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1. Podstawa opracowania
Recenzja zostata wykonana na zlecenie Rady Dyscypliny Inzynieria Materiatowa Politechniki

Poznanskiej.
Podstawa prawna art. 187 Ustawy z dnia 20 lipca 2018 r. ,Prawo o szkolnictwie wyiszym
i nauce” (z pézn. zm.)
Opinia dotyczaca przedmiotowe] rozprawy doktorskiej zawiera trzy elementy:
1) Ocene wraz z uzasadnieniem czy rozprawa doktorska prezentuje ogéing wiedze
teoretyczng Doktorantki w dyscyplinie inzynieria materiatowa;
2) Ocene wraz z uzasadnieniem czy rozprawa doktorska wykazuje umiejgtno$¢
samodzielnego prowadzenia pracy naukowej przez Doktorantke ubiegajacej sig
o nadanie stopnia doktora;
3) Ocene wraz z uzasadnieniem czy rozprawa doktorska stanowi oryginalne

rozwigzanie problemu naukowego.



2. Charakterystyka i opis rozprawy
2.1 Tytut rozprawy doktorskiej aktualnos¢ podjetego tematu

Potrzeba zastosowania ostony termicznej jest jednym z kluczowych elementéw dla
pojazdéw poruszajacych sie poza atmosferg ziemska i wymagane jest, by zastosowane w niej
materialy zaawansowane spetnialy szereg wymagari technologicznych, w szczegblnosci
zwigzanych z wiasciwoéciami termicznymi. Wykorzystana technologia FAST/SPS nalezy do
niekonwencjonalnych technologii spiekania materiatéw proszkowych i pozwala wytwarzaé
materiaty o unikatowych witasciwosciach.

Z tego punktu widzenia podjete przez Autorke ocenianej rozprawy badania
i przedstawiona metodyka, s3 w petni uzasadniona zaréwno z naukowego jak i wdrozeniowego
punktu widzenia. Tematyke rozprawy, ktéra dotyczy monolitycznej ostony termicznej
wytworzonej za pomocg technologii FAST/SPS, nalezy oceni¢ jako aktualng, a przedstawione

wyniki stanowia unikatowe rozwigzanie na skalg Swiatowa.

2.2 Charakterystyka i ocena rozprawy - ocena metodyczna (ocena uktadu rozprawy
doktorskiej, ocena zastosowanego pi$miennictwa)

W swojej rozprawie doktorskiej Pani mgr inz. Maria Wiéniewska podjeta prébe opracowania
technologii wytwarzania metoda FAST/SPS kompozytéw ceramika — wiékna weglowe (ZrO—
CNTs) przeznaczonych na monolityczne ostony termiczne, do zastosowan w sektorze
kosmicznym.

Przewéd doktorski zostal otwarty w dyscyplinie ,Inzynieria Materiatowa”
a recenzowana rozprawa doskonale miesci si¢ w tej dyscyplinie. Uktad rozprawy doktorskiej ma
prawidtowg budowe, biorgc pod uwage przedstawienie obszernego wstgpu obejmujgcego 47
stron i 3 trzech publikacji, ktére stanowa spéjny tematycznie cykl artykutéw opublikowanych
w recenzowanych czasopismach naukowych, znajdujacych sig w aktualnym wykazie czasopism
naukowych.

Rozprawa podzielona jest na 8 czesci, w ktérych przedstawione zostaty: dorobek
naukowy Autorki, opis opracowane] technologii, wyniki badan, podsumowanie, literatura,
wykaz prac wchodzacych w skiad rozprawy doktorskiej oraz o$wiadczenia wspotautoréw.

We wstepie i w opisie opracowanej technologii Autorka w przejrzysty i metodyczny
sposob przedstawia kluczowe zagadnienia zwigzanie z podjgtym problemem badawczym.
Opisuje biezace motzliwosci i potrzeby technologiczne w odniesieniu do materiatéw
stosowanych na ostony termiczne oraz do technologii wytwarzania materiatéw spiekanych
technikg FAST/SPS. Autorka stusznie zauwaza, ze pomimo wielu zalet technologii FAST/SPS

istnieje kilka ograniczer,, wsréd ktérych kluczowym jest ograniczenie wymiarowe



i geometryczne. Obecnie wigkszo$¢ jednostek naukowo-badawczych posiada urzadzenie
mogace spieka¢ prébki o maksymalnej $rednicy od kilkudziesieciu do 250 mm, a najwigksze
urzadzenie FAST/SPS umozliwia wytwarzanie spiekéw o Srednicy 560 mm. Jednak, aby mozliwe
byto wykonanie ostony termicznej odpowiadajace] wymiarom wskazanym przez partnera
przemystowego, firme Azimut Space, to jest érednicy 830 mm, wymagane byto opracowanie
technologii pozwalajacej na wykonanie demonstratora ostony termicznej, o ksztaicie
odpowiadajacym wycinkowi catej ostony o $rednicy 75mm. Na materiaty przeznaczone do
badart wybrano jednoskos$ny proszek cyrkonu m-ZrO; z dodatkiem nanorurek weglowych
MWCNT w iloéciach 3%, 5%, 10% i 20% objetoéciowo. Jednak przeprowadzone testy wykazaty,
iz niezaleznie od zawartoéci MWCNT, prébki charakteryzowaty sie bardzo wysoka kruchoscig,
dlatego Autorka zdecydowata o rozpoczeciu badar z dwoma innymi proszkami, w petni
i czeéciowo stabilizowanych tlenkiem cyrkonu, o handlowych nazwach odpowiednio 8YSZ
i 3YSZ. Szczegétowo opisano trzy zastosowane metodyki homogenizacji kompozytu oraz caty
proces optymalizacji spiekania technikg FAST/SPS probek wstepnych (o $rednicy 20mm) oraz
demonstratora o specjalnym ksztatcie i érednicy 75mm.

W rozdziale dotyczacym wynikéw badan, przedstawiono w spos6b esencjonalny
najwazniejsze metodyki badawcze poczawszy od projektowania i modelowania narzedzi do
spiekania z wykorzystaniem metody elementow skoriczonych. Przedstawiane zostaty wybrane
wyniki badan dotyczacych mikrostruktury, struktury, wtaéciwosci elektrycznych i cieplnych oraz
wybranych witaéciwosci mechanicznych wytworzonych materiatébw kompozytowych ZrO»-
MWCNT.

W dalszej czesci Doktorantka podsumowata najwazniejsze w Jej ocenie osiggniecia.
W Autorki zrealizowane badania pozwolity na opracowanie technologii wytwarzania metoda
FAST/SPS kompozytéw na bazie tlenku cyrkonu przeznaczonych na ostony termiczne, ktérych
porowato$¢ 3YSZ-10MWCNT prezentuje si¢ na poziomie 3-4%. Jednoczes$nie udowodnione
zostato, ze przewodno$¢ cieplna kompozytu maleje wraz ze wzrostem temperatury i w zakresie
25°C — 800°C osigga wartosci od 2,5 do 2,1 Wm™K™?, co jest wynikiem dwukrotnie mniejszym
od zafozonej na poczatku prac projektowych wartosci docelowej <5 WmK?1. Ambitnym,
a jednoczeénie moim zdaniem bardzo trafnym, jest stwierdzenie przez Doktorantke, ze
dynamiczny rozwdéj urzadzeri FAST/SPS, pozwala przypuszczaé, ze opracowana technologia
bedzie mogta zosta¢ przeskalowana, a tym samym mozliwe bedzie utworzenie monolitycznej
ostony termicznej wykonanej na bazie ceramiki ZrO.. Literatura podsumowujaca zawierata 29
pozycji, w tym 4 Autorki, ktére sg dobrane trafnie i starannie, aktualne i obejmuja artykuty
z czasopism naukowych, materiaty konferencyjne, strony internetowe i opracowania

ksigzkowe.



Najwazniejszym rozdziatem a jednoczesnie sktadowa rozprawy doktorskiej jest
przedstawiony wykaz trzech publikacji naukowych, ktérych Pani Maria Wisniewska jest

pierwszg autorka.

1. M. Wiéniewska, A. M. Laptev, M. Marczewski, V. Leshchynsky, G. Lota, I. Acznik, L. Celotti,
A. Sullivan, M. Szybowicz, D. Garbiec: Influence of carbon nanotubes on thermal and
electrical conductivity of zirconia-based composite, Ceramics International, vol 49, nr 10,
2023, s. 15442-15450 (MNiSW: 100, IF: 5,532)

Pierwszy artykut z cyklu dotyczyt wptywu dodatku nanorurek weglowych na przewodnos¢

cieplng i elektryczng kompozytu na bazie tlenku cyrkonu. W artykule tym przedstawiono wyniki

badarn omawiajace sprzeczny wptyw dla kompozytéw ZrO-CNT z wieloéciennymi nanorurkami
weglowymi (MWCNT) o objetoéciach 3%, 5%, 10% i 20%. Ich dyfuzyjnoé¢ cieplng zbadano

z wykorzystaniem metody impulsu laserowego LFA a przewodno$¢ elektryczng

z wykorzystaniem elektrochemicznej spektroskopii impedancyjnej. Wykonana analiza
wykazata, ze wptyw MWCNT na przewodnosc¢ cieping kompozytéw jest umiarkowany. Jednak
z drugiej strony, znaczna réznica w przewodnictwie elektrycznym pomiedzy nanorurkami
weglowymi MWCNT a tlenkiem cyrkonu prowadzi do wyktadniczego wzrostu przewodnictwa

elektrycznego kompozytu ZrO,-CNTs nawet przy niewielkich dodatkach nanorurek.

2. M. Wiéniewska, A. M. Laptev, M. Marczewski, W. Krzyzaniak, V. Leshchynsky, L. Celotti,
M. Szybowicz, D. Garbiec: Towards homogeneous spark plasma sintering of complexshaped
ceramic matrix composites, Journal of the European Ceramic Society, vol. 44, nr 12, 2024, s.
7139-7148 (MNiSW: 140, IF: 5,800)

Drugi artykut z cyklu opisuje optymalizacje konstrukcji narzedzi i zaawansowang technike
izolacji termicznych, ktére umozliwity jednorodne spiekanie probki kompozytowej 3YSZ-
10MWCNT o érednicy 75 mm. Laboratoria badawcze na catym $wiecie wykorzystujg technike
spiekania iskrowo-plazmowg (SPS) do spiekania kompozytébw o osnowie metalicznej
i ceramicznej. Zazwyczaj spiekane technika SPS probki s3 niskimi okragtymi cylindrami.
W przedstawionym artykule rozwazono spiekanie prébki o niestandardowo zakrzywionych
powierzchniach czotowych i $rednicy 75 mm. Zastosowano analiza metoda elementéw
skoficzonych, ktéra wykazata, ze jednoosiowe spiekanie kompozytu wymaga specjalnej izolacji
termicznej catego uktadu. Przeprowadzono i opisano badania jednorodnosci fazowej,
mikrostruktury, gestosci, mikrotwardosci i odpornosci na pekanie w spiekanym kompozycie
3YSZ-10MWCNT, ktére potwierdzity jednorodng strukture i jednolite wiaséciwosci w catej
objetosci prébki.



3. M. Wiéniewska, G. Kubicki, M. Marczewski, V. Leshchynsky, L. Celotti, M. Szybowicz,
D. Garbiec: Aerosol-deposited 8YSZ coating for thermal shielding of 3YSZ/CNT composites,
Coatings, vol. 14, 2024, 1186 (MNiSW: 100, IF: 2,900, )

W trzecim artykule z cyklu przedstawiono opracowang powtoke 8YSZ do ekranowania
termicznego kompozytéw 3YSZ/CNT, ktéra zostata naniesiona z wykorzystaniem technologii
natryskiwania na zimno aerozolu (ACS — Aerosol Cold Spray). Warunki wysokotemperaturowe
sg szkodliwe dla kompozytéw opartych na nanorurkach weglowych, poniewaz CNT sg podatne
na utlenianie. Aby zapobiec utlenianiu CNT, zastosowano system powtok ekranujgcych
termicznie ze stabilizowanego tlenku cyrkonu (8YSZ). Wplyw procesu wygrzewania na
wiaéciwoéci mechaniczne i mikrostrukture kompozytu oceniono za pomoca nanoindentacii,
testéw zarysowania, skaningowej mikroskopii elektronowej (SEM), dyfrakcji rentgenowskiej
(XRD), testéw ptomieniowych i mikroskopii $wietlnej. Osadzona powtoka 8YSZ zwiekszyta
odpornoé¢ termiczng kompozytu poprzez zmniejszenie szybkoéci nagrzewania podtoza

i zapobieganie utlenianiu CNT.

Ostatnia cze$¢ rozprawy stanowia o$wiadczenia wszystkich wspbtautoréw publikaciji
z monotematycznego cyklu, ktére przedstawiajg wkitad poszczeg6inych autoréw w zakres
badawczy i merytoryczny i jednoczeénie potwierdzajg wiodacy wkiad Doktorantki w ich

powstanie.

2.3 Najwazniejsze uwagi ogélne i szczegétowe

Przedstawiona zaréwno w opisowym wstepie jak i w cyklu publikacji koncepcja badan
doéwiadczalnych zostata sformutowana przez Doktorantke poprawnie. Realizacjg obszernego
zakresu badan oceniam bardzo pozytywnie. Eksperymentalna cze$¢ rozprawy jest klarowna
i zawiera szereg wartoéciowych wynikéw i informacji. Doceniam celnie przyjety zakres
eksperymentu oraz duzg liczbe przeprowadzonych badan, takze na etapie przygotowywania
homogenicznej mieszaniny jak i optymalizacji proceséw spiekania. Sposéb zaprezentowania
wynikéw, profesjonalny publikacyjny styl ich analizy oraz przedstawione wnioski $wiadczg

o dojrzatoéci badawczej Doktorantki.

Reasumujac, pomimo niestandardowego charakteru, rozprawa napisana jest dobrze
z zastosowaniem wiasciwe] terminologii a przedstawione publikacje ukazaty si¢ w wiodacych
czasopismach z zakresu inzynierii materiatéw ceramicznych. Jednocze$nie Autorce nie udato sie
unikna¢ zaréwno btedéw redakcyjnych, jezykowych oraz merytorycznych, a w czgsci opisowej

sprawiajacych nawet wrazenie pospiechu i czasami braku nalezytej staranno$¢ np.:



9.

W streszczeniu na stronie 9 Doktorantka zauwaza, ze ,ZrO; i CNT charakteryzuja si¢ zblizong
wartoscig przewodnosci cieplnej, natomiast przewodno$¢ elektryczna MWCNT  jest
wielokrotnie wieksza niz ZrO;” co niestety znaczgco mija sig z rzeczywisto$cig. Wg autorow
obeszernego przegladu Kumanek, B., Janas, D. Thermal conductivity of carbon nanotube
networks: a review. J Mater Sci 54, 7397-7427 (2019), przewodnictwo ciepine nanorurek
weglowych miesci si¢ w zakresie od 0,1 W/mK do tak wysokich wartosci jak 6600 W/mK
podobnie z przewodnictwem elektrycznym, gdy ZrO, uwazany jest powszechnie za izolator
elektryczny a CNT uwazane sg za materiat 0 wysokiej przewodnosci elektrycznej wiasciwej.
Autorka sama odnosi sie do tych wtasno$ci na str. 13 opisujac wiasciwosci materiatowe ZrO;
i na str. 14 opisujac wtasciwosci CNT.

Niezrozumiatym jest opis na str. 22, ze etap z uzyciem mozdzierza byt bardzo czasochtonny
— suszenie mieszaniny po procesie homogenizacji z uzyciem sonotrody (str. 23) byt bardziej
czasochtonny?

W tabeli 1 oraz jej opisie na str. 25 nie wskazano precyzyjnie, jakie ci$nienie prasowania jest
optymalne 1 czy 60 oraz jaka szybko$¢ nagrzewania jest optymalna 50 czy 25?

Na rysunku 5 str. 26 Autorka przedstawita jeden z wazniejszych wykreséw dotyczacych
optymalizacji procesu spiekania technikg SPS, dlaczego na wykresie (a) przesuw stempla
w momencie chtodzenia ukfadu sie zwieksza a w procesie (b) zmniejsza? Brak jest tez
klarownego opisu, ze proces (b) dotyczy prébki o srednicy 57mm.

Na stronach 27 i 28 Autorka podaje, ze niestabilno§¢ mocy grzania spowodowana byta
przeprowadzeniem procesu w duzo wigkszej skali (przejécie ze $rednicy 20 na 75 mm) oraz
ze wzgledu na spiekanie niestandardowego ksztaftu (powierzchnie czotowe wklgste oraz
wypukfe zamiast ptaskich). Z pierwszym argumentem dotyczacym skali si¢ zgadzam
z drugim dotyczacym powierzchni stempli zupetnie nie — proszg o wyjasdnienie.

Strona 30 powinno by¢ zblizone a nie zbizone.

Podawanie wartoéci wiaéciwosci cieplnych (m.in. rys. 15 na str. 36) np. przewodnictwa
cieplnego z jednostka opisang jako Wm?°C? jest btedem i zgodnie z powszechnie
obowigzujgcymi standardami i tego typu jednostki powinny by¢ opisane za pomoca
standardowe] jednostki temperatury z uktadu SI, oznaczana symbolem K czyli w tym
przypadku WmK™. (zdziwienie wigksze wywotuje fakt, ze btad ten pojawia sig réwniez
w publikacjach).

Na stronie 38 przy opisie wynikéw analizy fazowej mamy doczynienia z obrazami
dyfrakcyjnymi i liniami dyfrakcyjnymi a nie widmami rentgenowskim i pikami.

Brak numeracji stron od strony 47 do strony 97.

10. Stosowanie skrétéw bez ich wezeéniejszego rozwinigcia, np. SEM/EDS str. 24 i 42.



3. Whniosek koricowy
Recenzowana rozprawa doktorska Pani mgr inz. Marii Wiéniewskiej dotyczy opracowania

technologii, ktéra pozwala na wytworzenie monolitycznej ostony termicznej, co jest innowacyjnym
osiagnieciem na skale $wiatowg. Przedstawiony cykl publikacji jest bardzo interesujacy o aktualnej
tematyce. Praca doktorska reprezentuje dyscypling naukowa ,Inzynieria materiatowa”.

Niepodwazalnym walorem i oryginalnym osiggnigciem Doktorantki jest opracowanie warunkéw
technologicznych procesu spiekania FAST/SPS, homogenizacji kompozytéw oraz doboru sktadéw
nowych materiatéw ceramicznych dla przemystu z sektora kosmicznego, co stanowi oryginalne
rozwiazanie problemu naukowego. Podjety w rozprawie temat jest wazny i wnosi duzy wktad w rozwoj
dyscypliny naukowej inzynieria materiatowa. Doktorantka wykonata badania w wielu krajowych
laboratoriach, a takze z powodzeniem w laboratorium DLR nalezacym do Niemieckiej Agencji
Kosmicznej. Doktorantka wykazata sie umiejgtnoscia planowania i wykonywania badan oraz analizy
merytorycznej uzyskanych wynikéw. Uwazam, Ze recenzowana rozprawa prezentuje ogélng wiedzg
teoretyczng doktorantki w dyscyplinie inzynieria materiatowa, poniewaz zawiera element nowosci
polegajacy na tworczym zastosowaniu procesu SPS i wnosi wktad do dyskusji nad rozwojem techniki
wytwarzania kompozytowych materiatéw ceramicznych. Uzyskane przez Doktorantke wyniki badan sg
nowe i oryginalne. Chciatbym jednoznacznie stwierdzic, ze wszystkie wskazane przeze mnie w niniejszej
recenzji btedy, uwagi czy niedociagnigcia nie zmieniaja mojego bardzo pozytywnego odbioru pracy,

a maja na celu poprawe warsztatu naukowego Doktorantki.

Whiosek o wyréznienie

Po wnikliwe]j analizie rozprawy doktorskiej oraz ogélnego dorobku naukowego doktorantki wnoszg
o wyréznienie rozprawy doktorskiej Pani mgr inz. Marii Wiéniewskiej. Przedstawiona rozprawa
doktorska niewatpliwie posiada nowatorski charakter, szczegdlnie interesujaca zawartos¢ naukowq,
eksperymentalng i technologiczna oraz duzy potencjat wdrozeniowy otrzymanych wynikéw w sektorze
kosmicznym. Zaprezentowany w rozprawie cykl publikacji znajduje sie w bardzo wysoko ocenianych
czasopismach branzowych, ktére zostaty sklasyfikowane w swoich obszarach wg kodéw ASIC (All
Science Journal Classification) odpowiednio w gérnym decylu Ceramics International oraz Journal of
the European Ceramic Society i gérnym kwartylu Coatings (obowiazujace na dzieri wydania publikacji).
Wyrézniajacy sie wkiad w powstanie publikacji ma zaréwno wystepowanie autorki rozprawy jako
pierwszej w kolejnosci oraz o$wiadczenia wszystkich wspétautoréw publikacji, potwierdzajgce
kluczowy iwiodacy udziat w powstaniu artykutow. Przedstawiony w pracy doktorskiej dorobek
naukowy w postaci 15 publikacji, stazu naukowego w Stanach Zjednoczonych, udziale w 2 projektach
miedzynarodowych i 3 krajowych, uczestnictwie w 14 konferencjach (w tym 6 prelekcji na
konferencjach miedzynarodowych) réwniez potwierdza wybitne osiggniecia naukowe doktorantki,

zwigzane bezposrednio z realizowang rozprawa.



Podsumowujac stwierdzam, ze recenzowana rozprawa spetnia wymagania ustawy o stopniach
naukowych i tytule naukowym oraz stopniach i tytule w zakresie sztuki okreslonej w art. 187 ustawy
z dnia 20 lipca 2018 r. Prawo o szkolnictwie wyzszym i nauce (z pdézn.zm.) i wnioskuje o jej

dopuszczenie do dalszych etapéw postepowania o nadanie stopnia doktora w dziedzinie nauk

(podpis recenzenta)

inzynieryjno-technicznych w dyscyplinie inzynieria materiatowa.



