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,Metalizowanie tarciowe ceramiki AIN tytanem”

1. Podstawa opracowania

Niniejsza recenzja zostata opracowana na zlecenie Rady Wydziatu Inzynierii Produkcji Politechniki
Warszawskiej z dnia 28.02.2019.

2. Charakterystyka rozprawy

W pracy poruszono wazny problem formowania polaczenia ceramika-metal. Opisano
wplyw zastosowanego sposobu nagrzewania na gradient potencjalu chemicznego,
warunkujacy zaistnienie ukierunkowanego strumienia dyfuzyjnego, bedacego istota ziacza
materiatu ceramicznego z metalem.

Doktorant przedstawil i opracowany przez siebie proces metalizowania ceramiki z
zastosowaniem procesu tarciowego. W trakcie metalizacji tarciowej element metalowy w
bardzo krotkim czasie lokalnie rozgrzewa si¢ do wysokiej temperatury i przy wystgpowaniu
nacisku w obszarze tarcia, uplastycznia si¢. Proces laczenia nastgpuje w stanie staltym z
udziatem energii tarcia kinetycznego zamieniajgcej si¢ W energie cieplng wydzielajaca si¢
lokalnie w miejscu powstawania polaczenia i stymulujacg powstanie polaczenia na granicy
miedzyfazowej metal-ceramika (M/C). Przeprowadzono szereg analiz numerycznych stanu
naprezenia powstajacego w zlaczu M/C, co umozliwito dobor parametrow procesu
metalizowania. Wyniki analiz numerycznych ktore zweryfikowano doswiadczalnie.
Przedstawiono badania strukturalne uzyskanej powloki metalizacyjnej i jej potaczenia z
podlozem. Dodatkowo Doktorant zaprezentowal przyklad zastosowania opracowanej
powloki metalizacyjnej do polaczen lutowanych AIN-FeNi42.




Dotychczasowa wiedza na temat proces metalizowania ceramiki nie jest peina.
Dotychczas bowiem, nie udalo si¢ wytworzy¢ skuteczna metodg tarciowa powloki
metalizacyjnej, ktorej polaczenie z ceramicznym podlozem zostaloby oparte na syntezie
sktadnikéw podloza ceramicznego i powloki metalicznej. Podjecie badan w tym zakresie
jest bardzo wazne ze wzgledu na to, ze dotychczas w sposob bardzo ograniczony
prowadzono badania w tym obszarze. Potwierdza to prawidtowy przeglad literaturowy
przedmiotu. Podjety temat rozprawy jest aktualny i celowy. Stanowi to istotny problem
badawczy.

3. Ocena rozprawy

Recenzowana praca jest obszerna, zawiera 121 stron i sklada si¢ z czgsci teoretycznej i
badawczej. Zamieszczona bibliografia zawiera 129 pozycji literaturowych, z czego wigkszos¢
stanowia aktualne publikacje zagraniczne, wydane po roku 2005.

W wprowadzeniu zawarto krotkie uzasadnienie celowosci podjecia tematu pracy oraz
podano uzasadnienie stosowania zlaczy ceramiczno-metalowych. Podano cel i tez¢ pracy. Za
cel pracy przyjeto wykonanie osadzenia tarciowego tytanowej powloki tytanowej na podtozu
ceramicznym AIN, scharakteryzowanie warunkéw powstawania granicy miedzyfazowe)
Ti/AIN oraz struktury powloki metalizacyjnej i jej polgczenia z ceramicznym podlozem.
Postawiono teze, ktora zaklada, ze ,, Warunki termodynamiczne procesu metalizacji tarciowe;j
sprzyjaja syntezie tytanu z osadzanej powtoki ze sktadnikami ceramicznego podloza”.

W rozdziale 1 pt. ,,1 Standardowe metody metalizacji ceramiki” Autor dokonal przegladu
aktualnych opracowan literaturowych w zakresie najwazniejszych metod metalizacji ceramiki.
Dokladnie opisal najwazniejsze procesy jak: metalizacja proszkowa, lutowanie aktywne,
zgrzewanie dyfuzyjne, osadzanie powtok metodami PVD i CVD.

W rozdziale 2 pt. ,,Formowanie pofaczenia ceramika-metal” Autor zwrocil uwage na
trudnosci spajania materiatow M/C, ze wzglgdu na skrajnie réznigee si¢ whasciwosci fizyczne
i chemiczne obu grup laczonych materiatéw (brak zwilzalnosci powierzchni ceramiki ciektymi
metalami, odmienna budowy krystaliczna, brak wzajemnej rozpuszczalnosci, znikoma
dyfuzyjnos¢ metali w ceramike). Podano kilka teorii opisujacych mechanizm powstawania
polaczenia na granicy ciat statych (teoria adhezyjna, dyfuzyjna, energetyczna).

W rozdziale 3 pt. ,Dobér materialow” Autor przejrzyscie i poprawnie uzasadnil wybor
materialow zastosowanych w badaniach. Do badan zastosowano material ceramiczny AIN
wytworzony poprzez spiekanie proszkowe. Tytan wybrano jako material powlokowy do
metalizowania ceramiki.

W rozdziale 4 .. Metalizowanie metodg tarciowa” wykonano badania rozpoznawcze. Probki
mialy ksztalt walcowy. Metalizacjg przeprowadzono dla powierzchni czota elementu
ceramicznego. Uzyskano powloke na czole walca ceramicznego, o relatywnie wysokiej
przyczepnoscei, ktora potwierdzono w warsztatowej probie dtutowania. Ustalono parametry
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procesu, przy zastosowaniu ktérych uzyskiwano najlepsze wyniki metalizowania. Parametry
byly dobierane w celu uzyskania prawidtowych pojedynczych $ciegdéw prostych i powloki
kolowej $ciegiem spiralnym.

W rozdziale 5 ..Modelowanie zjawisk fizycznych zachodzacych podczas metalizowania
tarciowego AIN tytanem” symulowano proces spajania AIN z Ti. Sporzadzono dokladne mapy
rozkladu temperatury dla wybranych czaséw nagrzewania badanego ziagcza M/C tarciem.
Zbadano promieniowe rozklady temperatury na granicy zlacza AIN-Ti od strony ceramiki AIN
oraz Ti. Zbadano rozklad naprezen $rednich w poblizu powierzchni kontaktu w koncowym
etapie nagrzewania tarciem oraz rozklad naprezen $rednich w poblizu powierzchni kontaktu po
zdjeciu nacisku i strumienia ciepta zwigzanego z tarciem. Przeprowadzona symulacja
numeryczna procesu umozliwita przyblizone okreslenie pol temperatury i naprgzen procesu
tarciowej metalizacji. Na podstawie badan symulacyjnych zauwazono, ze nierownomierny
rozklad osiowych naprezen Sciskajacych w okolicach powierzchni kontaktu i powigkszajacy
si¢ z czasem tarcia jest spowodowany znaczng deformacjg tytanu i moze mie¢ negatywny
wplyw na jako$¢ potaczenia AIN-Ti.

W rozdziale 6 ,, Wybrane wlasciwosci powlok metalizacyjnych i ich potaczen z podtozem™
przedstawiono wybrane wlasciwosci uzyskanych powlok metalizacyjnych i ich polaczen z
ceramicznym podlozem. Wykonano zlacza w ostonie argonu i bez ostony (powietrze).
Analizowano morfologia powierzchni i strukturg stereometryczng tarciowej powloki tytanowe;j.
Zauwazono, ze struktura stereoskopowa warstwy wierzchniej powloki metalizacyjnej jest
anizotropowa i charakteryzuje si¢ stosunkowo niskg chropowatoscig. Pokazano mikrostrukture
ztacza podloza ceramicznego (AIN) z metaliczng powloka (Ti). Obserwacje SEM z
sastosowaniem detektora BSE prowadzono na powierzchni przelomu uzyskanego z
tréjpunktowego zginania probki. Polaczenie materiatu powlokowego z ceramicznym podlozem
miato charakter ciagly bez lokalnych wad. Materiat powtoki dokladnie wypekniat nieréwnosci
podioza. Po probie lamania nie zaobserwowano wykruszania si¢ go w obszarze zlacza.
Przeprowadzono rozkiad liniowy pierwiastkéw na powierzchni przekroju uktadu podtoze-
powloka. Linia skanowania przechodzita przez ziarno ceramiki AIN w powloce tytanowe;.
Przeprowadzono pomiar przyczepnosci powtoki metalizacyjnej Ti do podioza AIN. W obu
badanych przypadkach (dla zlgczy wykonanych w ostonie argonu i w powietrzu) peknigcie
przebiegalo przez ceramiczne podtoze, co wskazuje na to, ze przyczepnos¢ powloki jest wyzsza
niz wytrzymalo$¢ na rozcigganie ceramiki. Ostatecznie przeprowadzono badania granicy
Ti/AIN w transmisyjnym mikroskopie elektronowym. Przedstawiono rozklad powierzchniowy
N. Al oraz Ti w granicy podloze-powloka. Wyniki wszystkich przeprowadzonych badan
potwierdzaja poprawnos¢ zalozonej tezy, ze ,,Warunki termodynamiczne procesu metalizacji
tarciowej sprzyjaja syntezie tytanu z osadzanej powtoki ze skiadnikami ceramicznego podioza™

W rozdziale 7 ,.Zlacze lutowane AIN-FeNi42 z zastosowaniem tytanowej powloki
metalizacyjnej” postanowiono sprawdzi¢ mozliwo$é lutowania ceramiki AIN metalizowang
cienkg powloka tytanowg ze stopem FeNi42 wykorzystujac lut AgCu28. Do prob lutowania
wybrano ziacze AIN/Ti uzyskane po metalizacji w ostonie argonu. Struktura polaczenia
lutowanego jest prawidlowa, wolna do wad i niejednorodnosci. Dla zlacze lutowanego
przeprowadzono badania wytrzymato$¢ na $cinanie z pozytywnymi rezultatami.
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W rozdziale 8 ,,Analiza napre¢zen wlasnych w zigczach AIN-FeNi42 lutowanych z
zastosowaniem tytanowej powloki metalizacyjnej. Podobnie jak w rozdziale 5postanowiono
dokona¢ oceny stanu naprezen wlasnych z uwzglednieniem poszezegdlnych etapéw
przygotowania zlacza ceramika-metal. W tym celu przeprowadzono dogl¢bng analize
numeryczng naprezen wilasnych w zlaczach lutowanych FeNi42-lut-ceramika z
uwzglednieniem naprgzen powstajacych w procesie napawania tarciowego oraz poréwnano
wyniki obliczen z modelem zlacza FeNid42-ceramika lutowanego bezposrednio lutami
aktywnymi. Wyniki obliczen symulacyjnych naprezen wilasnych w lutowanych zigczach
sugeruja, ze zastgpienie lutu aktywnego lutem zwyklym (nieaktywnym) oraz pokrycie poditoza
ceramicznego cienkg warstwg tytanu umozliwia zmiang stan naprezen wilasnych w stosunku do
zlacza lutowanego bezposrednio. Proces metalizacji tarciowej wprowadza dodatkowe
naprezenia w warstwie tytanowej, ktére sumujg si¢ z naprezeniami lutowniczymi co prowadzi
do wzrostu napre¢zen rozciagajacych, glbwnie w obszarze granicy polgczenia z tytanem.

W rozdziale 9 ,,Podsumowanie i wnioski” zaznaczono, Zze zaproponowana metoda
metalizacji tarciowej umozliwia wytwarzanie pelnowartosciowych powlok na powierzchni
ceramicznej. Przeprowadzone badania i uzyskane wyniki, dowodza, iz zamiana energii tarcia
kinetycznego na energi¢ cieplng jest skutecznym czynnikiem spajania w stanie stalym,
wykorzystanym do metalizowania ceramiki.

4. Uwagi ogdlne i szczegétowe

Str 36

Niezreczne sformutowanie: ,,Sztandarowa cechg jest wysoki jak na ceramike wspoétczynnik
przewodzenia ciepla A wynoszacy maksymalnie 319 W/m-K (dla monokrysztatu)”

Str 54

., Wykonane powloki poddano badaniom strukturalnym mikro i makroskopowym, prébom
przyczepnosci oraz analizie fazowe™

W rozdziale tym nie pokazano wynikéw badan struktury

Str 78. Rys. 6.9

.przeprowadzono rozk}ad liniowy pierwiastkow na powierzchni przekroju uktadu podtoze-
powlok™. Powinno by¢ napisane ,,powloka”.

Rys. 6.10 ,,Rozklad liniowy pierwiastkéw na powierzchni przekroju uktadu podtoze-powlok
przez wtracenie AIN w powtoce”. Powinno by¢ napisane ,,powloka”.

5. Ocena koricowa pracy




Podjety w pracy temat jest wazny i aktualny. Badania wykonane przez Doktoranta w
ramach pracy stanowia powazny wkiad w aktualny stan wiedzy. Doktorant jasno sformutowal
cel i teze pracy, dla realizacji ktorych wykonat liczne i prawidlowe badania. Doktorant wykazat
si¢ umiejetnoscia dobrego planowania eksperymentu i wykonywania badan oraz analizy
merytorycznej wynikow badan. Pragne podkresli¢ duza warto$¢ naukowa i utylitarng rozprawy.
Drobne uwagi ogélne i szczegétowe nie majg wptywu na wysokg merytoryczng oceng pracy.

6. Wnhniosek koncowy

Doktorant wykazal si¢ bardzo dobrg znajomoscia technik pomiarowych i
umiejetnosciami prowadzenia badan z wykorzystaniem nowoczesnych metod badawczych.
Opiniowana przeze mnie praca doktorska spetnia wszystkie ustawowe wymagania stawiane
rozprawom doktorskim. Biorgc powyzsze pod uwage stwierdzam, ze recenzowana rozprawa
doktorska spelnia wymagania obowigzujacej ustawy o stopniach i tytule naukowym oraz
stopniach i tytule w zakresie sztuki i whnioskuje o jej dopuszczenie do publicznej obrony przed
Rada Wydziatu Inzynierii Produkcji Politechniki Warszawskiej. Uwazam, ze praca nadaje sig
do wyr6znienia.
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