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Recenzja
Rozprawy doktorskiej mgr inz. Mateusza Sopaty
pt. ,Wytwarzanie i wtasciwosci nanokrystalicznych stopéw i kompozytéw na
bazie tantalu”

Ocena formalna i uwagi ogéine

Przedstawiona do recenzji rozprawa doktorska ma postaé zbioru siedmiu
artykutdw naukowych wchodzacych w skiad jednotematycznego cyklu publikacii,
opatrzonych liczacym 26 stron przewodnikiem (komentarzem). Przypomnieé nalezy,
ze takg forme w odniesieniu do rozpraw doktorskich dopuszczajg przepisy prawa -
Ustawa z dnia 14.03.2003 r. o stopniach naukowych i tytule naukowym (Dz.U. z 2017
r. poz. 1789) oraz Rozporzadzenie MNiSzZW z 26.09.2016 r. w sprawie
szczegbtowego trybu i warunkéw przeprowadzania czynnosci w przewodzie
doktorskim, postepowaniu habilitacyjnym oraz w postepowaniu o nadanie tytutu
profesora (DzU. z 2016 r. poz. 1586 i z 2017 r. poz.271).

Publikacje pochodzg z lat 2017 — 2019, Doktorant jest pierwszym autorem w
trzech pracach. W sktad cyklu wchodzg 4 prace opublikowane w czasopismach
posiadajgcych tzw. impact factor IF i 3 — bez IF, w materiatach konferencyjnych i
czasopismie krajowym. Z zatgczonych o$wiadczen wspotautoréw wynika, ze udziat
Doktoranta zaréwno w przeprowadzonych badaniach jak i publikacjach byt wiodacy.

Przediozona do recenzji rozprawa doktorska dotyczy opracowania procesu
wytwarzania i zbadania wtasciwoséci litych ultradrobnoziarnistych/nanokrystalicznych
stopdw i kompozytébw na osnowie tantalu. Praca koncentruje sie na badaniach
eksperymentalnych zwigzanych z okresleniem optymalnego sktadu chemicznego i
fazowego badanych stopéw i kompozytéw w celu uzyskania najlepszych whasciwosci

mechanicznych i odpornosci na korozje elektrochemiczng. W $wietle obecnego stanu
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zagadnienia tematyke rozprawy uzna¢ nalezy za niezwykle aktualng i lokujgca sie w
zakresie nowoczesnej inzynierii materiatowej. W wielu o$rodkach naukowych
prowadzone sg badania nad nowymi materiatami trudnotopliwymi (tzw. refractory
materials) w aspekcie zastosowan w wielu obszarach, np. w przemysle chemicznym,
lotniczym czy tez elektronicznym.

Jedng z mozliwych drég badawczych jest wytwarzanie stopéw na osnowie
tantalu poprzez dodanie do niego innych wysokotopliwych pierwiastkéw, albo tez
tworzenie kompozytow metaliczno - ceramicznych. Takie rozwigzanie moze
przynies¢ poprawe wiasciwosci badanych materiatéw, przy jednoczesnym obnizeniu
ich ceny. Dodatkowo polepszenie wybranych wtasciwosci stopéw moze wynikaé z ich
nanokrystalicznej struktury.

Celem pracy Pana mgr inz. Mateusza Sopaty byto wytworzenia i zbadanie
wybranych  wiasciwo$ci  ultradrobnoziarnistych/nanokrystalicznych ~ stopéw i
kompozytéw na osnowie tantalu. W ramach pracy Doktorant badat stopy tantalu z
dodatkiem Nb, Mo lub W (od 5 do 40 % wag.) oraz kompozyty z analogiczng
zawartoscig fazy ceramicznej (TaC, ZrO; lub Y,03). Watek kompozytowy zastuguje
na uwage, bowiem niewiele jest prac na ten temat.

Dla realizacji celu pracy Doktorant zaplanowat i przeprowadzit bogaty program
badawczy, ktory obejmowat wytworzenie stopéw i kompozytéw metodg mechanicznej
syntezy potgczonej z prasowaniem proszkbw na gorgco przy uzyciu prasy
wyposazonej w modut nagrzewania impulsowo-plazmowego (PPS). Zbadat strukture,
morfologie, wifasciwosci mechaniczne, odporno$¢ korozyjng i stabilnosé
temperaturowg wytworzonych materiatéw. Okreslenie celu i zakresu badan pozwolito
Doktorantowi na sformutowanie nastepujgcej tezy pracy:

Proces mechanicznej syntezy umozliwvia wytworzenie
nanokrystalicznych/ultradrobnoziarnistych stopéw i kompozytéw na bazie tantalu.
Wprowadzenie dodatkéw stopowych oraz kompozytowych do tantalu w potgczeniu z
rozdrobnieniem mikrostruktury prowadzi do polepszenia wifasciwosci fizyko-
chemicznych w poréwnaniu z mikrokrystalicznym tantalem.



Ocena tekstu przewodnika po publikacjach

Sporzadzony przez Doktoranta liczacy 26 stron komentarz do publikacji jest
zwigztym opisem uzyskanych wynikéw.

We wstepie Autor scharakteryzowat badane materiaty, nastepnie sformutowat cel
i zakres pracy oraz przedstawit teze. W kolejnych podrozdziatach Doktorant krétko
(aczkolwiek w sposéb wystarczajgcy) opisat dobér materiatéw i proces ich
wytwarzania. Na koniec przedstawit wyniki uzyskane w toku realizacji badan, z
podziatem na strukturg/mikrostrukture, wiasciwosci mechaniczne, odpornosé na
korozje i stabilno$¢ temperaturowa. Catos¢ koriczy sie podsumowaniem z wnioskami.
Dato to wystarczajgcy obraz przeprowadzonych przez Doktoranta prac.

Tekst jest napisany na ogét jasno i czytelnie, strona graficzna nie budzi
zastrzezen. Niemniej recenzent zwrécit uwage na wiele nieprecyzyjnych sformutowan
czy tez tzw. ,skréty myslowe”:

- ,...publikacje dotyczg wytwarzania i analizy nanokrystalicznych stopéw...” — analizy
czego (struktury, wtasciwosci)?

- ,...stopy wytworzono stosujgc mechaniczng synteze...” — raczej stosujgc
metode/technike mechanicznej syntezy

- ,...podczas mechanicznej syntezy powstajg roztwory state...” — chyba stopy o
strukturze roztworéw statych

- ,.termograwimetria wykazata, ze ..” - raczej badania termograwimetryczne
wykazaty, ze ..
- ,...mechaniczna synteza zalezy od trzech gtownych parametréw...” — chyba

przebieg procesu albo finalna struktura wytworzonych stopéw zalezg od ...

Inne uwagi recenzenta:

- cytowana literatura dotyczgca generalnie metody mechanicznej syntezy i
mozliwosci jakie oferuje w zakresie wytwarzania réznych materiatbw powinna raczej
zawiera¢ ogolne prace przegladowe (np. Suryanarayana), a nie przyczynkowe
artykuty czy tez prace wtasne

- przy opisie zastosowanego mtynka typu shaker podano jako parametr 875 obr/min;
to nie jest miynek obrotowy, zapewne chodzi o czestotliwo$é (w artykutach
anglojezycznych Autor uzywa terminu ,frequency”)

- wyniki pomiaréw twardo$ci powyzej 100 jednostek podaje sie z doktadnoscig do

jednosci.



Ocena merytoryczna uzyskanych wynikéw

Wyniki uzyskane przez Doktoranta w trakcie realizacji zatozonego programu
badawczego i opublikowane w cyklu publikacji z merytorycznego punktu widzenia
nalezy oceni¢ bardzo pozytywnie. Doktorant opanowat technike mechanicznej
syntezy, ktéra jak wiemy z licznych prac, wykazuje wielkie zréznicowanie, zaréwno
pod wzgledem czynnikéw kinetycznych, jak i termodynamicznych. Nastepnie Autor
dobrat parametry procesu spiekania w celu uzyskania litych probek. W kolejnym
etapie przeprowadzone zostaty bardzo staranne badania struktury i wiasciwosci
badanych stopéw i kompozytéw z wykorzystaniem dyfrakcji rentgenowskiej,
transmisyjnej i skaningowej mikroskopii elektronowej, mikroskopii sit atomowych,
metody  nanoindentacji, pomiaru krzywych polaryzacji i krzywych
termograwimetrycznych. Cenng cze$cig pracy sg wyniki badarn mechanicznych.
Doktorant zidentyfikowat rézne mechanizmy umocnienia badanych materiatéw,
poczawszy od rozdrobnienia mikrostruktury do poziomu nanokrystalicznego, przez
umocnienie roztworowe, po umocnienie fazg ceramiczng w przypadku kompozytow.

Zaprezentowany w rozprawie doktorskiej mgr inz. Mateusza Sopaty zestaw
wynikbw daje wyczerpujacy opis metody otrzymywania i badania witasciwosci
nanokrystalicznych/ultradrobnoziarnistych stopéw i kompozytéw na osnowie tantalu.
W toku realizacji badan Doktorant w petni zrealizowat cele pracy i udowodnit
stuszno$¢ postawionej tezy. Doktorant wykazat sie umiejetnoscig zastosowania
réznych metod i technik badawczych, ktoére pozwolity w sposédb wtasciwy zrealizowaé
cel pracy.

Do najwazniejszych osiggnie¢ zaliczyé mozna nastepujgce stwierdzenia
Doktoranta:

- wykorzystanie pofgczenia proceséw mechanicznej syntezy i spiekania
impulsowego pozwolito na uzyskanie materiatdow ultradrobnoziarnistych o
wiasciwosciach lepszych niz dla mikrokrystalicznego tantalu,

- prawie we wszystkich badanych stopach i kompozytach uzyskano wielko$é
Ziarna ponizej 100 nm,

- dodatek Nb, Mo lub W, a takze fazy ceramicznej, polepsza zaréwno whasciwosci
mechaniczne jak i odpornos¢ korozyjng stopdw/kompozytdw.



Uwagi, pytania i komentarze (cze$ciowo dotyczg takze artykutéw, aczkolwiek
recenzent zdaje sobie sprawe, ze artykuty przeszly proces recenzowania przed
opublikowaniem)

1. Ani w przewodniku po publikacjach ani w artykutach bedacych podstawg
oceny, nie podano metody pomiaru gestos$ci spiekow;

2. Zardéwno w przewodniku po publikacjach, jak i w samych publikacjach nie
podano metody pomiaru parametru sieci (artykut nr 1 i 4); na rys. brak
podanego zakresu btedu pomiarowego;

3. Czy rzeczywiscie nanokrystaliczny tantal wykazuje sie tak duza reaktywnoscia
przy spiekaniu, ze tworzg sie wegliki, borki i tlenki tantalu? W przypadku
mikrokrystalicznego tantalu poddanego spiekaniu w tych samych warunkach
nie zanotowano zadnej z w/w faz. Czy zapis dyfrakcyjny robiony byt z
powierzchni prébki czy z przekroju?

4. Wielko$¢ krystalitow zsyntetyzowanych materiatéw nanokrystalicznych
obliczana byta przez Doktoranta metodg Scherrera. Metoda ta nie uwzglednia
wptywu odksztatcenn sieciowych na poszerzenie linii dyfrakcyjnych. W
rezultacie, zaktadajac ze cate poszerzenie wynika z rozdrobnienia
mikrostruktury, uzyskuje sie wielkosci krystalitow znacznie mniejsze niz te
wynikajgce np. z obserwacji elektronomikroskopowych. Czy nie mozna byto
zatem zastosowac np. metody Williamsona-Halla, tak jak w artykule nr. 6? Na
zapisach dyfrakcyjnych zaréwno proszkéw po mechanicznej syntezie jak i
spiekéw, sg przynajmniej 4 linie dyfrakcyjne od roztworu statego na osnowie
tantalu, nadajgce sie do analizy. Kwestia ta wydaje sie istotna szczegdinie w
swietle wyniku zaprezentowanego na rys. 2 w pracy nr 6. Po konsolidac;ji
wielko$¢ krystalitow roztworu statego na osnowie tantalu wzrosta z ok. 8 do 86
nm (zachowanie typowe), przy jednoczesnym wazroécie odksztatcen
sieciowych z poziomu praktycznie zerowego po MS (?!) do poziomu ok. 0.7%.

5. Co jest przyczyng, zdaniem Doktoranta, stabszego wptywu niobu na poprawe
wiasciwosci (mechanicznych, odpornosci na korozje) stopéw niz molibdenu i
wolframu?

6. Ktéra z badanych grup materiatdbw — nanokrystaliczne stopy o strukturze
roztworu statego na osnowie tantalu czy nanokrystaliczne kompozyty



metaliczno-ceramiczne - wydaje sie bardziej perspektywiczna, zaréwno z
punktu widzenia procesu wytwarzania jak i uzyskanych wtasciwosci?

Ocena koncowa

Recenzowang rozprawg uwazam za warto$ciowg pod wzgledem naukowym i
obiecujgcg z punktu widzenia praktycznego wykorzystania wynikéw. Doktorant
wykazat si¢ bardzo dobrg znajomoscig tematyki rozprawy, umiejetnoscia planowania
i prowadzenia badan oraz interpretacji wynikéw. Opanowat takze szereg
zaawansowanych metod badawczych. Uzyskane przez Doktoranta wyniki
eksperymentalne poszerzajg znacznie wiedze o stopach i kompozytach metaliczno-
ceramicznych na osnowie tantalu. Zamieszczone w recenzji uwagi krytyczne nie
umniejszajg wartosci przedstawionej do oceny pracy. Z petnym wiec przekonaniem
moge stwierdzi¢, ze przedtozona do recenzji praca doktorska wykonana przez Pana
mgr inz. Mateusza Sopate spetnia wymogi formalne stawiane rozprawom doktorskim
przez obowigzujgce przepisy, wnioskuje zatem do Rady Naukowej Wydziatu Budowy
Maszyn i Zarzadzania Politechniki Poznariskiej o dopuszczenie go do dalszych
etapow przewodu doktorskiego.



