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Kompozyty gradientowe Al;O3-Ni otrzymywane metodg odlewania odsrodkowego mas

lejnych

Uwagi ogdlne

Praca doktorska magister inz. Justyny Magdaleny Zygmuntowicz powstala na
Wydziale Inzynierii Materialowej Politechniki Warszawskiej. Promotor pracy Pani profesor
Katarzyna Konopka jest ceniong specjalistka w dziedzinie wytwarzania materialow
kompozytowych. Wieksza czg¢$¢ realizowanych przez Nig prac jest ukierunkowana jest na
okreslenie korelacji pomigdzy metodami wytwarzania, a budowg kompozytow ceramika-
metal oraz ich wlasciwosdciami. W tym wiasnie obszarze badawczym zostata ulokowana praca
Doktorantki. Przedmiotem badan Pani Zygmuntowicz jest kompozyt z gradientem stezenia
czastek drugiej fazy, w przypadku omawianej rozprawy, niklu, osnowg stanowi tlenek glinu.
Materiaty z gradientem skladu fazowego 1 wlasciwosci, coraz czgsciej znajdujg zastosowanie
w wyrobach komercyjnych. Przykladem takiego materiatu moga by¢ materiaty narzedziowe
z otrzymywane z weglikow i kobaltu. Jest to ciekawy temat, w duzej czgsci prac bedgey
przedmiotem badan podstawowych. Najwazniejszym zagadnieniem technologicznym dla

materialéw gradientowych jest formowanie mikrostruktury gradientowej. Stosuje si¢ wiele



metod formowania, ktére pozwalajg wytwarza¢ mikrostruktury objgtosciowe jak i cienkie
warstwy gradientowe, ktorych jest obecnie znacznie wigcej i znajdujg szersze zastosowanie
w wyrobach. Formowanie szczeg6lnie materiatow z gradientem w duzej objgtosci, sprawia
problemy gléwnie z uwagi na powtarzalnos¢ gradientu faz. Wytwarzanie materialow
gradientowych jest bardzo uzasadnione z uwagi na mozliwo$¢ optymalnego wykorzystania
materialéw, co wyraznie wskazuje na korzysci ekonomiczne, jak i mozliwos¢ unikania
laczenia materialow drogg spajania, co generuje wiele probleméw w procesie wytwarzania, na
przyklad duze réznice wspolezynnikéw rozszerzalnosci cieplnej na granicach faz i temu
podobne.

Praca ma charakter naukowy, polaczony z bardzo waznymi zagadnieniami
o charakterze technologicznym. Jako metod¢ wytwarzania kompozyow Al,O3 z gradientem
faz doktorantka wybrala metode odlewania od$rodkowego mas lejnych.

W zakresie badan naukowych Doktorantka skoncentrowala si¢ na badaniach
dotyczacych kontrolowanego rozmieszczenia czastek metalu w osnowie ceramicznej
i pokazaniu wplywu réznicy wielkosci czastek metalu na mikrostrukturg i wlasciwoscei
otrzymanych kompozytow. W zakresie technologicznym Doktorantka stworzyla podstawy
projektowania i technologii wytwarzania gradientowych kompozytéw ceramika-metal metoda
odlewania odérodkowego mas lejnych. W pracy, do wytworzenia kompozytéw ceramika —
metal z gradientem rozmieszczenia czastek metalu, zastosowano nowo opracowang na
Wydziale Inzynierii Materialowej i Wydziale Chemicznym Politechniki Warszawskiej
metode odlewania odsrodkowego mas lejnych. Metoda ta faczy dwie dotychczasowe
koncepcje ksztaltowania mikrostruktury materialéw gradientowych, pierwszq formowania
materiatlow za pomocag sily odsrodkowej z drugg koncepcja polegajacg na klasycznym
odlewaniu z ggstwy.

Doktorantka za  cel pracy przyjela wytworzenie kompozytéw AlO3-Ni
z gradientem czgstek niklu metoda odlewania odsrodkowego mas lejnych, zbadanie
relacji pomiedzy wlasciwosciami mas lejnych, parametrami procesu odlewania
odsrodkowego, a gradientowym rozmieszczeniem fazy metalicznej w probkach
odlewanych odsrodkowo oraz okreslenie wybranych wlasciwosci kompozytow.

W pracy Doktorantka potwierdzita nast¢pujaca teze badawcza:

Zastosowanie form porowatych w metodzie odlewania odsrodkowego mas lejnych
prowadzi do uzyskania struktury gradientowej kompozytéw ceramika-metal. Korelacja

parametrow technologicznych ksztaltuje mikrostrukturg¢ gradientows.



Magister inz. Justyna Magdalena Zygmuntowicz przeprowadzila badania

w nastepujgcym zakresie:

e badah wplywu udzialu masy lejnej oraz wielkosci czastek wyjsciowych proszkow na
wiasciwosei zawiesin kompozytowych,

e okreslenia zaleznosci pomigdzy wlasciwosciami masy lejnej, parametrami
procesu odlewania, a uzyskang mikrostrukturg kompozytow

o okreslenia mozliwosci wplywania na sklad fazowy kompozytu w procesie jego
spiekania,

e analizy whasciwosci fizycznych, mechanicznych spiekow,

e analizy makro- i mikrostruktury spiekow,

e okreélenia relacji pomiedzy parametrami technologicznymi metody, a uzyskiwanym

gradientem.

W $wietle poczynionych uwag wstepnych recenzentka wyraza poglad, Ze zaréwno
temat pracy doktorskiej magister inz. Justyny Magdaleny Zygmuntowicz jak i
zakres pracy nalezy oceni¢ bardzo wysoko. Praca pod tym wzgl¢dem spelnia

wymagania przyjete w obszarze Inzynierii Materialowej.

Charakterystyka rozprawy

Rozprawa zredagowana jest w poprawnie, zgodnie z zasadami ogolnie przyjetymi dla
tego typu opracowan, tzn. zawiera aktualny stan wiedzy na temat funkcjonalnych materiatow
gradientowych i metod ich wytwarzania i wynikajacy z tego opracowania cel badan.
Nastepnie w pracy znajduje si¢ opis metodyki badawczej, wyniki dyskusja z badan
wlasnych, podsumowanie, wnioski i zestawienie literatury. Autorka wykorzystala 162
pozycje bibliograficzne cytowane w rozprawie. Cytowana literatura, obejmuje okres ostatnich
25-lat (z wyjatkiem kilku starszych pozycji) i swiadczy o dobrym rozpoznaniu tematu
rozprawy przez Doktorantkg. Ostatni rozdzial stanowi spis publikacji z udzialem autorki
powigzanych z tematykg rozprawy.

Szczegolowa charakterystyka rozprawy

Recenzowang rozprawe rozpoczyna wstgp do problematyki badai z uzasadnieniem
aktualnoéci i innowacyjnoéci podjetej tematyki. Doktorantka w czgsci literaturowe;

przedstawita ogdlng koncepcje funkcjonalnych materialow gradientowych, czynniki



determinujgce powstawanie gradientu, klasyfikacje tego typu materialow, Kkorzysci
ekonomiczne wynikajgce z zastosowania, kilka przykladéw potencjalnych zastosowan oraz
scharakteryzowala liczne  metody — wytwarzania  materialow  gradientowych,

Nastegpniec  przedstawila  cel,  tezg i  zakres  planowanych  badan.
Kolejny podrozdziatl zawiera informacje zwigzane z metodyka badawczg. Pierwsza czegéé
opisu metodyki badawczej dotyczy przygotowania mas lejnych, pomiarow potencjatu zeta,
wielko$ci czastek 1 wlasciwoscei reologicznych mas lejnych. Nastgpny podrozdzial opisuje
badania termograwimetryczne, dylatomeryczne oraz pomiary ggstosci zaformowanych
proszkow. Kolejny podrozdzial dotyczy opisu metodyki badan spiekow, poczawszy od
gestosci, porowatosci, poprzez sklad fazowy, mikrostrukiure, twardo$¢ i wyznaczenie
odporno$ci na kruche pekanie metodg wglebnikowg oraz analiz¢ stereologiczng
mikrostruktury kompozytow.

W  pierwszych podrozdzialach czgsci doswiadczalnej rozprawy Doktorantka
przedstawila technologi¢ wytwarzania kompozytéw ceramika-metal z gradientem stg¢zenia
fazy metalicznej technika odlewania od$rodkowego mas lejnych. Nastepnie Autorka
rozprawy skoncentrowata si¢ na optymalizacji skladu mas lejnych w celu otrzymania stabilnej
zawiesiny AlyO3-Ni, o niskiej lepkosci. Badania obejmowaly dobér ilosci uptynniaczy,
okreslenie sktonnosci do sedymentacji masy lejnej oraz okredlenie stg¢zenia fazy stalej
i wplywu udziatu tej fazy na lepko$¢ mas lejnych. Badania realizowano dla dwoch wielkosci
proszku niklu (Sredniej wielkosci czastek 3 pm i 8,5 pm). Faze ceramiczng stanowit proszek
a-Al,O3 firmy Tamei Chemicals, o $redniej wielkosci czastek wynoszacej 0,1 pm, (wg.
Informacji o proszku pochodzacych od producenta). Bardzo ciekawg czgs¢ pracy stanowia
badania rodzaju form gipsowych na uzyskany gradient mikrostruktury kompozytow. Na
podstawie tych badan potwierdzono znaczacy wplyw rodzaju zastosowanych form gipsowych
i stwierdzono, 7ze zastosowanie suchej formy gipsowej skraca czas trwania procesu
w stosunku do form nasgczonych wodg. W tej czeSci badan okreslono wplyw predkosci
obrotowych procesu odlewania od$rodkowego na uzyskany gradient mikrostruktury
kompozytow. Na podstawie analizy wplywu poszezegdlnych parametrow technologicznych
oraz materiatowych dokonano wyboru najkorzystniejszych parametrow wytwarzania
kompozytu Al,O3-Ni, metodg odlewania odsrodkowego mas lejnych. Najlepsze rezultaty
osiagnicto dla probek wytwarzanych z masy lejnej zawierajacej 50% obj. fazy statej w tym
10% obj. Ni, przy predkosci obrotowej 1200 obr/min, w temperaturze 25°C przez 90 minut.
Masa lejna zawierala 0,1% mas. wodorocytrynianu diamonu oraz 0,3% mas. kwasu

cytrynowego. Ksztaltki spickano w 1400°C, w czasie 2 godzin. Parametry spiekania



okreslono na podstawie badan termograwimetrycznych i dylatometrycznych. Przeprowadzono
badania sktadu fazowego, mikrostruktury, okreslono ksztalt i wielko$¢ czastek fazy niklowe;
oraz za pomocg analizy stereologicznej scharakteryzowano gradient — stezenia fazy
metalicznej. Dla spiekéw okreslono gestosei, twardosci, odpornosci na kruche pekanie.

Tak duzy =zakres badan $wiadczy o solidnym przygotowaniu merytorycznym do
realizacji tego trudnego i ztozonego tematu. Swiadczy to réwniez o duzej wiedzy Autorki
pracy doktorskiej, w zakresie znajomosci metod badawczych stosowanych w inzynierii
chemicznej 1 materialowej.

Praca zawiera podsumowanie oraz wnioski. Rozdzialy te maja zaréwno charakter
wskazdwek technologicznych, jak i przedstawiajg ocene potencjalu otrzymanych materiatéw

do otrzymywania innych kompozytow.

W czegsci literaturowej oraz w opisie metodyki badawczej i czesci doswiadczalne]
recenzentka dopatrzyla si¢ kilku niezrg¢cznosdcei gramatycznych i nomenklaturowych. Bledy te
o malym znaczeniu, najczgsciej polegajg na niedokonczeniu zdania. Na przyktad na stronie
numer 44 znajduje si¢ zdanie: ,,Do najistotniejszych przeksztalcen nalezaly: przeksztatcenia
obrazu pod wzgledem barwy i kontrastu, otwieranie, zamykanie, dylatacja i erozja
[117,120]”, pytanie tylko czego i w jaki spos6b? W opisie metodyki badawczej w rozdziatach
4.1.2.3 i 4.1.3 wprowadzono dwukrotnie te same zaleznosci (2) i (4) dla pomiaru gestosci
pozornej oraz (3) i (6) dla pomiaru gestosci wzglednej. Na stronie 50 stwierdzono, ze
kazdorazowo parametry procesu technologicznego byly dobierane do$wiadczalnie. Zdanie
dotyczy mieszania mas w homogenizatorze, tylko jakie byly kryteria oceny tego doboru?
Niepotrzebnie zmieniano oznaczenia stref gradientu, na stronie 82 i 84 wystepuje ,,a, b, ¢ 1d”
natomiast na rys. 37 pojawily si¢ 3 strefy I, II, III, a obszar ,.c” z rysunku 35 znika
bezpowrotnie

z1ys. 36.

W czgsci doswiadczalnej rozprawy Recenzentka dopatrzyta si¢ nastgpujgcych
niescistosci:

e Na stronie 61 opisano zjawisko tiksotropii, jednak brakuje w tym miejscu pracy

powigzania z przedmiotem badan. Co wynika z faktu Ze badane zawiesiny byty

cieczami rozrzedzanymi scinaniem, o nieznacznym charakterze tiksotropowym?



e uwazam, ze zdanie ze strony 90: ,,...ruch czastek metalu w masie lejnej pod wptywem
dzialania sily od$rodkowej moze byc¢ opisany przez prawo Stokesa” jest zbyt duzym
uproszczeniem. Prawo Stokesa jest podstawowym prawem w nauce inzynierii
chemicznej i procesowej, w zakresie proceséw sedymentacji. Prawo Stokesa z duzym
przyblizeniem opisuje opadanie pojedynczej czastki w zakresie laminarnego
(uwarstwionego) ruchu. W przypadku zawiesiny, gdzie w cieczy dyspersyjnej opada
znaczna liczba czgstek ciala statego nie da si¢ zaniedba¢ wzajemnego oddzialywania
czgstek 1 jeszcze innych zjawisk (np. oddzialywania $cian, tworzenia chmur, itp.) stad
pojawito si¢ wiele poprawek do formuly Stoksa, autorstwa wielu naukowcow.
Doktorantka wskazuje na swoje publikacje z tego zakresu, ale w tej rozprawie brakuje
uzasadnienia dla wnioskow przedstawianych dla rozkladu fazy metalicznej w
kompozycie gradientowym, prezentowanym na rys. 39.

e Brakuje wytlumaczenia, co moze spowodowaé¢ powstanie fazy spinelowej NiAl,O4?

Te drobne uwagi jednak nie umniejszaja wysokiej wartosci merytorycznej pracy.

Ocena rozprawy

W opinii recenzentki praca magister inzynier Justyny Magdaleny Zygmuntowicz jest
napisana poprawnie, uporzadkowana oraz przeprowadzona prawidlowo od strony
eksperymentalnej. Najsilniejszg strong pracy jest cz¢sé o charakterze technologicznym.
Doktorantka ofrzymata oryginalne kompozyty o  duzym potencjale aplikacyjnym
z mozliwoscig przeniesienia tej metody wytwarzania na inne materiaty gradientowe.

Podsumowujgc moge stwierdzi¢, ze postawiony cel pracy zostal zrealizowany, a a teza
potwierdzona. Podkresli¢ nalezy, ze Autorka w sposéb prawidlowy sformutowala problem
naukowy 1 przedstawila jego rozwigzanie. Przyjety sposob postgpowania wskazuje na duza
wiedze Autorki w zakresie chemii, wytwarzania materiatow z gradientem sktadu fazowego i
gradientem wlasciwosci, fizykochemii ciala statego, metod badan wiasciwosci materiatow

oraz zasad projektowania materialdéw inzynierskich.



Opinia koncowa
Recenzowana prace oceniam bardzo wysoko. Doktorantka potwierdzila znajomosé
podjetej tematyki, a takze godne sa podkreslenia umiejgtnosci w zakresie prowadzenia

eksperymentow i wyciggania wnioskow.

Na podstawie przeprowadzonej analizy pracy doktorskiej pod tytulem
" Kompozyty gradientowe AL, O3-Ni otrzymywane metodg odlewania odSrodkowego mas
lejnych” przedlozonej przez magister inzynier Justyn¢ Magdaleng Zygmuntowicz
wyrazam opinig, ze spelnia ona wymagania ustawy
z dnia 27 lipca 2005 roku ,,Prawo o Szkolnictwie Wyzszym” oraz ustawy z dnia 18
marca 2011 o zmianie ustawy ,Prawo o Szkolnictwie Wyzszym, ustawy o stopniach
naukowych i tytule naukowym oraz o stopniach i tytule w zakresie sztuki oraz o zmianie
niektérych innych ustaw”. W zwigzku z powyzszym wnosz¢ do Rady Naukowej
Wydzialu Inzynierii Materialowej Politechniki Warszawskiej o dopuszczenie

Pani mgr inz. Justyny Magdaleny Zygmuntowicz do publicznej obrony.
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