ kluczowe znaczenie w znalezieniu rozwigzan problemdw,
ktore niosg ze soba nowe technologie, a jednym z nich sg zbyt niskie wlasciwosci plastyczne,
wytwarzanych tymi metodami stopow. Biorac pod uwage podobne (aktywowane cieplnie)
mechanizmy rozpadu martenzytu w stopach tytanu wytwarzanych technologiami uznawanymi
za konwencjonalne, uznaje si¢ za zasadne prowadzenie szczegétowych badan w zakresie
objetych tematyka pracy. ’
wykazania istotnej i nowej roli fazy martenzytycznej posrednio wplywajacej takze na poprawe
plastycznosci a nawet podatnosci do ksztattowania na zimno stopow tytanu. Wczesniej taka
posta¢ mikrostruktury uwazana byta za niepozadang w zastosowaniach inzynierskich a wrecz
unikang, a obecnie jest preferowana na poczatkowym etapie obrobki cieplno-plastycznej jako:

o
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sprzyjajaca globularyzacji i sferoidyzacji fazy o (tworzacej si¢ jako efekt rozpadu
martenzytu), wplywajaca dodatkowo na ograniczenie rozrostu ziarna tej fazy i mogaca
skutkowa¢ uzyskaniem w  procesach odksztalcania na  goragco  mikrostruktury
ultradrobnoziarnistej czy tez w prowadzonych na ciepto procesach duzych odksztalcen -
jednorodnej struktury submikrokrystalicznej a nawet nanokrystalicznej. Przyktadem
wykorzystania efektow rozpadu fazy martenzytycznej w trakcie przerobki plastycznej na
goraco stopéw tytanu, do rozdrobnienia ziarna, jest rowniez obrobka termowodorowa, gdzie
martenzyt uzyskiwany jest w procesach nawodorowania.

Temat pracy, podjety przez Doktorantke, wpisuje si¢ w obszar badan nad odksztatcalnoscia
dwufazowych stopow tytanu prowadzonych, na Politechnice Rzeszowskiej, przez zespot
kierowany przez Promotora pracy, wykazujacych m.in. ze rozpad martenzytu podczas procesu
odksztalcania na goraco stopdw tytanu moze prowadzi¢ do rozdrobnienia ziarna, zwigkszajac ich
podatnos¢ do odksztatcania w warunkach nadplastycznosci. Doktorantka stusznie zdiagnozowata,
ze informacje dotyczace wptywu odksztalcenia plastycznego na rozktad martenzytu w stopach
tytanu sa jednostkowe, ograniczone do pojedynczych stopdw i réznych sposobow odksztatcania.
Wickszos¢  dotychczasowych analiz procesu rozpadu fazy martenzytycznej przewaznie
uwzgledniala jedynie warunki obrobki cieplnej, skupiajgc si¢ tylko na okresleniu wptywu
temperatury i czasu odpuszczania. Brak kompleksowych opracowan dotyczacych wplywu
odksztalcania plastycznego martenzytu na proces jego rozpadu staly sie podstawa do
sformulowania tematu pracy. a szczegolowa analiza stanu zagadnienia pozwolita Doktorantce na
sprecyzowanie tezy pracy. ktora brzmi: ,,Odksztalcenie plastyczne - w temperaturze pokojowej
i podwyzszonej wplywa na mechanizm i kinetyke procesu rozkladu fazy martenzytycznej o’
(a”) w stopie Ti-6A1-4V oraz morfologi¢ tworzacych si¢ krystalitow faz o i B”.

Jako gloéwne cele pracy, umozliwiajace potwierdzenie przyjetej tezy, Doktorantka wskazata:
mikrostrukturalny opis rozpadu martenzytu w dwufazowych stopach tytanu na przykladzie
stopu Ti-6Al-4V oraz okreslenie stopnia oddzialywania oraz sposobu i temperatury
odksztalcenia plastycznego na kinetyke i produkty rozpadu martenzytu. Nalezy podkreslic,
ze Doktorantka podjeta sie trudnego zadania. Ustalenie szczegétow procesu rozpadu martenzytu
(o (o )—a+P) jest traktowane jako duze wyzwanie i wymaga stosowania zaawansowanych metod
badawczych a czasem réwniez eksperymentow. Glownie ze wzgledu na to, ze fazy o i o’ maja tg
sama (heksagonalng) strukture krystalograficzna. podobne parametry sieci a takze podobna
plytkowa morfologie, co w duzym stopniu utrudnia ich rozréznienie. Ponadto rozpad martenzytu
jest procesem ciaglym a jego przebieg zalezy od wielu parametrow, m.in.: skfadu chemicznego
stopu. struktury krystalicznej martenzytu, morfologii martenzytu. stopnia zdefektowania
martenzytu, temperatury i czasu odpuszczania czy parametrow odksztatcania (stopien, szybkosc),
co dodatkowo utrudnia ocene efektow procesu. Poza tym, pod wzgledem skfadu chemicznego faza
o’ wykazuje w poréwnaniu do fazy o podwyzszona zawartos¢ wanadu i obnizona aluminium, co
rowniez jest charakterystyczne dla fazy 3.

Biorac pod uwage., ze martenzyt odgrywa ogromna role w ksztaltowaniu koncowe]
mikrostruktury i wlasciwosci odksztalcanych plastycznie stopow tytanu a znajomosc
mechanizmoéw jego rozkltadu w warunkach proceséw technologicznych stanowi istotne
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zagadnienie ktére wymaga uzupelnienia. a takze wobec wyzwan. w zakresie charakterystyki
morfologii, mechanizméw powstawania i rozpadu nowych faz martenzytycznych, stawianych
przez rozwijajace si¢ technologie druku 3D, temat, cel i zakres recenzowanej pracy doktorskiej
uwazam za aktualny, istotny i wpisujacy si¢ w trendy wspolczesnej inzynierii materialowej.

W drugiej czesci pracy (Rozdzial 3. Badania wiasne) Doktorantka charakteryzuje materiat do
badan oraz zaproponowane warianty procesow obrébki cieplno-plastycznej. na podstawie ktorych
zamierza przedstawi¢ réznice w mechanizmach rozpadu martenzytu. a takze wybrane metody
badawcze. Wybér stopu Ti-6Al-4V do badan uwazam za jak najbardziej stuszny. Jest to jeden
z najezesciej i ndjszerzej (w wielu galeziach przemystu) stosowanych a takze najlepiej
scharakteryzowanych stopéw tytanu. czgsto w literaturze okreslany jako ..workhorse™.
Wiasciwosci tego stopu stanowia zazwyczaj odniesienie dla wigkszosci nowo opracowywanych

stopow tytanu, nie tylko z grupy o+B. wiec uzupelnienie charakterystyk jego mikrostruktury
i wlasciwosci wydaje sie by¢ w pelni uzasadnione.

Zaproponowany przez Doktorantke program badan uwzglednia realizacje 4 schematow obrobki
cieplno-plastycznej stopu Ti-6Al-4V o martenzytycznej strukturze wyjsciowej (3 z nich
zamieszczono na rys. 3.1) umozliwiajacych analize¢ oddziatywania na rozpad martenzytu:

e wylacznie procesu odpuszczania (T = 600, 750 i 900°C, t= 1 i 2 h) (wariant 1),

e odpuszczania  poprzedzonego odksztalceniem plastycznym  na zimno (prowadzonym
w warunkach jednoosiowego sciskania z predkoscig | mm/min, przy odksztatceniu ok.
20%)(wariant 2),

e procesu odksztatcania prowadzonego w temperaturze odpuszczania (w  warunkach
jednoosiowego $ciskania z predkoscia 1 i 0,1 mm/min, przy odksztatceniu wzglednym na
poziomie ok 70%)(wariant 3).

e oraz odpuszczania poprzedzonego wyciskaniem hydrostatycznym (w warunkach trojosiowego
stanu naprezen $ciskajacych), prowadzonym w T = 600°C (czyli najnizszej. przyjetej w pracy
temperaturze odpuszczania), z predkoscia 40 mm/s i odksztalceniem rzeczywistym, po
zrealizowanym tylko jednym przepuscie, wynoszacym 1.4 (wariant 4).

Tak szeroko przyjety eksperyment powinien pozwoli¢ na okreslenie roli odksztalcenia

plastycznego. prowadzonego w réznych warunkach, jako czynnika determinujacego efekty

rozpadu fazy martenzytycznej i tym samym wplywajacego na koncowa posta¢ mikrostruktury
badanego stopu.

Do realizacji celow i zakresu pracy Doktorantka zaproponowala i zastosowata metodyke
badawcza. ktora obejmowata:

e badania przemian fazowych (dylatometryczne i kalorymetryczne (Roznicowa kalorymetria
skaningowa — DSC),

e badania mikrostruktury przy zastosowaniu technik mikroskopii swietlnej LM (pole jasne,
kontrast Nomarskiego) oraz technik transmisyjnej i skaningowej mikroskopii elektronowej
(TEM. STEM, SEM, EDS. EBSD. TKD).

e badania sktadu fazowego metoda dyfrakcji rentgenowskiej XRD,

e wyznaczenie wlasciwosci mechanicznych badanego stopu na podstawie krzywych $ciskania,

e oraz pomiary twardosci.
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Dobor metod badawczych jest adekwatny do podjetej tematyki i pozwala na charakterystyke
badanego stopu z punktu widzenia realizacji celow rozprawy. Na podkreslenie zastuguje to, ze
Doktorantka majac $wiadomos¢ ograniczen podstawowych technik stosowanych do
charakteryzowania rozktadu martenzytu (SEM, TEM, XRD), do opisu mikrostruktury
wykorzystatla takze wzglednie nowa i znacznie rzadziej stosowang metode dyfrakcji transmisyjnej
linii Kikuchi’ego (TKD) pozwalajaca. dzigki 10x wiekszej rozdzielczosci przestrzennej
w poréwnaniu ze standardowa technika EBSD, na bardziej miarodajna i petniejsza charakterystyke
ptytkowej mikrostruktury badanego stopu. Dodatkowo Doktorantka jest w stanie wskazac
zaawansowane techniki badawcze, ktore moglyby by¢ pomocne w okresleniu subtelnych réznic w
sktadzie badanych faz stopu Ti-6A1-4V (str. 81), nawet jesli na tym etapie pracy badawczej nie ma
potrzeby lub mozliwosci ich uzycia oraz wskaza¢ metodyke pomocng do wyjasnienia roli
parametrow mikrostruktury w  ksztattowaniu wlasciwosci mechanicznych, odksztatconych
plastycznie i nastgpnie odpuszczonych stopdw (str. 88) wyznaczajac tym samym kierunki dalszych
mozliwych badan.

W trzeciej, najobszerniejszej czesci pracy (Rozdzial 4. Wyniki badan i ich analiza) Doktorantka
przedstawita i omowita wyniki wykonanych badan i pomiaréw w zakresie:

e charakterystyki przemian fazowych: analiza wyznaczonych metodg DSC zakresow
temperatury ‘przemiany fazowej o (a”)—o+f badanego stopu w stanie hartowanym oraz z
dodatkowym odksztalceniem plastycznym nie wykazata istotnego wplywu odksztatcenia
martenzytu na efekt cieplny przemiany i jej zakres temperatury. Porownanie przebiegu
krzywych DSC (Rys 4.3 i 4.4b str. 45) badanego stopu ze stopem WT3-1 jako ..przyjetym do
badan na wstepnym etapie” (chociaz nie uwzglednia tego ani schemat programu badan ani
opis materiatu do badan) nie wydaje si¢ konieczne, tym bardziej ze po analizie przebiegu
krzywych trudno zgodzic¢ si¢ z przedstawionym pod rysunkiem stwierdzeniem, ze: ,,wykazano
podobne relacje pomiedzy krzywymi w stanie dostawy...”,

e charakterystyki mikrostruktury: w stanie dostawy i hartowanym a takze dodatkowo:
odksztalconym plastycznie w temperaturze pokojowej i odpuszczonym, odksztalconym
w temperaturze podwyzszonej z rozna predkoscia oraz wyciskanym hydrostatycznie
i odpuszczonym. W pracy, dla przedstawionego wczesniej wariantu 1 dodatkowo dla T
odpuszczania 750 1 900°C analizowano w szerszym zakresie wptyw czasu odpuszczania (0,5;
1:1.51 2 h). Biorac pod uwage niejednorodnos¢ odksztatcania, charakterystyczng dla stopdw
tytanu w warunkach procesu sciskania analiza zmian mikrostruktury dotyczyta takze stopnia
odksztafcenia i uwzgledniata strefe martwa, przejsciowa i pasmo zlokalizowanego plynigcia
plastycznego. Ujawnienie mikrostruktury stopéw tytanu na poszczegdlnych etapach procesow
cieplno-plastycznych jest niewatpliwie sprawa trudng i to si¢ Doktorantce w duzej mierze
udato. Jednak elementami edycyjnymi. ktdre nieco utrudniajg analiz¢ zmian skfadnikow
mikrostruktury sa: zbyt ciemne obrazy (rys. 4.14-4.16a.b), zestawienia przy roznych
powigkszeniach (rys. 4.5-4.7. rys. 4.16-4.19, 4.25-4.26, 4.31-4.32), zbyt male obrazy
w porownaniu z rysunkiem przedstawiajacym miejsce analizy (rys.4.31-4.33) czy tez brak
widocznych markerow (rys. 4.44-4.49). Przykladowo, na podstawie przedstawionych
obrazow, trudno jednoznacznie odnies¢ si¢ do kwestii wptywu odksztalcenia w postaci
..zasadniczego zwigkszenia grubosci ptytek™ (rys. 4.15 1 4.18) (str. 52) /nie podano o jaka faze
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chodzi/ oraz ,,zmniejszenia ich stopnia wydtuzenia™. Wyniki analizy SEM/EDS przedstawione
narys.4.41i4.42 przy zdecydowanie réznych powigkszeniach rowniez utrudniajg analiz¢ pod
wzgledem mikrojednorodnoscei sktadu. Prawdopodobnie wyniki w stanie po odpuszczaniu
(rys. 4.42) analizowane dla znacznie mniejszego obszaru (patrzrys. 4.41) rowniez wykazatyby
jednorodno$é. Prowadzona na podstawie tej metody analiza zmian sktadu chemicznego dla
wszystkich wariantow obrébki cieplno-plastycznej prowadzona w oparciu o mapy rozktadu
pierwiastkéw pozwolita na uwzglednienie roli dyfuzji pierwiastkow stopowych w procesach
rozpadu martenzytu. Nie stwierdzono wptywu sciskania w temperaturze pokojowej na stopien
jednorodnosci sktadu chemicznego w obszarze plytek martenzytu ale ustalono, ze efekt dyfuzji
pierwiastkow w badanym stopie po dodatkowym odpuszczaniu jest wyraznie potggowany
odksztatceniem. Co prawda metoda TEM nie stwierdzono wplywu odksztatcenia plastycznego
na zmiane gestosci dyslokacji, ale na podstawie map (IPF/TKD) ustalono. ze odksztalcenie
plastyczne wplywa na reorganizacje defektow struktury krystalicznej w granice matego kata
oraz skutkuje wicksza niejednorodnoscia orientacji ptytek w poréwnaniu do stanu
nicodksztalconego. Wykazano rowniez wplyw odksztatcenia na sklonnos¢ do fragmentacji
i sferoidyzacji plytek fazy o po odpuszezaniu w temperaturze 750°C (2h) i WYZSZ€].
W przypadku odksztalcenia w temperaturze podwyzszonej wskazano na odmienny
mechanizm rozpadu fazy martenzytycznej. Ustalono, Ze rozpad martenzytu w tych warunkach
opoznia lub ogranicza aktywowany cieplnie rozrost ziaren fazy a., czego efektem jest
drobnoziarnista mikrostruktura, ztozona z wydzielen fazy o o sferoidalnym ksztalcie,
w przypadku nizszej stosowanej temperatury odksztalcania lub rownoosiowych ziaren
fazy o, po odksztatcaniu w T = 900°C. Pomimo nie stwierdzenia podobnego efektu
rozdrobnienia mikrostruktury badanego stopu (metoda LM/DIC) w przypadku Sciskania
w T =600°C z wicksza predkoscia przesuwu trawersy (1 mm/min) (str. 65). co uwzgledniono
na schemacie 5.1 wskazujac na jej pasmowy, wioknisty charakter, na podstawie analizy SEM
(opis rys. 4.34. str. 67) udalo si¢ oceni¢ efekt rozdrobnienia wigkszy dla wiekszej szybkosci
odksztalcenia oraz okresli¢ rozmiar sferoidalnych ziaren fazy a (<200 nm). Efekt rozpadu
martenzytu w  warunkach wyciskania hydrostatycznego i odpuszczania uznano za
porownywalny dla stanu po odksztalceniu w probie Sciskania w temperaturze pokojowe]
i odpuszczaniu.

charakterystyki wlasciwosci: wyniki badan wiasciwosci przedstawione zostaly w oparciu
o krzywe $ciskania w temperaturze pokojowej oraz w temperaturze podwyzszonej, na
podstawie ktorych wyznaczono: wytrzymatos¢ na sciskanie, odksztalcenie wzgledne oraz
szacunkowo granice plastycznoéci a takze pomiary twardosci HV dla wszystkich wariantow
zrealizowanej obrobki cieplno-plastycznej. Charakterystyke wthasciwosci  uzupetniono
o analize przelomow probek o réznej strukturze wyjsciowej poddanych odksztalceniu
plastycznemu w temperaturze pokojowej. Ustalono m.in, ze odpuszczanie odksztatconego
w temperaturze pokojowej oraz wyciskanego hydrostatycznie w temp. 600°C stopu
o wyjsciowej strukturze martenzytycznej skutkuje spadkiem twardosci wraz ze wzrostem
temperatury odpuszczania, co powiazano ze zwiekszeniem udziatu, w mikrostrukturze

badanego stopu, plastycznej fazy f3.



Praca zakonczona jest 8 bardzo ogdlnymi i luzno powigzanymi, niemnie] potwierdzajacymi teze
pracy, wnioskami (Rozdzial 6). W pierwszym Doktorantka zwraca uwage na mozliwos¢
odksztalcenia plastycznego badanego stopu w temperaturze pokojowej. Drugi wniosek, mimo, ze
na str. 87 pracy pada stwierdzenie, ze ..podatnos¢ hartowanego stopu na umocnienie
odksztalceniowe jest mata (na poziomie <10%)”, nawigzuje do umocnienia odksztatceniowego
martenzytu o i przedstawia mafo precyzyjne wartosci wskazujac na poprawe wihasciwosci po
odksztalceniu. Nastepnie Doktorantka odnosi si¢ kolejno do efektow strukturalnych
towarzyszacych rozpadowi martenzytu takich jak: . wzrost grubosci  ptytek  fazy
martenzytycznej” (wylacznie w  trakcie odpuszczania hartowanego stopu), fragmentacja
i sferoidyzacja ptytek martenzytu po odksztalceniu w temperaturze pokojowej oraz po wyciskaniu
hydrostatycznym w temperaturze 600°C z nastgpujacym po nich odpuszczaniem, szczegdlnie
prowadzonym w najwyzszej przyjetej temperaturze (900°C) czy formowanie réwnoosiowych
ziaren, bedacych efektem odksztalcenia plastycznego i aktywowanej cieplnie rekrystalizacji
dynamicznej w procesach odksztalcania prowadzonych w podwyzszonej temperaturze, tozsame;j
z temperaturg odpuszczania. Dodatkowo, wskazuje na mozliwos¢ silnego, jednak ograniczonego
do bardzo malej objetosci probki, rozdrobnienia ziarna fazy o w wyniku rozpadu martenzytu w
warunkach odksztalcenia (proba $ciskania) w temperaturze 600°C jako mechanizmu mogacego
stanowi¢ istote metody ksztattowania ultradrobnoziarnistej mikrostruktury stopu Ti-6Al-4V
o martenzytycznej strukturze wyjsciowej (niepotwierdzonego jednak w warunkach prowadzonego
w tej temperaturze wyciskania hydrostatycznego), a w ostatnim wniosku Doktorantka przyczyneg
wzrostu twardosci nieodksztalconego stopu po odpuszezaniu w temperaturze 600°C dos¢ odwaznie
wiaze z wydzielaniem si¢ bardzo drobnej fazy. prawdopodobnie TizAl, ktorej obecnos¢ zauwazono
réwniez w mikrostrukturze badanego stopu po odpuszczaniu w wyzszej temperaturze (rys. 4.30
str. 62). niezaleznie od odksztalcenia (str. 58). i ktorej nie udato si¢ jednoznacznie zidentyfikowac

Za najwieksze osiagnigcia pracy uznaje:

e kompleksowa charakterystyke zmian mikrostruktury, sktadu chemicznego i fazowego oraz
twardosci stopu Ti-6A1-4V o wyjéciowej strukturze martenzytycznej odksztatcanego w roznych
warunkach (na zimno. w podwyzszonej temperaturze (z rozna szybko$cia) oraz w warunkach
duzych odksztalcen) uwzgledniajaca wplyw obrobki cieplnej, takze w odniesieniu do stanu
nieodksztatconego,

e zastosowanie do charakterystyki mikrostruktury stopow tytanu technik (TDK), ktore
w poréwnaniu z ,tradycyjnymi” pozwalaja na znacznie dokfadniejsza analize w zakresie
orientacji ptytek faz powstatych w wyniku rozpadu martenzytu i dzigki ktorym wykazano m.in.
obecnosé (niewielkiej ilosci) fazy beta rowniez dla stopu w stanie hartowanym oraz
hartowanym i odksztalconym (czego nie udato si¢ wykaza¢ na podstawie wczesniejszych
analiz).

e opracowanie schematu zmian mikrostruktury stopu Ti-6Al-4V o martenzytycznej strukturze
wyjéciowej w warunkach proceséw cieplno-plastycznych, w trakcie ktorych dochodzi do
rozpadu martenzytu.
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Moja ocena merytoryczna przedstawionej do recenzji pracy jest pozytywna. Praca zawiera wiele
interesujacych wynikow i analiz, ktore wskazuja na koniecznos¢ prowadzenia dalszych badan. na
co sama Doktorantka niejednokrotnie zwraca uwagg. Rozprawa doktorska mgr inz. Anny Baran
Sadlei napisana jest jezykiem zrozumiatym. Prezentowane wykresy i tabele ‘sg czytelne. Opisy
rysunkow i tabel sa w wigkszosci wihasciwe. llustracje i rysunki sa w wiekszosci starannie
przygotowane i dobrej jakosci. Niemniej Doktorantka nie ustrzegla si¢ bledow edytorskich, ktore
w niewielkim stopniu wptywaja na catosciowg oceng pracy.

Uwagi edytorskie

liczne bledy tzw. literowki. rowniez te, bedace prawdopodobnie efektem korekty edytora
tekstu i stad m.in.: rozpad spienialny zamiast spinoidalny (str. 21), warunki opuszczania
zamiast odpuszczania (w tabeli 4.4, 4.5, 4.6), stan niedoksztalcony zamiast nicodksztalcony
(tab. 4.7), odksztalcalnie plastyczne zamiast odksztatcanie plastyczne (rys. 4.54), martenzyt
odksztalceniowy zamiast odksztalcony (str. 32).
nieco ponizej normy dbato$é o poprawnos¢ gramatyczng i skladni¢ budowanych zdan np. str.
27 analizowali wlasciwosci mechaniczne wyroby ze stopu Ti-6Al-4V spiekanymi metodami
., str. 29: _stop ktéry opracowano go 80 lat temu”, str. 45: .w (...) stopie W13-1, przyjetym
do badar na wstepnym etapie przeprowad=zonych badaniach™, str. 52: .(...) powoduje przede
wszystkiin zwigkszenie grubosci plyiek fazy a, kiorych grubosé po odpuszczaniu w najwyzszej
temperaturze na ok. 3 mm” czy : .Nie pozwalajq na jednoznaczna stwier zi¢ wplywu: (str.74),
.. wwyniku zachodzqcej w tej temperaturze przemianie a+p—p(str. 92).
str 13. Przemiana odwrotna powinno by¢ Tig—Ti« zamiast Tie—Tip (W 2 miejscach),
str 16. Szybkos¢ chlodzenia powinna by¢ podana w °C/s,
str. 28. Malo precyzyjne i nie oddajace istoty tlumaczenie compositionally graded materials
jako ,, materialy o roznym skladzie ",
tabela 4.6. Wyniki pomiaréw twardosci przedstawione po odpuszczaniu w temp. 750 i 900°C
dla stopu po wyciskaniu hydrostatycznym sg identyczne jak dla stopu odksztalconego
plastycznie w temperaturze pokojowej (czyli jak w tabeli 4.5) dla tych samych warunkow
odpuszczania. Prawdopodobnie jest to btad kopiowania,
nieprawidtowe przywotania rysunkow i tabel: na str. 49 z kontekstu zdania wynika, ze granice
blizniacze identyfikowano w plytkach martenzytu przedstawionego na rys. 4.9¢ a nie jak
podano 4.11¢, na str. 56 poréwnanie map rozmieszczenia V przedstawiono narys. 4.20-4.23d
a nie jak wskazano w tekscie 4.20-4.23c, na str. 58 _substruktury przeksztalcajqce si¢
w granice malego kqta™ pokazano narys. 4.26d a nie jak wskazano 4.27d. na str. 78 wnieliczne
obszary wystepowania fazy fpo odpuszczaniu w T=600°C" przedstawiono narys. 4.49 b anie
jak wskazano c. str. 82: refleks od plaszczyzny B dla wariantu odksztalcania w T=750°C
z predkoscia 0,1 mm/min zidentyfikowano tylko na dyfraktogramne nr 3 a nie jak podano 4,
na str. 87 dwukrotne przywolanie rys. 4.55 zamiast 4.56. tabela na str. 89: powinno by¢ 4.7
zamiast 4.6,
do$¢ niefortunny opis rys. 3.2 Fragment probki (...) zniszczonej w procesie wyciskania

hydrostatycznego,
: ¥



na rys. 4.3 wyznaczony zakres temperatury przemiany fazowej o+p—p wynosi 880-996°C
a nie jak w opisie 870-990°C,

rys. 4.19 dotyczy wariantu odpuszczania w temperaturze 900°C a nie jak podano na rysunku
750°C. ‘

w podpisie pod rys. 4.42 nie uwzgledniono odksztalcenia, powinno byé: stop w stanie
hartowanym, wyciskanym hydrostatycznie i odpuszczonym,

na rys. 4.51-4.53 nie przedstawiono. zgodnie z opisem pod dyfraktogramami, stanu dostawy,
rys. 4.43 e: W skroconym zapisie wskaznikow fazy o brakuje kropek,

str. 52. Analizowana w badaniach T. odpuszczania to 750°C a nie jak podano 700°C,

str. 67. Z tekstu wynika ze mikrostruktura drobnoziarnista uzyskana zostala w stopie
odksztalcanym z predkoscia 1 s a w podpisie rysunku 0,01 s,

na rys. 4.59 nieprawidlowo zaznaczono wyniki dla stanu H+O750 oraz H+OP+0900.

Uwagi ogélne i pytania wynikajace glownie z ciekawosci recenzenta i moggce stanowi¢
podstawe dyskusji naukowe;j

na str. 52 Doktorantka komentuje: .plyiki fazy o powstajqcej w wyniku rozpadu martenzytu
zachowujq jego plytkowg morfologie tak samo jak w stanie nieodksztalconym”™. A w kolejnym
zdaniu. ..Obrazy SEM (rys. 4.17 ¢, d) wskazujg jedynie na mozliwosé zmiany ksztaltu wydzielen
martenzytu w probie statyeznej Sciskania”. Jaki zatem ksztalt maja analizowane ..wydzielenia™
w tym stanie i czy sa to plytki martenzytu czy fazy a?

Jakie ..cechy charakterystyczne”, mogace pomoéc w ich rozroznieniu, posiadaja fazy o
i oo w stopach tytanu i uzycia jakiej metodyki to wymaga?.

(str. 58) Na podstawie czego stwierdzono obecnos¢ fazy B, wskazanej strzatka na rys. 4.24.
i 4.25. Czy prowadzono analiz¢ fazowa metoda dyfrakcji elektronowej?

na str. 62 Doktorantka stwierdza: ..analiza wynikow (...) wykazala obecnos¢ ..nanometryczne;j
.trojbocznej” fazy (TisAl)". Co kryje si¢ pod pojeciem ..tréjbocznej” fazy i na jakiej podstawie
zidentyfikowano te faze jako TizAl (str. 62, rys. 4.30¢)? Zdecydowanym ufatwieniem bytoby
wskazanie na rysunku strzatka, ktorych wydzielen dotyczy to stwierdzenie.

(str. 67) Co oznacza pojecie .rozmiar d,” i jaka metoda zostata wyznaczona ta wielkos¢?

w rozdziale 4.2.4 przedstawiono ..Mapy orientacji plytek martenzytu (...)". Czy po 2 godz.
odpuszczania w temperaturze 900°C (z analizy TEM str. 59 wynika, ze rOwniez nizszej) nadal
mozna sie spodziewa¢ w mikrostrukturze badanego stopu fazy a.’? Moze bezpieczniej byloby
uzy¢ opisu: Mapy orientacji ptytkowej mikrostruktury stopu w stanie....?

Czy Doktorantka stusznie uzywa zamiennie poje¢ odpuszczanie-wyzarzanie bardzo czesto
w | zdaniu lub nastepujacych po sobie zdaniach: ,.po odpuszczaniu w temperaturze 900 °C (rys.
4.19) zaobserwowano fragmentacje plytek fazy o, szczegolnie po wyzarzaniu w czasie 2 h (str.
55), czy na str. 62 ,.po hartowaniu i odpuszezaniu w 750 i 900°C™ i dalej ,,Obrazy dla wyzarzania
w temperaturze 900°C™ lub str. 70 ..... po odpuszczaniu w temperaturze 600 i 750°C, oraz ich
fragmentacje po godzinie wyzarzania w temperaturze 900°C. Celowym wydaje sie
uporzadkowanie terminologii stosowanej w literaturze do opisu obrobki cieplnej stopow tytanu.
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e Analizujac wyniki pomiarow twardosci przedstawione w tab. 4.4 i 4.5 mozna zauwazyc¢, ze czas
odpuszczania 1 i 2h, niezaleznie od temperatury, praktycznie nie wplywa na poziom twardosci
(co jest zgodne z danymi literaturowymi). Jedynie w temperaturze 750°C relacja ta jest inna i to
zarowno w stanie po hartowaniu i odpuszczaniu jak i po hartowaniu, odksztalceniu
i odpuszczaniu. Co moze by¢ przyczyna takiej zmiany?

e 7 czego wynika rdéznica pomigdzy twardoscig stopu Ti-64 w stanie po hartowaniu
przedstawiong w tab. 4.3 14.7?

Przedstawione uwagi oraz komentarze nie wplywaja na poziom merytoryczny ocenianej pracy
i najczesciej odnosza si¢ do wybranych sformutowan czy tez sposobu przedstawienia niektorych
wynikow badan. Maja charakter informacyjny czy tez dyskusyjny i nie zmieniaja pozytywnej
oceny catosci rozprawy.

Ocena koncowa

W podsumowaniu mojej opinii stwierdzam, ze praca mgr inz. Anny Baran-Sadlei pt. ..Rozpad
odksztatconego plastycznie martenzytu o’ (o”) w stopie tytanu Ti-6A1-4V™ stanowi uzupetnienie
aktualnej wiedzy w zakresie inzynierii materialowej i jest oryginalnym osiggnigciem Autorki
przedstawiajacym w sposob kompleksowy mozliwos¢ ksztattowania sktadnikéw fazowych
mikrostruktury stopu Ti-6Al-4V w procesach cieplno-plastycznych, w efekcie rozpadu martenzytu.
Doktorantka zrealizowala postawione w pracy cele, potwierdzajac tym samym zalozong tezg.

Opisane eksperymenty 1 uzyskane wyniki badan wskazuja, ze Doktorantka wykazata zaréwno
niezbedna wiedzg teoretyczna w dyscyplinie Inzynieria Materiatowa jak i umiejetnosé stosowania
roznorodnych metod i technik badawczych, a takze posiadta zdolnos¢ samodzielnego planowania,
realizacji oraz analizy wynikdéw eksperymentu naukowego.

Rozprawa stanowi opracowanie naukowe, ktore wedlug mnie spelnia wymagania naukowe
stawiane w tym zakresie w art. 187 ustawy z dnia 20 lipca 2018 roku — ,.Prawo o szkolnictwie
wyzszym i nauce”. W zwiazku z powyzszym. wnioskuje do Rady Dyscypliny Inzynieria
Materiatowa Politechniki Rzeszowskiej im. Ignacego Lukasiewicza o dopuszczenie mgr inz. Anny
Baran-Sadlei do dalszych etapdw postepowania w sprawie nadania stopnia naukowego doktora.
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