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RECENZJA
rozprawy doktorskiej mgr inz. Justyny Magdaleny Zygmuntowicz pt.: ,,Kompozyty

gradientowe Al,O3-Ni otrzymywane metoda odlewania odsrodkowego mas lejnych”

1. Podstawa formalna opracowania recenzji

Podstawe opracowania recenzji stanowi pismo Prodziekana ds. Nauki Wydziatu Inzynierii
Materiatowej Politechniki Warszawskiej dr hab. inz. Jerzego Roberta Sobieckiego, prof. PW z
dnia 30.08.2018 informujace o powotaniu mnie przez Rade Wydziatu Inzynierii Materiatowej
PW na recenzenta rozprawy doktorskiej Pani mgr inz. Justyny Magdaleny Zygmuntowicz pt.:
~Kompozyty gradientowe Al;O3-Ni otrzymywane metoda odlewania od$rodkowego mas

lejnych”.

2. Przedmiot recenzji

Przedmiotem recenzji jest rozprawa doktorska autorstwa mgr inz. Justyny Magdaleny
Zygmuntowicz ktéra byta realizowana na Wydziale Inzynierii Materialowej Politechniki
Warszawskiej przy wspotpracy z Wydzialem Chemicznym tej samej Uczelni. Promotorem
rozprawy doktorskiej jest prof. dr hab. inz. Katarzyna Konopka z Wydzialu Inzynierii
Materiatowej PW. Rozprawa liczy 155 stron, w tym 72 rysunki i 23 tabele. Liczba
cytowanych pozycji bibliograficznych wynosi 162.

3. Ocena trafnosci podjecia tematu, sformulowania celu, zakresu oraz ukladu pracy
Obecnie wsréd kompozytow szczegdlne miejsce zajmuja funkcjonalne materiaty
gradientowe (ang. Functionally Graded Materials). Cecha, charakterystyczng tych
materiatow jest ciagla zmiana st¢zenia roznych sktadnikow, co umozliwia wzdtuz co najmnie;j

jednego okreslonego kierunku, uzyskiwanie w sposob zamierzony cigglej zmiany wlasciwosci



uzytkowych lub /i funkcjonalnych. W grupie tej znajdujg si¢ m.in. kompozyty ceramika-metal
charakteryzujace si¢ podwyzszona odpornoscig na pekanie w poroéwnaniu do monolitycznej
ceramiki przy zachowaniu wysokiej twardosci oraz odporno$ci termicznej i chemicznej
materialu osnowy. Obecnie istnieje wicle metod wytwarzania kompozytow gradientowych
ceramika-metal, np.: chemiczne osadzanie z fazy gazowej (CVD), fizyczne osadzanie z fazy
gazowej (PVD), elektroosadzanie, metody prasowania, Samorozwijajaca si¢ synteza
wysokotemperaturowa (SHS), metody odlewania z mas lejnych. Wérod ww. metod za
najbardziej ekonomiczne uwazane sg metody odlewania z mas lejnych gdyz nie wymagaja
drogiej aparatury, a z drugiej strony na poziomie koloidalnym umozliwiajg kontrole
rozmieszczenia sktadnikow. Ze wzgledu na wage omawianego zagadnienia, problematyka ta
znajduje si¢ obecnie w centrum zainteresowania wielu osrodkéw badawczych i rozwojowych
na $wiecie. Wybor tematu opiniowanej rozprawy doktorskiej nalezy wigc uzna¢ za w pehni
prawidtowy.

Celem opiniowanej rozprawy doktorskiej byto wytworzenie kompozytow Al,O3-Ni z
gradientem czgstek niklu metodg odlewania odsrodkowego mas lejnych. W ramach pracy
zbadane zostaly relacje pomiedzy wlasciwosciami mas lejnych, parametrami procesu
odlewania odsrodkowego a gradientem rozmieszczenia fazy metalicznej w kompozytach oraz
okreslone zostaty wybrane wtasciwosci fizyczne i mechaniczne kompozytow.

Do realizacji tak postawionego celu Doktorantka jako sktadnik ceramiczny do
wytworzenia gradientowego kompozytu wybrata o-Al,O3 (korund), a jako sktadnik
metaliczny — nikiel. Mianowicie, korund jest najbardziej rozpowszechnionym materiatlem
tlenkowym ceramiki specjalnej m.in. ze wzgledu na duzg twardo$¢, dobre parametry
wytrzymatosci mechanicznej, obojetno$¢ chemiczng, a w pordwnaniu z innymi materiatami
ceramiki specjalnej jest tani. Stad, jego obszerne zastosowanie poczawszy od izolatorow
$wiec zaptonowych a skonczywszy na quasi-inertnych biomateriatach. Z drugiej strony, nikiel
jest m.in. podstawowym metalem bazowym superstopéw. Tego typu kompozyty ceramika—
metal moga pracowac jako np. topatki turbin czy rury do transportu goracych i agresywnych
gaz6w lub cieczy. Natomiast jako metod¢ formowania Doktorantka wybrala metode
odlewania odsrodkowego mas lejnych. Zaletg tej metody jest wymieszanie skladnikéw na
poziomie koloidalnym, a przez odpowiednie sterowanie procesem kontrola gradientu stg¢zenia
komponentow.

W ocenie recenzenta zaré6wno dobor materiatow jak i dobor metody wytwarzania zostat
wykonany prawidlowo i1 $wiadczy o doglebnej analizie stanu wiedzy.

Doktoranta przyjeta szeroki zakres badan, ktory obejmowat:



a. zbadanie wplywu udziatu sktadnikow masy lejnej oraz rozmiaru czastek wyjsciowych
proszkéw na wlasciwosci zawiesin kompozytowych,

b. okreslenie zaleznos$ci pomiedzy wiasciwo$ciami masy lejnej, parametrami procesu
odlewania odsrodkowego a uzyskang mikrostrukturg kompozytow,

c. okreslenie mozliwosci wptywania na sklad fazowy kompozytu w procesie jego
spiekania,

d. analize wybranych wlasciwosci fizycznych kompozytow,

e. opis makroskopowy i mikroskopowy kompozytow,

f. okreslenie wybranych wilasciwo$ci mechanicznych spiekéw wzdluz kierunku
gradientu struktury probki (twardosé i Kc),

g. opisanie relacji pomigdzy parametrami technologicznymi metody a uzyskiwanym

gradientem.

Rozprawa tradycyjnie podzielona zostalta na cze$¢ literaturowa oraz czes$é
eksperymentalng. Czg$¢ literaturowa poprzedzona jest streszczeniem w jezyku polskim i
angielskim, wstepem, a po przedstawieniu dotychczasowego stanu wiedzy Doktorantka
dokonuje krytycznego posumowania, z ktorego wynika jasno cel, teza i zakres pracy. W
czesci eksperymentalnej Doktorantka szczegotowo opisata materiaty i zastosowang metodyke
badan oraz wyniki badan wlasnych wraz z ich dyskusja, podsumowaniem i wnioskami. Spis
literatury zawiera 162 pozycji literaturowych, z ktorych pewna cze$¢ stanowi literatura
podstawowa zwigzana z szeroko rozumiang tematyka wytwarzania kompozytow
gradientowych. Nie zabrakto w nim takze najnowszych pozycji literaturowych zwigzanych z
przedmiotem rozprawy. Monografi¢ konczy spis 16-tu publikacji z udzialem Autorki

zwigzanych z tematyka rozprawy.

4. Ocena merytoryczna rozprawy

Na poczatku czesci literaturowej Autorka przedstawita najbardziej istotne informacje na
temat funkcjonalnych materialow gradientowych. W szczegdlnosci podkreslita znaczenie
poznania zalezno$ci pomigdzy parametrami procesu wytwarzania a ksztattowanym w tym
procesie gradientem rozmieszczenia czastek metalu w kompozycie. Zwroécila tez uwagg na
aspekt ekonomiczny procesu wytwarzania. W dalszej czgsci Doktorantka dokonata analizy
metod wytwarzania kompozytow gradientowych w aspekcie ich zalet oraz ograniczen, ktore

sktaniajg naukowcow do poszukiwania alternatywnych metod. Techniki te powinny ulepszy¢



jakos¢ materialu, obnizy¢ energochlonno$¢ procesu technologicznego, a jednoczesnie
umozliwi¢ uzyskanie gotowego wyrobu, ktory nie jest mozliwy do uzyskania tradycyjnymi
metodami. Pod koniec czg¢éci literaturowej Doktorantka dokonata krytycznego podsumowania
czescei literaturowej, na postawie ktorego sformutowata cel, teze i zakres pracy.

Oceniajgc catoksztalt czesci literaturowej rozprawy z catym przekonaniem stwierdzam, ze
dobdér materialu w tej cze$ci pracy zostal przeprowadzony wlasciwie, a sposob jej
przedstawienia oceniam jako bardzo klarowny i jasny. Opracowanie literaturowe zawiera
najistotniejsze informacje, ktore pozwalajg umieSci¢ tematyke pracy na tle aktualnego stanu
wiedzy.

Czgsé¢ doswiadczalna rozprawy zawiera bardzo obszerne wyniki badan wiasnych Autorki
nad opracowaniem warunkow formowania kompozytow oraz wplywem czynnikow
technologicznych i materiatowych na efektywnos$¢ procesu wytwarzania kompozytow metoda
odlewania odsrodkowego mas lejnych. Wspomniana metoda charakteryzuje si¢ prosta
konstrukcjg aparatury i ekonomiczno$cig procesu technologicznego, ale wymaga bardzo
dobrej znajomosci chemii koloidow i wlasciwos$ci reologicznych mas lejnych. Dlatego tez,
podstawowym warunkiem zastosowania techniki odlewania odsrodkowego jest uzyskanie
stabilnej zawiesiny, gdyz tyko wtedy mozliwe jest uzyskanie struktury gradientowej. W
zwigzku z tym, na poczatku czesci doswiadczalnej Autorka wiele wysitku i uwagi poswiecila
badaniom nad opracowaniem optymalnego sktadu mas lejnych pozwalajacego wytworzy¢
stabilng zawiesing Al,O3-Ni o niskiej lepkosci. Przeprowadzone badania obejmowaty: dobor
ilosci uplynniaczy, okreslenie sklonno$ci do sedymentacji masy lejnej oraz okreslenia
wplywu stezenia fazy stalej na wlasciwosci masy lejnej. W celu okreslenia tych parametrow
Doktorantka wykonata badania elektrokinetyczne mas kompozytowych oraz badania
reologiczne, ktore obejmowaly wiasciwosci lepkosprezyste mas lejnych o réznym st¢zeniu
fazy stalej oraz o roznej wielkoSci czastek niklu, a takze zmian¢ lepko$ci 1 naprezenia
cinajagcego w funkcji szybko$ci $cinania. Na podstawie przeprowadzonych badan
Doktorantka wytypowata najbardziej korzystne sktady zawiesin do odlewania od$srodkowego.
W kolejnym etapie badan Doktorantka skupila si¢ na okresleniu wplywu czynnikéw
technologicznych i materialowych na efektywnos$¢ wytwarzania kompozytow. Wykazala, ze
zastosowanie porowatych form gipsowych w metodzie odlewania odsrodkowego prowadzi do
kontrolowanego uzyskania struktury gradientowej kompozytow ceramika-metal, a
porowato$¢ formy lub nasgczenie formy woda ma wptyw na wysoko$¢ strefy rozmieszczenia
fazy metalicznej w kompozycie. Doktoranta wykazala tez, ze na uzyskany gradient maja

wplyw takie czynniki jak wielkosci czastek fazy metalicznej, zawarto$¢ fazy statej w masie
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lejnej, a takze zastosowana w odlewaniu od$rodkowym predkos¢ obrotowa. Na podstawie
badan dylatometrycznych dobrata wlasciwy program spiekania. Kolejnym godnym
odnotowania osiggnieciem Autorki byto skorelowanie warunkéw procesu technologicznego z
wlasciwosciami kompozytow w stanie surowym oraz w postaci gotowych spiekéw. Na
podstawie obserwacji makroskopowych i mikroskopowych stwierdzono, ze kompozyty
charakteryzowaty si¢ trojstrefowa budowa. Przyjmujac umownie wewngtrzng czes¢ spieku
jako strefe I, stwierdzono, ze zawiera ona gldwnie czastki Al,Os, strefa II cechowata si¢
zwickszonym udziatem czastek fazy metalicznej niz jej $redni udziat w kompozycie,
natomiast strefa III charakteryzowala si¢ stgzeniem metalu o takiej samej wartosci jak w
masie wyjsciowej do wytwarzania kompozytow. Stwierdzono takze gradientowe przejscie
miedzy strefg bogata w nikiel a strefa wolng od czastek niklu. Zmiang¢ st¢zenia Ni w tych
strefach Doktorantka bardzo dobrze skorelowata z warunkami wytwarzania kompozytu. Na
zakonczenie czeSci doswiadczalnej Doktorantka wykazata, zZe wlasciwosci lokalne
kompozytu, mierzone wzdtuz gradientu struktury, zalezaly od zawartos$ci czastek niklu i
zmienialy si¢ odpowiednio w poszczegdlnych strefach. Wzrost stezenia niklu w
poszczegodlnych strefach prowadzit do zmniejszania twardosci i podwyzszania odpornosci na
kruche pekanie.

Wyniki zawarte w rozprawie sg dobrze opracowane i udokumentowane, zawieraja
szereg interesujacych i waznych informacji, zarowno z naukowego, jak i technologiczno-
aplikacyjnego punktu widzenia. Oceniajac czg$¢ doswiadczalng rozprawy z catlym
przekonaniem stwierdzam, ze wykonane zostaly badania, ktdre pozwalaja na wyciagnigcie
gléwnych 1 dobrze udokumentowanych wnioskow. Wszystkie eksperymenty zostaty
przeprowadzone bardzo starannie i prawidlowo, a interpretacja wynikow nie budzi
watpliwosci recenzenta.

Autorka rozprawy nie ustrzegla si¢ jednak kilku drobnych niescistosci lub pomytek, ktore

zostaly wypunktowane w nastepnym podrozdziale.

5. Uwagi i pytania do Doktorantki

5.1. Zdaniem recenzenta w opisie czesci literaturowej zabraklo uzasadnienia dlaczego
Doktorantka wybrata do badan wtasnie uktad Al,O3-Ni, tym bardziej, ze materiat ten
jest wymieniony w tytule rozprawy.

5.2. Ze wzgledu na duzg ilo$¢ badanych parametrow procesu wytwarzania ksztaltujacych

mikrostrukture¢ kompozytéw gradientowych mozna bylo uzupemi¢ plan badan o



schemat graficzny wraz z zaznaczeniem ww. parametréw wytwarzania — np.:
rozbudowanie rysunku 11 (str. 49) o badane parametry procesu wytwarzania.

5.3. W rozdziale 4 ,Metodyka badawcza” (str. 38) Autorka jak najbardziej poprawnie
okreslita gesto$¢ kompozytu w stanie surowym na podstawie gestosci rzeczywistych
komponentow wyznaczonych w piknometrze helowym. Jednak razi okreslenie
,»Zestos¢ teoretyczna wyznaczona z metody mieszanin”, nalezaloby to zastapic
terminem ,,gestos¢ wyliczona na podstawie metody mieszanin”, gdyz gestos$¢
teoretyczna, zwana tez gestoScig rentgenograficzng lub krystalograficzng dotyczy
monokrysztatow.

5.4. W rodz.5, w tabeli 20 (str. 117) termin ,,porowato$¢” (kolumna 5) powinien by¢
bardziej precyzyjny, nalezato uzy¢ okreslenia ,,porowato$¢ otwarta”.

5.5. Zauwazono tez, kilka drobnych bledow o charakterze literowek lub pomylek
wyrazowych, ktore zdaniem recenzenta sg niemozliwe do uniknigcia przy
redagowaniu obszernych prac, ale z obowiagzku recenzowania musz¢ je wymienic:

- str. 29: ,,samopostgpujaca syntezy wysokotemperaturowa metoda”,
- str. 74: ,,wlasciwosci sprezyste uktadu dominujg nad wlasciwosciami sprezystymi”,
- str. 126: ,,tlenek glinu i niklu” (chodzi o metaliczny nikiel, a nie jego tlenek, co jak

najbardziej poprawnie wynika z kontekstu dalszych zdan).

Recenzent jednak zaznacza, ze powyzsze uwagi maja charakter polemiczny i nie

wptywaja na wysoka oceng pracy.

6. Najwazniejsze osiagniecia pracy

Do gtéwnych osiagnie¢ recenzowanej pracy doktorskiej Pani mgr inz. Justyny Zygmuntowicz
nalezy zaliczy¢:

6.1. Opracowanie ekologicznej i jednoczesnie ekonomicznej metody wytwarzania
kompozytow gradientowych ceramika-metal polegajacej na odlewaniu odsrodkowym
mas lejnych, a takze skorelowanie cech mikrostruktury kompozytu z warunkami
wytwarzania.

6.2. Aplikacyjny charakter pracy.

6.3. Zrealizowanie trudnego i czasochtonnego celu pracy.

6.4. Obszerna i jednocze$nie bardzo dobrze udokumentowana czes¢ do§wiadczalna.

6.5. Znaczny dorobek publikacyjny zwigzany z tematyka rozprawy — 16 publikacji.



7. Wnhiosek koncowy

Recenzent pragnie z naciskiem podkresli¢, ze bardzo wysoko ocenia omawiang rozpraweg
doktorskg. Zawiera ona cenne informacje na temat kompozytow gradientowych Al,O3-Ni
wytwarzanych metoda odlewania od$rodkowego mas lejnych, a takze na temat wyjasnienia
korelacji pomiedzy parametrami wytwarzania a mikrostrukturg kompozytéw. Przedstawione
wyniki badan majg takze duze znaczenie aplikacyjne. Nie bez znaczenia jest duzy dorobek
naukowy Doktorantki zwigzany z tematyka rozprawy: 16 publikacji, z czego 11 w
czasopismach nalezacych do listy JRC i 5 publikacji w czasopismach spoza listy JRC, a takze
jedno zgloszenie patentowe i1 udzial w dwoch projektach badawczych, z czego kierownictwo
w jednym (Preludium 12). Reasumujac, uwazam, ze przedstawiona mi do recenzji rozprawa
Pani mgr inz. Justyny Zygmuntowicz pt.: ,,Kompozyty gradientowe Al,O3-Ni otrzymywane
metoda odlewania odsrodkowego mas lejnych” Spelnia wszystkie warunki stawiane przez
art.12-ty ,,Ustawy o stopniach i tytutach naukowych” (Dziennik Ustaw z dn. 14.03.2003 wraz
z poOzniejszymi zmianami), wnosz¢ wigc do Rady Wydzialu InZzynierii Materialowej
Politechniki Warszawskiej o przyjecie rozprawy i dopuszczenie Pani mgr inz. Justyny

Zygmuntowicz do dalszych etapow przewodu doktorskiego.

Z uwagi na walory naukowe i technologiczne rozprawy, jej kompleksowy a zarazem
praktyczny charakter, dobrze przemys$lang i prawidlowo zastosowana metodyke badan,
poglebiong dyskusje otrzymanych wynikow, a takze znaczny dorobek naukowy (16 publikacji
1 jedno zgloszenie patentowe) wnosz¢ do Rady Wydziatu Inzynierii Materiatowej Politechniki

Warszawskiej o jej wyrdznienie.




