POEITECHNIKA POZNARSKA
WYDZLAE INZYNIERI! MATERACOWES | FIZYKI TECHNICZNGY

- ‘
dr hab. inz. Piotr Klimczyk z #-01- 2025

Sie¢ Badawcza tukasiewicz — Krakowski Instytut Technologiczny

| DNIA

WPLYNELO

Krakow, 2024-12-13
DF- 65/452/,1095

RECENZJA
rozprawy doktorskiej Pani mgr. inz. Marii Wisniewskiej,

pt.:,Opracowanie technologii wytwarzania metodq FAST/SPS kompozytéw ZrO,~CNTs
przeznaczonych na ostony termiczne”,

opracowana na zlecenie
Rady Dyscypliny Inzynierii Materiatowej Politechniki Poznanskiej
(pismo nr DF-63/102/2024 Przewodniczacego Rady, Dziekana Wydziatu Inzynierii
Materiatowej i Fizyki Technicznej, prof. dr hab. Mirostawa Szybowicza)

1. Tematyka rozprawy oraz ocena istotnosci podjetego problemu
naukowego

Mgr inz. Maria Wisniewska w swojej rozprawie doktorskiej przedstawia badania nad
opracowaniem podstaw technologi otrzymywania spiekéw dwutlenku cyrkonu z dodatkiem
wielosciennych nanorurek weglowych, MWCNT (ang. Multi-Walled Carbon Nanotubes) z
wykorzystaniem spiekania metodg SPS (ang. Spark Plasma Sintering). Otrzymywany z
zastosowaniem powyzszej technologii materiat kompozytowy zdaniem Autorki ma
potencjalnie zastosowanie na ostony termiczne w statkach kosmicznych, narazonych na
ekstremalne oddziatywania z czasteczkami powietrza podczas przechodzenia przez
atmosferg ziemska, szczegdInie podczas powrotu statku na Ziemie.

Rozwoj przemystu kosmicznego w ostatnich latach znaczaco przyspieszyt, co wigze sie z
rosngcym zapotrzebowaniem na nowe materiaty, zdolne do funkcjonowania w warunkach
skrajnie wysokich obcigzen cieplnych i mechanicznych, a jednoczeénie charakteryzujace sie
relatywnie niskg gestoscia. Wymogi takie spetniaja niektére z materiatéw ceramicznych
nalezacych do tzw. grupy UHTC (ang. Ultra-High Temperature Ceramics), o najwyiszej
temperaturze topnienia >3000 °C. Sg to gtéwnie borki i wegliki i metali przejéciowych, takie
jak np. NbC, ZrC, TiC, ZrB, czy TiB,. Materiatly UHTC mimo swoich zalet, maja pewne
ograniczenia, takie jak kruchos¢, trudnosci w formowaniu oraz niskg odpornoé¢ na



utlenianie, ktéra jest kluczowa w przypadku zastosowan na ostony termiczne. Obecnie
prowadzone sg wigc intensywne badania nad opracowaniem kompozytéw pozbawionych
wyzej wspomnionych wad.

Dwutlenek cyrkonu, ze wzgledu na korzystny zestaw swoich wtasciwosci, wydaje sig
by¢ obiecujacym sktadnikiem takich kompozytow. Materiat ten jest powszechnie stosowany
w wielu gateziach przemystu, migdzy innymi jako skfadnik tzw. ceramiki zaawansowanej na
narzedzia skrawajace, jako elektrolit staly w ogniwach paliwowych i réinego rodzaju
czujnikach (np. sonda lambda) oraz w medycynie na elementy implantéw. Powszechnosc i
popularnos¢ stosowania ceramiki na bazie tego zwigzku chemicznego wynika przede
wszystkim z dostepnosci surowca, dopracowanych technik jego przetwarzania oraz
wihaéciwoéci, takich jak m.in.: relatywnie duza wytrzymatos¢ mechaniczna odpornos$¢ na
écieranie i na kruche pekanie (umocnienie przez przemiane fazowa), przewodnictwo jonowe
w podwyzszonych temperaturach, odpornosc¢ chemiczna czy biozgodnos¢.

Potaczenie ZrO, z nanorurkami dla stworzenia kompozytu o dobrej spiekalnosci i
optymalnych wiasciwosciach eksploatacyjnych w warunkach ekstremalnych wymaga jednak
przeprowadzenia systematycznych badan oraz rozwigzania wielu istotnych probleméw
technologicznych.

W tym kontekécie wybér tematyki pracy doktorskiej Pani mgr. inz. Marii Wisniewskiej,
jest w petni uzasadniony a przedtozona do recenzji rozprawa doktorska doskonale wpisuje
sie w aktualne obszary badan w dziedzinie nauk inzynieryjno-technicznych. Przedstawiony
przez Doktorantke cykl prac prezentuje kompleksowe badania, ktére pozwalaja na lepsze
zrozumienie ztozonych zaleznosci pomigdzy: wiasciwosciami proszkow wejsciowych do
otrzymywania kompozytéw typu ZrO,—CNTs, sktadem jakosciowym i ilosciowym mieszanek,
sposobem ich ujednorodniania, parametrami spiekania SPS oraz mikrostrukturg, sktadem
fazowym i wtasciwoéciowymi otrzymanych spiekow, a szczegdlnie wiasciwosciami cieplnymi,
najbardziej istotnymi dla proponowanych zastosowan tych tworzyw. Dlatego tez mozna
stwierdzi¢, ze tematyka podjeta przez Doktorantke jest interesujaca i istotna nie tylko pod
wzgledem naukowym, ale przede wszystkim aspekcie aplikacyjnym, zgodnie z zatozeniami
programu Doktorat wdrozeniowy.

2. Zawartosé rozprawy i jej charakterystyka

Przedstawiona do recenzji rozprawa przedstawia prace wydane w cyklu trzech publikacji
Doktorantki na temat otrzymywania i badan kompozytéw ceramicznych o osnowie ZrO;
zawierajacych w swoim sktadzie nanorurki weglowe.

Pierwsza z publikacji dotyczy dotyczy badahn wptywu udziatu MWCNT w kompozycie
o osnowie jednosko$nego dwutlenku cyrkonu (m-ZrO,) na wiasciwosci elektryczne i cieplne
tego kompozytu. Druga praca przedstawia opracowanie podstaw technologii wytwarzania



demonstratora ostony cieplnej - elementu o $rednicy 75 mm o zakrzywionych
powierzchniach czotowych, z kompozytu o osnowie czesciowo stabilizowanego dwutlenku
cyrkonu (3YSZ) z dodatkiem 10% obj. MWCNT, otrzymywanego metody SPS. Trzecia,
zamykajaca cykl publikacja, dotyczy wytworzenia i badari powtoki ceramicznej z catkowicie
stabilizowanego dwutlenku cyrkonu (8YSZ) majacej zabezpieczaé kompozyt 3YSZ-10MWCNT
przed utlenianiem w warunkach ekstremalnych.

Wszystkie trzy publikacje zostaty wydane w okresie ostatnich dwéch lat (2023 - 2024),
w czasopismach o zasiegu miedzynarodowym, indeksowanych przez najwazniejsze bazy
danych publikacji naukowych jak Scopus czy Journal Citation Reports. Wedtug wykazu
MNiSW punktacja tych czasopism wynosi od 100 pkt. dla Ceramics International i Coatings
do 140 pkt. dla Journal of the European Ceramic Society. Doktorantka jest pierwszym
autorem wszystkich trzech publikacji. Nalezy tutaj zaznaczy¢, ze wymienione czasopisma sa
bardzo popularne w $rodowisku badaczy zajmujacych sie tzw. ceramika zaawansowang a
publikowanie w nich gwarantuje dotarcie do miedzynarodowego grona wybitnych
ekspertow w tej dziedzinie.

Opracowanie na pierwszych stronach zawiera Wykaz dorobku naukowego Doktorantki,
Streszczenia w jezyku angielskim i polskim oraz krétki Wstep po czym nastepuja dwa gtéwne
rozdziaty zatytutowane: Opracowanie technologii wytwarzania kompozytéw i Wyniki badar.
Rozdziaty te porzadkujy prace ze wzgledu na zagadnienia inzyniersko-technologiczne
i naukowo-badawcze. Podziat taki umozliwit uporzgdkowanie rozprawy pod wzgledem tresci
ale nalezy pamietac, ze oba typy zagadnien przeplataty sie zapewne nierozerwalnie podczas
realizacji doktoratu i podziat chronologiczny pracy bytby zupetnie inny. Na koricu rozprawy
znajdziemy Podsumowanie, Bibliografie, Wykaz prac wchodzacych w sktad rozprawy
doktorskiej oraz Oswiadczenia wspdtautoréw o ich udziale w prezentowanych publikacjach.

Ze streszczenia dowiadujemy sie o podstawowych zatozeniach pracy oraz
o wyzwaniach technologicznych stojacych przed Doktorantka, miedzy innymi zwigzanych
z opracowaniem ostony w formie monolitycznej z innowacyjnego kompozytu ZrO,—CNTs,
z zaznaczeniem, ze dotychczas stosowane s3 jedynie ostony modutowe, sktadajace sie
zduzej liczby niewielkich ptytek wykonywanych gtéwnie z Al,0;. Dowiadujemy sie takze
o wspotpracy Doktorantki z niemieckg firma Azimut Space w zakresie projektowania ostony.
Ponadto poznajemy podstawowe zalety i ograniczenia metody SPS, zaproponowanej do
wytworzenia demonstratora — wycinka ostony termicznej o $rednicy 75 mm i zakrzywionych
powierzchniach czotowych, przy czym cata hipotetyczna ostona wg przedstawionego
projektu swoimi wymiarami gabarytowymi siega jednego metra. Zdaniem recenzenta
stwierdzenie, ze Opracowana technologia pozwala na wytworzenie monolitycznej ostony
termicznej, co jest osiggnieciem na skale Swiatowq jest troche na wyrost.

Rozdziat poswigcony opracowaniu technologii wytwarzania kompozytéw przedstawia
kolejne etapy przeprowadzonych prac i rozwigzanych zagadnien inzynierskich. Obejmuje to:
opracowanie sktadu kompozytu, dobér metody homogenizacji mieszanek, optymalizacje



procesu spiekania SPS oraz testy pierwszej serii spiekdw o srednicy 50 mm w warunkach
symulujgcych te wystgpujace podczas wejécia w atmosferg ziemska statku kosmicznego.

Badania na doborem sktadu kompozytu dotyczyly trzech rodzajéw proszkéw tlenku
cyrkonu (m-Zr0,, 3YSZ, 8YSZ) z dodatkiem wielo$ciennych nanorurek weglowych (MWCNTSs).
Badano takze wptyw dodatku proszku proszku Ta. Nanorurki miaty wymiary 9,5 nm x 1,5 um
natomiast pozostate proszki miaty wielkosci czastek rzedu kilkudziesigciu nanometrow.
Wiekszo$¢ probek ZrO,~MWCNTs byta popekania po spiekaniu a dodatek tantalu nie
rozwigzat problemu pekania. Jedynie kompozyt 3YSZ-10%MWCNT nie wykazywat pekniec a
ponadto charakteryzowat si¢ najwigksza gestoscig i twardoscia. Dlatego tez zostat on
wybrany jako najlepszy materiat do dalszych badan.

Préby ujednorodniania mieszaniny proszkowej dwutlenku cyrkonu i nanorurek
weglowych przeprowadzono z uzyciem: mieszalnika Turbula, miynka planetarnego oraz
dezintegratora ultradZzwigkowego. Wyniki bada mikrostruktury spiekow otrzymanych z
mieszanek ujednorodnianych wymienionymi metodami jednoznacznie wskazaty, ze najlepsza
metoda do przygotowania jednorodnej mieszaniny jest metoda ultradzwigkowa.

Réwnolegle z procesem doboru sktadu mieszaniny jak i metody jej skutecznego
ujednorodniania optymalizowano parametry procesu SPS: ci$nienie prasowania, szybkos¢
nagrzewania, temperature i czas spiekania. Opracowano oryginale programy zapewniajgce
najlepsze wtasnosciowi materiatu 3YSZ-10%MWCNT.

Opisano réwniez prace nad konstrukcja matrycy, zapewniajacq wymagany wklesto-
wypukty ksztaft prébki, odwzorowujacej fragment ostony oraz zrelacjonowano rozwigzanie
problemu optymalizacji parametréw sterowania PID urzadzenia SPS dla wiekszych $rednic
prébek dla zapewnienia rownomiernego grzania.

Finalnie, wedtug opracowanej technologi spieczono serig prébek o srednicy 50 mm
celem przesterowania ich w tunelu aerodynamicznym, w warunkach obcigzenia strumieniem
cieplnym 200 kW/m? w czasie 240 s. Testy zakoriczyly sig niepowodzeniem, tzn. doszto do
utlenienia (spalenia) nanorurek i szybkiej degradacji kompozytu.

W celu poprawy odpornosci spiekow na utlenianie nafozono na powierzchnig probek
powtoke ochronna ze stabilizowanego dwutlenku cyrkonu (8YSZ), wykorzystujac opracowang
w tukasiewicz — PIT technika natryskiwania na zimno aerozolu (ACS — Aerosol Cold Spray) a
nastepnie wygrzewanie w temperaturach 1000 — 1200°C w celu konsolidacji powtoki.

Ze wzgledu na brak motzliwosci ponownego przeprowadzenia testow w tunelu
aerodynamicznym probki poddano dziataniu ptomienia laboratoryjnego palnika butanowo-
powietrznego przez 15 min. W wyniku dziatania ptomienia, w koricowe] fazie testu doszto do
uszkodzenia powtoki, jednak nie zaobserwowano utleniania si¢ nanorurek w prébce pod
powtoka.

Rozdziat zawierajacy wyniki badari podzielony jest na podrozdziaty wg metod
badawczych i opisuje kolejno: modelowanie rozktadu temperatury w matrycy i spiekanym
elemencie podczas procesu SPS, mikrostrukture, gestos¢, przewodnos¢ elektryczng,



wiasciwosci cieplne, sktad fazowy spiekéw, charakterystyke otrzymanego demonstratora
oraz wtasciwosci powtoki naniesionej w koricowej fazie na prébki demonstracyjne.

Modelowanie MES zostato przeprowadzone w celu doboru odpowiedniej izolacji
termicznej matrycy grafitowej do spiekania. W najbardziej korzystnym wariancie osiggniety
rozktad temperatury byt bardzo jednorodny a maksymalna réznic temperatur w spiekane;j
prébce wynosita 17°C, co jest bardzo dobrym wynikiem. Zdaniem recenzenta, czes¢ pracy
dotyczaca modelowania powinna sie znajdowaé¢ w rozdziale poswieconym opracowaniu
technologi, poprzedzajac opis optymalizacji procesu SPS.

W podrozdziale zatytutowanym Mikrostruktura zamieszczono zdjecia SEM proszkéw
wyjsciowych oraz spiekdw ZrO,~CNTs. Te ostanie ujawniajg lokalne aglomeraty nanorurek
pomigdzy ziarnami ZrO,, jak réwniez aglomeraty samego materiatu osnowy.

Nastepnie zaprezentowano tabele z wynikami pomiaréw gestosci, z ktérej wynika, ze
jedynie kompozyt 3YSZ-10MWCNT ma siegajgca 97% gestosci teoretycznej, natomiast
pozostate kompozyty maja gestos¢ na poziomie 80%. Autorka ttumaczy taki stan rzeczy
optymalizacja parametréw spiekania SPS, szczegélnie zwigkszeniem cisnienia do 60MPa,
jedynie dla tworzywa 3YSZ-10MWCNT. Kompozyty o innych sktadach byty spiekane
wczedniej, przy cisnieniu zaledwie 30 MPa.

W kolejnym podrozdziale przedstawiono wyniki pomiaréw przewodnosci elektrycznej
kompozytéw w funkcji zawartoéci CNT w postaci wykresu. Dla tego typu materiatéow
obserwuje sie skokowy wzrost przewodnosci o kilka rzedéw wielkoéci w okolicy punktu
perkolacji. Jednak przedstawiony wykres z uwagi na zastosowanie skali liniowej jest
nieprecyzyjny i pozwala jedynie na bardzo zgrubne odczyty wartosci. Doktadniejszy wykres w
skali logarytmicznej znajdziemy w pierwszej publikacji z Cyklu Doktorantki, Influence of
carbon nanotubes on thermal and electrical conductivity of zirconia-based composite.
Generalne wnioski z przeprowadzonych pomiaréw s3 takie, ze najwyzsza przewodnosciy,
znacznie przewyzszajacg przewodnosci pozostatych badanych materiatéw, charakteryzuje sie
kompozyt z 20 %-owym udziatem CNT. Przewodnos$¢ kompozytu 3YSZ-10MWCNT jest zas
wystarczajaca dla realizacji rownomiernego grzania prébek w procesie SPS poprzez przeptyw
pradu przez cafa objeto$¢ spiekanego materiatu, a nie tylko przez matryce grafitowa.

Przewodnos¢ cieplna kompozytéw maleje wraz ze wzrostem temperatury. Zawartoéé
CNT nie ma jednoznacznego wptywu na wilasciwosci cieplne tych tworzyw (nie
zaobserwowano tutaj jednoznacznej zaleznosci). Mozna jedynie zauwazy¢, ze dla kompozytu
zawierajacego 20 % CNT przewodno$¢ cieplna jest wyraznie mniejsza niz dla pozostatych
kompozytow.

Sktad fazowy spiekéw to gtéwnie t-ZrO, z niewielkim udziatem fazy jednoskosnej.
Badania potwierdzity, 26 MWCNT przyczyniaja sie do stabilizacji fazy t-ZrO,.

Celem zweryfikowania jednorodnosci spiekdw o zwiekszonej srednicy ¢ 75 mm, z
demonstratora wycieto wzdtuz érednicy 8 prébek o wymiarach ok. 9x10 mm, ktére nastepnie
poddano kompleksowym badaniom. Wszystkie prébki miaty podobne wtaéciwosci fizyko-



mechaniczne oraz sktad fazowy, co potwierdza skutecznos¢ opracowanej technologii w
zakresie rozktadu temperatury i ci$nienia podczas spiekania.

Rozdziat poswiecony badaniom koriczy sie przedstawieniem charakterystyk powtoki
ochronnej z 8YSZ bezposrednio po osadzeniu oraz po procesie wygrzewania w temperaturze
1200 °C. Wygrzewanie przyniosto oczekiwany efekt w postaci radykalnego zwigkszenia
wtaéciwoéci mechanicznych powtoki. Twardos¢ HV wzrosta 8x a modut Younga 6x w
poréwnaniu z odpowiednimi wartosciami zmierzonymi dla powtoki bezposrednio po
osadzeniu.

3. Uwagi i pytania recenzenta

Recenzowana praca posiada niewatpliwie istotne walory poznawcze i stanowi wartosciowy
wktad Pani mgr. inz. Marii Wisniewskiej w rozwdj wiedzy i technologii dotyczacej
otrzymywania kompozytéw o osnowie dwutlenku cyrkonu z dodatkiem nanorurek
weglowych. Rozprawa nie jest jednak pozbawiona bteddw i uchybien, a jej lektura wzbudza
pewne watpliwosci, z ktdrych najwazniejsze recenzent zestawit ponizej.

3.1. Uktad pracy

1. Testy w tunelu aerodynamicznym (str. 28-31). Wyniki testéw prébek niepowlekanych,
przeprowadzonych w tunelu aerodynamicznym oraz wyniki testow prébek z powtoka,
przeprowadzonych z uzyciem palnika laboratoryjnego zaprezentowano w rozdziale
Opracowanie technologii..., natomiast wszystkie pozostate wyniki, tacznie z wynikami
modelowa, w rozdziale Wyniki badari. Skoro przyjeto konwencje podziatu pracy na
Opracowanie technologii i Wyniki badar, to wszystkie wyniki dotyczace wtasciwosci
materiatléw powinny sie znalezé w tym drugim rozdziale. Ewentualnie mozna byto
réwniez przyja¢ podziat bardziej chronologiczny, gdzie zagadnienia zwigzane z
opracowaniem technologii oraz badaniami spiekdw przedstawione sg tak, jak po sobie
nastepowaty. Obecny podziat nie jest do korica niekonsekwentny w wprowadza pewne
trudnosci z wtasciwym zrozumieniem etapow prac.

2. Modelowanie (str. 32). Modelowanie powinno by¢ umieszczone raczej w rozdziale
poéwieconym opracowaniu technologii SPS otrzymywania jednorodnych kompozytow
bo temu ono stuiyto, a nie w rozdziale Wyniki badari. Réwniez kolejnosc
przedstawionych wynikéw mogtaby by¢ nieco inna, np. mikrostruktura i sktad fazowy
przedstawiane sg zazwyczaj obok siebie, co tworzy logiczny ciag badan.



3.2,

Uwagi merytoryczne

Sktad kompozytu (str. 21-22). Doktorantka pisze, ze W przypadku prébek na bazie 8YSZ
obserwowane zachowanie byto podobne do tych wytworzonych z m-ZrO,...,
a wigkszos¢ probek po procesie spiekania byta peknieta. Prosze sprébowaé wyjasnic
dlaczego kompozyty o osnowie niestabilizowanego m-zZrO, oraz w petni
stabilizowanego 8YSZ zachowywaty sie podobnie, tzn. pekaty, a kompozyt o0 osnowie
czgsciowo stabilizowanego 3YSZ, nie wykazywat pieknieé¢, a ponadto charakteryzowat
sie najwigkszg gestoscia wzgledng i twardodcia? Czy podjeto prébe wyjasnienia
przyczyn takiego stanu rzeczy?

Spiekanie FAST/SPS (str. 25, tabela 1). Dla jakiej $rednicy spieku przeprowadzano
optymalizacje parametréw spiekania, tzn., czy wartosci parametréw prezentowane w
tabeli 1 uzyskano na podstawie badar proceséw SPS prébek ¢ 20 mm czy d 75 mm? Z
doswiadczenia recenzenta optymalizacja procesu spiekania dla matych i duzych srednic
przebiega nieco inaczej. W oparciu o mate prébki mozna zoptymalizowaé temperature
spiekania, ktéra jest niezalezna od s$rednicy spieku. Czas spiekania musi by¢
optymalizowany osobno dla matych i duzych prébek gdyz dla tych drugich czasy s3
dtuzsze i trudno je oszacowac spiekajac mate prébki.

Powtoka (str. 29). W celu poprawy odpornosci spiekéw na utlenianie natozono na
powierzchnig probek powtoke ochronng ze stabilizowanego dwutlenku cyrkonu (8YSZ).
Materiat 8YSZ wybrano ze wzgledu na zblizone wtasciwosci do 3YSZ — jak ttumaczy
Autorka rozprawy. Dlaczego nie uzyto proszku 3YSZ? Przeciez ten miatby identyczne
wtasciwosci.

Testy ptomieniowe (str. 30). Jaka byta temperatura ptomienie z palnika butanowo-
powietrznego? W przypadku testéw w tunelu podano moc strumienia ciepta jakim byta
obcigzona prébka. Czy podjeto prébe policzenia mocy strumienia cieplnego w
przypadku testéw z uzyciem palnika? Jak przeprowadzone testy palnikiem majg sie do
wczesdniejszych testdw w tunelu aerodynamicznym?

Wrtasciwosci termiczne (str. 35-36). Dlaczego nie ma jednoznacznej zaleznosci
pomigdzy zawartodcig CNT a dyfuzyjnoscia cieplng a zarazem i przewodnoscig cieplng
(wyniki dla poszczegdlnych sktadéw uktadajy sie chaotycznie), pomimo ze ciepto
wiasciwe wykazuje uporzadkowang zalezno$¢?

W Podsumowaniu (str. 43) pada stwierdzenie, ze ...opracowana technologia na dzis
umozliwia wytworzenie jedynie demonstratora ostony termicznej. Wydaje sie, ze
»demonstrator” to element (lub jego fragment), ktéry przeszedt przynajmniej proby w
warunkach zblizonych do rzeczywistych. W przypadku przedstawionych wynikéw
testow ptomieniowych powstaje watpliwos¢ czy warunki byly rzeczywiécie zblizone do
tych panujacych podczas wejscia statku z duzg predkoscia (rzedu kilku tysiecy m/s.) w



atmosfere ziemska? Réwniez stwierdzenie, ze Dzieki innowacyjnosci wykonanych prac
pokazano, ze technologia FAST/SPS umozliwia wytworzenie ostony termicznej jako
monolitycznego elementu, nie jest do korica zasadne, bo mozliwos¢ wytworzenia
fragmentu nie jest tozsama z mozliwoéciowa wytwarzalnia catosci, na przyktad, nie
wiadomo, czy taka monolityczna ostona ceramiczna wytrzymataby naprezenia cieplne
podczas studzenia po spiekaniu oraz podczas eksploatacji. Zdaniem recenzenta na
podstawie przeprowadzonych badarh mozna byto napisac jedynie, ze technologia SPS
jest obiecujaca pod tym wzgledem.

3.3. Uwagiredakcyjne

1. Streszczenie (str. 9), Wyniki badari (str. 37), Podsumowanie (str. 42). W pracy pojawia
sie kilkukrotnie sformutowanie struktura fazowa. Powinno by¢ raczej skfad fazowy.

2. Rys 4 (str. 24). Brak skali. Nie wiadomo jakiej wielkosci sa aglomeraty CNT oraz czy
spiek otrzymany z mieszanki ujednorodnianej ultradiwigkowo jest jednorodny na
poziomie mikrometrowym.

3. Rys 13 (str. 33). Pod rysunkiem obrazujgcym mikrostruktury kompozytow m-ZrO,-
20MWCNT i 3YSZ-10MWCNT brakuje informacji jaka metode ujednorodniania
zastosowano w procesie otrzymywania tych konkretnych sktadéw. Czy taka sama? Czy
jest to metoda ultradzwigkowa?

4. Rys 14 (str. 35). Przedstawiony wykres z uwagi na zastosowanie skali liniowej jest
nieprecyzyjny i pozwala jedynie na bardzo zgrubne odczyty wartosci.

4. Podsumowanie i wniosek konncowy

W opinii recenzenta rozprawa doktorska Pani mgr. inz. Marii Wisniewskiej w postaci w cyklu
trzech publikacji otworzy spéjng catos¢, napisang poprawnym i zrozumiatym jezykiem.

Realizujac prace doktorska mgr. inz. Maria Wisniewska wykazata sig dojrzatoscig
badawcza, umiejetnoscig planowania eksperymentéw oraz zdolnoscig analizy i interpretacji
otrzymanych wynikow.

Zrealizowane badania pozwolity na opracowanie podstaw technologii wytwarzania
metodg SPS oryginalnych kompozytéw o osnowie tlenku cyrkonu z udziatem nanorurek
weglowych oraz na kompleksowo charakterystyke otrzymanych tworzyw.

Do najbardziej wartoéciowych i oryginalnych osiagnie¢ Autorki mozna zaliczy¢
opracowanie catego ciggu technologicznego otrzymywania kompozytéw ZrO,~MWCNT, od
doboru proszkéw i sposobu ich ujednorodniania, poprzez optymalizacjg technologii
spiekania SPS az do testéw finalnych spiekdw, a w tym wymienione ponizej.



1. Opracowanie kilku wersji sktadu kompozytéw i wytypowanie z nich najbardziej
obiecujacego 3YSZ-10%MWCNT, ktdry zostat poddany ciagowi zaplanowanych badan.

2. Opracowanie skutecznej metody homogenizacji mieszanek z nanorurkami.
Optymalizacja izolacji termicznej matrycy do spiekania SPS z zastosowaniem
modelowania MES dla zapewnienia jednorodnego rozktadu temperatury w spiekanym
materiale.

4. Wytworzenie bardzo jednorodnych prébek ksztattowych o zwiekszonej srednicy.

5. Opracowanie powtoki zabezpieczajgcej nanorurki przed utlenianiem.

Biorac pod uwage innowacyjno$¢ rozprawy oraz wskazane niewielkie mankamenty,
wyrazam opinig, ze przedstawiona do recenzji praca doktorska w formie cyklu publikacji na
temat ,Opracowanie technologii wytwarzania metoda FAST/SPS kompozytéw ZrO,~CNTs
przeznaczonych na ostony termiczne” jest oryginalnym osiggnieciem naukowym
mgr. inz. Marii Wisniewskiej i spetnia wszystkie warunki okreélone Ustawg z dnia 20 lipca
2018 r. ,Prawo o szkolnictwie wyzszym i nauce” (Dz.U. 2018 poz. 1668). W zwigzku
z powyzszym wnoszg do Rady Dyscypliny Inzynierii Materiatowej Politechniki Poznanskiej
o dopuszczenie Pani mgr. inz. Marii Wisniewskiej do jej publicznej obrony.

Piotr Klimczyk



)



