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Podstawa prawna opracowania recenzji:

Recenzja zostata wykonana na podstawie uchwafy Rady Wydziatu Budowy Maszyn i Zarzadzania
Politechniki Poznanskiej z dnia 5 lipca 2019 roku, zgodnie z art. 179 z dnia 3 lipca 2018r, - Przepisy
wprowadzajgce ustawe — Prawo o szkolnictwie wyzszym i nauce (Dz. U. z 2008r. poz. 1669 i z 2009r. poz. 39
i poz. 534) art. 20 ust. 5 ustawy z dnia 14 marca 2013r. o stopniach naukowych i tytule naukowym oraz
o stopniach i tytule w zakresie sztuki (tj. Dz.U. z 2007r. poz. 1789) na zlecenie Dziekana Wydziatu Budowy
Maszyn i Zarzadzania Politechniki Poznanskiej z dnia 10 lipca 2019r oraz rozprawy doktorskiej pt.
»Wytwarzanie i wtasciwosci nanokrystalicznych stopéw i kompozytéw na bazie tantalu”.

1. Ogdlna charakterystyka rozprawy doktorskiej

Ksztattowanie wifasciwosci mechanicznych materiatéw o strukturze ultradrobnoziarnistej
i nanokrystalicznej oraz ocena ich witasciwosci fizykochemicznych, jest zagadnieniem niezwykle

waznym i jednoczesnie stanowi wcigz aktualng problematyke badawczg w zakresie inzynierii
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materiatowej w wielu $wiatowych osrodkach naukowych. Zagadnienie to jest szczegdlnie trudne
jesli dotyczy materiatéw trudnotopliwych, np. stopéw i kompozytéw na bazie tantalu. Trudnosci te
zwigzane sg zaréwno z procesem ich otrzymywania (najczesciej metodami metalurgii proszkéw —
Powder Metallurgy: PM lub mechanicznej syntezy — Mechanical Alloying: MA) ze wzgledu na ich
wysoka temperature topnienia oraz réznice w temperaturze topnienia ich sktadnikéw, jak réwniez
z procesami ksztattowania ich struktury. To struktura, a w szczegdlnosci wielkos¢ ziaren, jest
jednym z najwazniejszych czynnikéw odgrywajacych decydujaca role w ksztattowaniu wtasciwosci
mechanicznych materiatéw drobnoziarnistych i nanokrystalicznych, jak réwniez decydujacych
o wielu innych witasciwosciach fizykochemicznych. Zjawiska fizyczne wigzg nierozerwalnie takie
procesy, jak odksztatcenie plastyczne, umocnienie czy tez zdrowienie i rekrystalizacja, z morfologia
ziarna w materiatach. Zmiany struktury odksztatcanych plastycznie materiatdbw od skali
makroskopowej, poprzez mikrometryczng az do skali nanometrycznej sg bardzo ztozone i mimo
wielu badan nie do korica wyjasnione. W szczegdlnosci dotyczy to wptywu wielkosci ziarna na ich
wtasciwosci mechaniczne i fizykochemiczne, np. przewodnictwo cieplne lub elektryczne czy tez

odpornos¢ korozyjna lub odpornos¢ na scieranie.

Pan Mateusz Sopata prezentuje interesujace i kompleksowe podejscie do opisu zjawisk
towarzyszgcych wytwarzaniu i charakterystyce wtasciwosci materiatéw drobnoziarnistych oraz
nanokrystalicznych umiejetnie dobierajgc materiat do badan:
— stopy na osnowie tantalu: Ta-xNb, Ta-XMo i Ta-xW, gdzie x = 5, 10, 20 i 40% masowych
dodatku stopowego,
— kompozyty na osnowie tantalu z fazami TaC, ZrO, i Y,0, jako zbrojeniem w ilosci 5, 10, 20
i 40% masowych. Kompozyty wytworzono przy uzyciu prasy i nagrzewania impulsowo-
plazmowego (Pulse Plasma Sintering — PPS).

Tak zaprojektowany eksperyment w niniejszej pracy dostarczyt wielu interesujacych wynikéw
(i nie mogto by¢ zresztg inaczej), ktére wnoszg, w moim przekonaniu, istotny wktad
w opracowanie technologii materiatow trudnotopliwych nanokrystalicznych
i ultradrobnoziarnistych oraz poznanie przebiegu zjawisk towarzyszacych tym procesom, wptywie

ich sktadu chemicznego i struktury na wtasciwosci fizykochemiczne.

Tematyka tej pracy S$wietnie wpisuje sie w krag problematyki badawczej z zakresu
zaawansowanych metod wytwarzania materiatdéw, badan struktury i charakterystyki wtasciwosci

materiatdw ultradrobnoziarnistych i nanokrystalicznych rozwijanej od wielu lat z powodzeniem
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w Politechnice Poznanskiej. Stanowi nastepny nowy ale jednoczesnie znaczacy element w tych
poszukiwaniach. Nadaje to tematowi rozprawy doktorskiej Pana Mateusza Sopaty walor
aktualnosci i oryginalnosci, szczegdlnie w aspekcie opracowaniu technologii ultradrobnoziarnistych
i nanokrystalicznych stopéw i kompozytdw na bazie tantalu w procesach mechanicznej syntezy.
Pan Mateusz Sopata w swojej pracy prezentuje kompleksowe podejscie do zagadnienia, od
wytworzenia materiatu do oceny jego witasciwosci fizykochemicznych (twardos¢, stabilnosé
temperaturowa, odpornosc korozyjna). Rozprawe doktorskg Pana Mateusza Sopaty charakteryzuje
walor aktualnosci i oryginalnosci nie tylko w zakresie wybranej tematyki badan, ale takze

w aspekcie zastosowania spektrum metod badawczych na najwyzszym poziomie.

2. Charakterystyka szczegdétowa rozprawy doktorskiej

Rozprawe doktorskg stanowi zbiér 7 jednotematycznych publikacji dotyczacych wytwarzania

i oceny podstawowych witasciwosci stopéw i kompozytdéw na osnowie tantalu:

1. J.Jakubowicz, G. Adamek, M. Sopata, Characterization of high-energy ball-milled and hot-pressed nanocrystaline
tantalum, 2" international Conf. of Civil Engineering and Materials Science, ICP Conf. Series: Materials Science

and Engineering 216 (2017), - baza WoS, 15 pkt MNiSW, udziat Doktoranta — 30%

2. J. Jakubowicz, G. Adamek, M. Sopata, J.K. Koper, P. Siwak, Hot pressing of nanocrystaline tantalum using high
frequency induction heating and pulse plasma sintering, 6" Global Conference on Materials Science and
Engineering, ICP Conf. Series Materials Science and Engineering 283 (2017) - baza WoS, 15 pkt MNiSW, udziat
Doktoranta — 30%

3. M. Sopata, J.K. Koper, J. Jakubowicz, Odpornosc¢ korozyjna prasowanych na gorgco nanokrystalicznych stopow

tantalu, Ochrona przed Korozjg, 11 (2017) 365-367 - 12 pkt MNiSW, udziat Doktoranta — 80%

4. J.Jakubowicz, M. Sopata, G. Adamek, P. Siwak, T. Kachlicki, Formation and properties of the Ta-Y,03, Ta-ZrO, and
Ta-TaC hanocomposites, Advance in Materials Science and Engineering (2018) 2085368, - baza WoS, 20 pkt
MNIiSW, IF=1,372, udziat Doktoranta — 35%

5. J. Jakubowicz, G. Adamek, M. Sopata, J.K. Koper, T. Kachlicki, M. Jarzebski, Microstructure and electrochemical
properties of refractory nanocrystaline tantalum based alloys, International Journal of Electrochemical Science 13

(32018) 1956-1975 - baza WoS, 25 pkt MNiSW, IF=1,369 udziat Doktoranta —35%

6. M. Sopata, G. Adamek, J. Jakubowicz, Microstructure and electrochemical properties of refractory Ta-Y,0; and
Ta-ZrO, nanocomposites, , International Journal of Electrochemical Science 13 (32018) 9583-9591 - baza WoS, 25
pkt MNiSW, IF=1,369 — brak danych
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7. M. Sopata, M.Sadej, J. Jakubowicz, High temperature resistance of novel tantalum based nanocrystaline
refractory compounds, Journal of Alloys Compounds 788 (2019) 476-484 - baza WoS, 35 pkt MNiSW, IF=3,779
udziat Doktoranta — 75%

Zbidr publikacji zostat poprzedzony streszczeniami w jezyku polskim i angielskim (strony 2 i 3)
oraz wprowadzeniem w tematyke rozprawy sktadajagcym sie z nastepujacych rozdziatéw (strony od

4 do 26):

Wstep

Cel i zakres badan

Dobdr materiatéw

Proces wytwarzania
Struktura i mikrostruktura
Wiasciwosci mechaniczne
Odpornosc¢ na korozje

Stabilnos¢ temperaturowa

Bl G e e T S S

Podsumowanie

10. Literatura

Po przedstawieniu publikacji zostaty przedstawione os$wiadczenia wspétautoréw o udziatach
w zaprezentowanych do oceny publikacjach. Taki podziat pracy, na czes¢ studialng i publikacje,
pozwala lepiej oceni¢ wktad wtasny Doktoranta w przedstawiony zbiér 7 jednotematycznych
publikacji.

Czes¢ studialna w tej pracy jest integralnie zwigzana z jej tematem i zostata oparta na
przegladzie najnowszych pozycji literaturowych (41 pozycji literaturowych), dotyczacych we
wprowadzeniu literaturowym do tematyki badawczej (rozdziat 1 - Wstep) charakterystyki
materiatéw o strukturze ultradrobnoziarnistej i nanokrystalicznej oraz problemoéw zwigzanych z ich
wytwarzaniem. W tej czesci pracy, na uwage zastuguje dobra, chociaz zbyt ogodlnikowa,
charakterystyka struktury i witasciwosci stopow (wtasciwosci mechaniczne, stabilnos¢ cieplna
i odpornos¢ korozyjna) o strukturze ultradrobnoziarnistej, w szczegdlnosci stopow
trudnotopliwych. Wprowadzenia do tej tematyki przedstawione w publikacjach czesciowo
uzupetniajg te braki. Ogélnie mozna stwierdzi¢, ze jest to cenna czg$¢ pracy, szczegllnie ze

wzgledu na bardzo szeroki i wtasciwy dobér zrédet literaturowych.
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Wynikiem krytycznej analizy literatury i jej podsumowania jest sformutowanie przez Pana mgr

inz. Mateusza Sopate tezy pracy (rozdziat 2 — Cel i zakres pracy, strona 7) jako:

,Proces mechanicznej syntezy umozliwia wytworzenie nanokrystalicznych/ultra
drobnoziarnistych stopéw i kompozytéw na bazie tantalu. Wprowadzenie dodatkéw stopowych
oraz kompozytowych do tantalu w potaczeniu z rozdrobnieniem mikrostruktury prowadzi

do polepszenia wtasciwosci fizykochemicznych w poréwnaniu z mikrokrystalicznym tantalem. ”

Teze pracy uwazam za poprawng pod wzgledem naukowym chociaz niezbyt jasno
sformutowang. Watpliwosci moze budzi¢ sformutowanie , Wprowadzenie dodatkdw stopowych
oraz kompozytowych do tantalu..” - o jakie to ,dodatki kompozytowe” chodzi Autorowi?

Zdecydowanie to sformutowanie wymaga doprecyzowania.

Przygotowanie materiatu do badan (rozdziat 3) i zaproponowane metody badan (rozdziat 2) sg
catkowicie adekwatne do postawionych zadan. Szczegdty dotyczace zastosowanych metod badan

(np. zastosowanych warunkéw pomiaréw) mozna odnalez¢ w przedstawionym cyklu 7 publikacji.

Na szczegdlng uwage w pracy zastuguje wybor i przygotowanie materiatu do badan — wybrany
stop tantalu byt domieszkowany Nb, W oraz Mo oraz wytworzono kompozyty na bazie tantalu
zbrojone czastkami: Ta-Y,0s3, Ta-ZrO, i Ta-TaC. Dato to znakomite mozliwosci ksztattowania
struktury tych materiatbw na potrzeby tej pracy w zakresie zréinicowania ich struktury
i wiasciwosci fizykochemicznych. Wida¢ tu wyraznie starannos$¢ Doktoranta zaréwno w analizie

teoretycznej zagadnienia, jak rowniez w planowaniu eksperymentéw

Realizacja szerokiego zakresu badan wynikajgca z postawionej tezy byta mozliwe dzigki
odpowiedniemu zastosowaniu zaawansowanego spektrum metod badania struktury
(rentgenowska analiza strukturalna — XRD, elektronowa mikroskopia skaningowa - SEM,
elektronowa mikroskopia transmisyjna - TEM, mikroskopia sit atomowych — AFM, technika
dynamicznego rozpraszania Swiatta - DLS), badania wtaéciwosci mechanicznych (pomiary
nanotwardosci), badania stabilnosci cieplnej (termograwimetria — TGA) i badania odpornosci

korozyjnej (krzywe polaryzacji, kinetyka korozji - zmiany masy, morfologia powierzchni).

Trzeba przyznaé, ze analiza postawionej tezy, jak rowniez dobdr materiatu i wybér metod
badawczych, pozwala na stwierdzenie, ze Pan Mateusz Sopata postawione zadania rozwigzat

w sposob poprawny, wykazujgc tym samym dobre przygotowanie do samodzielnego
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rozwigzywania zagadnieri zaréwno teoretycznych, jak tez zwigzanych z praktyczng realizacja

eksperymentu.

Pierwsza cze$¢ badan wtasnych (rozdziat 4 i publikacje 1, 2 i 4) w prezentowanej rozprawie
doktorskiej dotyczy otrzymywania i charakterystyki materiatéw bazowych: stopédw i kompozytow
na osnowie tantalu. Na uwage w tej czesci pracy zastuguja wyniki rozdrobnienia ziarna wraz ze
charakterystykg sktadu fazowego i morfologii proszkéw oraz otrzymanych materiatow.
Uzupetnieniem wynikéw dotyczacych oceny struktury s3 w tych publikacjach badania

nanotwardosci (rozdziat 6) wraz z oceng ich odpornosci korozyjnej.

Dalsze badania wtasne (rozdziat 7 i publikacje 3, 5 i 6) Pan Mateusz Sopata poswiecit
badaniom odpornosci na korozje oraz stabilnosci cieplnej. Ta cze$¢ badan wtasnych zastuguje na

uwage ze wzgledu na pogtebione analizy w powigzaniu ze strukturg otrzymanych materiatéw.

Chce tu podkreslié, ze wybrane spektrum badarn do ceny materiatéw i ich wtasciwosci jest
odpowiednio dobrane i prawidtowo zrealizowane. Analiza tych wynikéw badan dokonana przez
Autora jest konsekwentna, jasna, chociaz miejscami az ,ascetyczna” w doborze ilustracji
graficznych omawianych zagadnienn ale jest to zwigzane z prezentacja otrzymanych wynikéw

w formie publikacji.

W ,,Podsumowaniu” (rozdziat 9 oraz we wszystkich publikacjach), przedstawionej rozprawy
doktorskiej Pan mgr inz. Mateusz Sopata dokonuje analizy wszystkich otrzymanych wynikéw od
charakterystyki struktury otrzymanych materiatéw, poprzez ocene ich wtasciwosci mechanicznych
materiatow, stabilnosci oraz odpornosci korozyjnej. W tej czesci w petni wykazana zostata
umiejetnos¢ syntetycznego i zarazem pogtebionego w stosunku do wczedniejszych opracowan,
ujecia teoretycznych i praktycznych aspektéw badan wiasnych. Wida¢ tu wyrazne starania
o uogdlnienia i usystematyzowanie wspétzaleznosci oddziatywania i interakcji réznorodnych

czynnikow.

Analiza oraz wnioski sformutowane na podstawie otrzymanych wynikéw badan s3
przedstawione w sposob jasny i wskazujg jednoznacznie, ze postawiona przez Pana mgr inz.

Mateusza Sopate teza rozprawy doktorskiej zostata w petni osiggnieta.

3. Ocena rozprawy doktorskiej

Za najwieksze zalety pracy uwazam:
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1. Otrzymanie materiatéw do badan o ultradrobnoziaranistej/nanostrukturalnej strukturze na
osnowie tantalu (stopy Ta-Nb, Ta-W, Ta-Mo oraz kompozyty zbrojone czastkami Ta-Y,03, Ta-
ZrO, i Ta-TaC).

2. Umiejetnosdci ksztattowania struktury i witasciwosci (mechaniczne, korozyjne) stopéw

i kompozytéw na osnowie tantalu.

Oceniajac pozytywnie rozprawe doktorskg, pozwole sobie na kilka uwag do dyskusji,

a w szczegodlnosci:

1. Po doswiadczenia zdobytych podczas realizacji tej pracy, jakie inne alternatywne metody
wytworzenia materiatéw o strukturze ultra drobnoziarnistej/nanokrystalicznej moga by¢

brane pod uwage w aspekcie zastosowan dla materiatéw na osnowie tantalu?

2. Przedstawiony zestaw badan struktury, sktadu fazowego oraz odpornosci na korozje zostat
w pracy doktorskiej wtasciwie dobrany i wykorzystany do oceny wtasciwosci wytworzonych

materiatéw. Ale czy mozna by go rozszerzy¢ o jeszcze inne badania - jakie i dlaczego?

3. Jak nalezy rozumie¢ tytut rozdziatu: ,Struktura i mikrostruktura”? Czy ,mikrostruktura” nie

jest ,strukturg”?

4. Prosze o okreslenie udziatéw wspoétautorow w publikacji: M. Sopata, G. Adamek, J. Jakubowicz,
Microstructure and electrochemical properties of refractory Ta-Y,0; and Ta-ZrO, nanocomposites,
International Journal of Electrochemical Science 13 (32018) 9583-9591 - baza WoS, 25 pkt MNiSW, IF=1,369
- brak danych

W podsumowaniu recenzji stwierdzam, ze pod wzgledem edytorskim praca jest wykonana
poprawnie, napisana jest prostym i jasnym jezykiem. Wyniki badan zostaty dobrze opracowane

i zinterpretowane.

Problem z oceng rozprawy doktorskiej Pana mgr inz. Mateusza Sopaty, wigze sie gtéwnie
z tym, ze wszystkie publikacje przedstawione w cyklu 7 jednotematycznych publikacji s3
wieloautorskie i trudno jest jednoznacznie przypisa¢ osiggniecie naukowe do osoby Doktoranta.
Z analizy udziatéw w publikacjach wedtug oswiadczen wspétautoréw wynika, ze udziat Doktoranta
w tych publikacjach wynosit maksymalnie 80% (publikacja 3) i 75 % (publikacja 7), a $rednio 47,5%.
Udziatéw dla publikacji 6 nie podano. Poniewaz zawsze beda trudnosci z ustaleniem zakresu pracy
Doktoranta w publikacjach wieloautoskich, wskazane jest aby rozprawa doktorska w postaci cyklu

monotematycznego byta realizowana w wyjgtkowych przypadkach. Trzeba stwierdzi¢, ze cykl
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monotematyczny publikacji w wielu przypadkach znacznie przyspiesza catg procedure i uczy pracy
zespotowej, ale jednoczesnie pozbawia Doktoranta systematycznego samodzielnego
i odpowiedzialnego opracowania wynikéw badan witasnych, mozliwosci szerokiej dyskus;ji
otrzymanych wynikéw oraz pokonania samodzielnie trudnosci, ktére wigzg sie z opracowaniem

znacznie przekraczajagcym zakres jednej publikacji i stanowigcej jedng catosc.

4. QOcena koricowa rozprawy doktorskiej

W ogdlnej ocenie stwierdzam, ze Pan mgr inz. Mateusz Sopata zrealizowat zadanie
badawcze bedgce przedmiotem rozprawy doktorskiej w postaci cyklu 7 jednotematycznych
publikacji uzupetnionego wprowadzeniem w tematyke badawczg, sformutowaniem tezy i krétka
charakterystyka otrzymanych wynikéw wraz z wnioskami (strony 4 do 26). Zawarte w rozprawie
wnioski s3 w petni udokumentowane. Postawiona na poczatku czesci badan wtasnych teza
rozprawy (rozdziat 2) w petni zostata osiggnieta w oparciu o przeprowadzone studium literaturowe
oraz wykonane i prawidtowo zinterpretowane wyniki badan wtasnych. Sposéb przedstawienia
i opracowania wynikéw badan wskazuje, ze Autor rozprawy opanowat w stopniu zaawansowanym
warsztat badawczy niezbedny do realizacji pracy i wykazat niezbedng wiedze z zakresu inzynierii
materiatowej, planowania badan i opracowania wynikow oraz sformutowat szereg wnioskéw

0 znaczeniu poznawczym.

Na podstawie przedstawionej opinii stwierdzam, ze przedstawiona rozprawa doktorska przez
Pana mgr inz. Mateusza Sopate pt. ,Wytwarzanie i wfasciwosci nanokrystalicznych stopow
i kompozytow na bazie tantalu”, w postaci cyklu 7 jednotematycznych publikacji uzupetnionego
wprowadzeniem w tematyke badawczg, sformutowaniem tezy i krétka charakterystyka
otrzymanych wynikéw wraz z wnioskami (strony 4 do 26) , mimo braku klasycznej formy, w moim
przekonaniu w petni spetnia wymagania Ustawy o Stopniach i Tytutach Naukowych stawiane
pracom doktorskim i wnosze o dopuszczenie Pana mgr inz. Mateusza Sopate do dalszych etapéw

przewodu doktorskiego.

Katowice, 10 wrzesnia 2019r.

pref.. drhab. 1n%.
Maria Sozanhska



