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alloying as reinforcement in composites and their characterization”

Uwagi ogdlne

Przedtozona do recenzji rozprawa doktorska zwigzana jest z opracowaniem
metody otrzymywania i charakteryzacja kompozytéw o osnowie aluminiowej
umacnianych czastkami fazy quasikrystalicznej Al-Cu-Fe wytwarzanej metoda
mechanicznej syntezy. Praca koncentruje sie na badaniach eksperymentalnych
zwigzanych z réznymi metodami wytwarzania omawianych kompozytow. W $wietle
aktualnego stanu zagadnienia tematyke rozprawy uzna¢ nalezy za bardzo aktualna.
W wielu osrodkach naukowych prowadzone sg badania nad wytworzeniem lekkich, o
matej gestosci, kompozytow metalicznych, gtéwnie o osnowie aluminiowej lub
magnezowej, umacnianych drugg fazg, ktérg najczesciej jest ceramika. Jako faze
ceramiczng wykorzystuje sie zazwyczaj tlenki, wegliki, borki lub azotki, a do
wytworzenia kompozytéw stosowane sg najczesciej metody klasycznej metalurgii
proszkéw. Dalsza jednak poprawa wiasciwosci mechanicznych omawianych
materiatdw wymaga uzyskania mniejszych ziaren osnowy, uzyskania rownomiernego
rozktadu czgstek umacniajgcych w osnowie czy tez zapewnienia dobrego wigzania
na granicy faz osnowa/czgstka. Innym kierunkiem badan jest odejscie od fazy
ceramicznej jako wzmochnienia i tu wybér quasikrysztatow jako fazy umacniajgcej jest
z badawczego punktu widzenia bardzo interesujgcy. Badania podjete przez
Doktoranta nalezy zatem uzna¢ za w petni uzasadnione i zgodne z najnowszymi

trendami wspoétczesnej inzynierii materiatowej.



Celem pracy Pana mgr inz. Mikotaja Mitki byto przeprowadzenie
systematycznych badann nad wytworzeniem, charakterystykg mikrostruktury i
wybranych wtasciwosci zaréwno stopéw quasikrystalicznych z uktadu Al-Cu-Fe jak i
kompozytow na osnowie aluminium umocnionych quasikrysztatami, wytworzonych
metodami spiekania bez udziatu ci$nienia i prasowania na gorgco. W pracy Autor
postawit nastepujgcg hipoteze badawczg: Odpowiedni dobér parametréow procesu
mechanicznej syntezy pozwoli na wytworzenie quasikrystalicznego proszku Al-Cu-
Fe, ktérego wykorzystanie jako fazy umacniajgcej w kompozytach na osnowie
aluminium skutkowa¢ bedzie poprawg ich wiasciwosci mechanicznych. Dla realizacji
celu pracy Doktorant zaplanowat i przeprowadzit bogaty program badawczy, ktéry
obejmowat wytworzenie quasikrysztatéw Al-Cu-Fe metodg mechanicznej syntezy, a
nastepnie prasowanie proszkéw pod cisnieniem w podwyzszonej temperaturze jak i
spiekanie swobodne oraz zbadanie mikrostruktury i wybranych witasciwosci

mechanicznych wytworzonych kompozytéw.

Najwazniejsze wyniki i ocena merytoryczna pracy

Rozprawa ma typowy uktad i tworzy logiczng i spdjng cato$é. Rozpoczyna jg
wprowadzenie, w ktérym Autor charakteryzuje kompozyty o osnowie aluminiowe;j
wraz z metodami ich wytwarzania, nastepnie opisuje strukture, wtasciwosci i metody
wytwarzania quasikrysztatbw | wreszcie zapoznaje czytelnika z technikg
mechanicznej syntezy. Kolejny rozdziat pracy to przeglad literaturowy poswiecony
wykorzystaniu metody mechanicznej syntezy do wytwarzania stopéw proszkowych z
uktadu Al-Cu-Fe o strukturze quasikrystalicznej. Jest to bardzo rzetelnie
przygotowany rozdziat rozprawy. Za godne podkreslenia uwazam to, iz Autor zwraca
uwage na ztozono$¢ samego procesu, w ktérym o koncowej strukturze stopu
decydujg nie tylko powszechnie znane czynniki, jak sktad chemiczny mielonych
proszkéw, czas mielenia czy tez rodzaj miynka, ale rowniez bardziej subtelne, jak np.
dodatek substancji powierzchniowo czynnych i pézZniejsza obrébka cieplna proszkéw.

W dalszej czesci przegladu literaturowego Autor opisuje mozliwos¢
wytworzenia proszkéw quasikrystalicznych na drodze mechanicznego mielenia
stopow wytworzonych wczesniej klasycznymi metodami odlewania, topienia
tukowego lub szybkiego chtodzenia cieczy.

Ostatnia czes$¢ przegladu literaturowego poswiecona jest wytwarzaniu,

strukturze i wtasciwosciom kompozytéw o osnowie aluminiowej umocnionych fazg
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quasikrystaliczng z uktadu Al-Cu-Fe. W rozdziale tym Autor wykazat, iz tylko
nieliczne prace dotyczg tego zagadnienia (zacytowat 14, w tym jedng witasng z Panig
Promotor), a wiekszo$¢ z nich pochodzi z jednego o$rodka badawczego (Drezno).
Zatem wyboér quasikrysztatéw jako fazy umacniajgcej kompozyty aluminiowe jest jak
najbardziej trafny. Ogélnie przeglad zagadnienia bazuje na 59-ciu trafnie dobranych
pozycjach literaturowych i dowodzi dobrego rozeznania Doktoranta w literaturze
przedmiotu rozprawy doktorskiej.

W kolejnym rozdziale pracy zostat sformutowany cel i hipoteza pracy. Cele
szczegotowe Doktorant rozpisat jasno i logicznie.

W czesci eksperymentalnej Pan mgr inz. Mikotaj Mitka wytworzyt metoda
mechanicznej syntezy dwa proszki z uktadu Al-Cu-Fe o strukturze quasikrystalicznej
réznigce sie sktadem chemicznym, stosujgc dwa rodzaje proszku Al o zr6znicowanej
wielkosci czgstek (44-400 mikrometrow i 7-15 mikrometréw). Procesy mielenia
réznity sie ponadto rodzajem i iloScig dodanej substancji powierzchniowo czynnej —
byt to kwas stearynowy w standardowej ilosci 1% wag. oraz heksan, ktérym zalany
byt proszek i kule (tzw. mielenie na mokro). Za cenny watek pracy recenzent uwaza
dobér zastosowanej w eksperymencie predkosci obrotowej mtynka (zakres 200 - 350
obr/min.) na podstawie przeprowadzonych przez Doktoranta obliczen transferu
energii miedzy kulami a proszkiem. Autor opisat wptyw zastosowanych réznych
parametréw procesu mechanicznej syntezy na tworzenie sie fazy quasikrystalicznej
w badanych stopach oraz na morfologie i wielko$é czastek wytworzonych proszkéw.
Na podstawie w/w badan wstepnych, Doktorant dokonat selekcji — w dalszych
eksperymentach zastosowano heksan i mate czgstki proszku Al. Wykazano, ze
jedynie dla wyzszych predkosci obrotowych miynka w strukturze proszkéw pojawia
sie faza quasikrystaliczna (300 rpm — 20 do 40 godzin mielenia, 350 rpm — 6 do 10
godzin mielenia), zawsze jednak wspotistniejgca ze stabilng faza B AlCu(Fe). Jedynie
dla sktadu AlgsCuzoFeqs przy 350 obrotach po 10 h procesu uzyskano praktycznie
jednofazowg strukture quasikrystaliczng, aczkolwiek przedtuzenie procesu mielenia
skutkowato jej transformacjg w faze .

Druga czes$¢ eksperymentu obejmowata przeprowadzenie proceséw obrobki
cieplnej wybranych proszkéw po mechanicznej syntezie. Jej celem byto sprawdzenie
mozliwosci zwiekszenia udziatu fazy quasikrystalicznej w stopach. Doktorant
zastosowat temperatury wygrzewania z przedziatu 600-800°C i czasy od 4 do 24 h.
Wyniki pokazaty, ze praktycznie niezaleznie od sktadu badanego stopu, parametrow
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pracy miynka (liczba obrotéw), zastosowanej temperatury i czasu wygrzewania
proszkéw po réznych czasach mielenia, w strukturze badanych stopdéw wspétistniejg
na ogo6t trzy fazy, jedynie w réznych proporcjach: oczekiwana quasikrystaliczna oraz
B - AlCu(Fe) i A — AlysFes. W niektorych przypadkach pojawiata sie takze faza w —
Al;CuzFe. Szkoda, ze podrozdziatu tego, dotyczacego obrébki cieplnej, Autor nie
podsumowat chocby jednym zdaniem, tym bardziej, ze sposrdéd tylu
przeprowadzonych obrébek cieplnych, zadna nie skutkowata tworzeniem sie czy tez
zwiekszeniem udziatu fazy quasikrystalicznej, a w konsekwencji zadnego proszku po
obrébce cieplnej Autor nie wykorzystat do wytwarzania kompozytéw.

Witasnie wytworzeniu kompozytdw poswiecona jest trzecia, ostatnia czesc
eksperymentu. Osnowe stanowito Al lub stop 6061, a faze zbrojgcg — jednofazowy
proszek quasikrystaliczny AlgsCuxFeis po procesie mechanicznej syntezy w
okre$lonych warunkach (10 h, 350 obr., heksan), dodany w ilosci 30% obj.
Kompozyty spiekano swobodnie lub pod ci$nieniem. W tym pierwszym przypadku,
uzywajgc Al jako osnowy, w kompozytach nastgpit zanik fazy quasikystalicznej i w
efekcie, niezaleznie od zastosowanych parametréw spiekania (350-575°C, 15-120
min.), uzyskane wartosci np. wytrzymatosci na Sciskanie zalezaty od rodzaju i udziatu
w strukturze wielu faz (w-Al;CuzFe, A-AljsFes, B-AlCu(Fe) i 6-Al,Cu). Natomiast
spiekanie pod ci$nieniem (600 MPa, 400°C, 10 min.) kompozytéw typu Al + proszek
quasikrystaliczny pozwolito na zachowanie fazy quasikrystalicznej, przy
jednoczesnym wystepowaniu w strukturze licznych faz miedzymetalicznych
wymienionych wyzej. Natomiast spiekanie pod ci$nieniem w tych samych warunkach
proszkéw 6061 + quasikrystaliczny doprowadzito do odmiennego rezultatu — w
strukturze kompozytu obok osnowy wystepowata tylko faza w. Niemniej jednak Autor
zaobserwowat istotny wzrost twardosci i wytrzymatosci na $ciskanie uzyskanych
kompozytow w poréwnaniu do materiatu osnowy (Al badz stop 6061).

Zaprezentowany w rozprawie doktorskiej mgr inz. Mikotaja Mitki zestaw
wynikéw daje wyczerpujgcy obraz wptywu parametrow procesu mielenia i obrébki
cieplnej na mozliwos¢ tworzenia sie fazy quasikrystalicznej, a w kompozytach —
wptywu warunkéw konsolidacji na ich sktad fazowy i wtasciwosci mechaniczne. W
toku realizacji badan Doktorant w petni zrealizowat cele pracy i udowodnit stuszno$é
postawionej tezy.

Doktorant wykazat sie umiejetnoscia zastosowania réznych technik

badawczych, a w szczeg6lnosci bardzo dobrg znajomoscia metod
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elektronomikroskopowych. Dob6r metod badawczych jest wtasciwy dla realizacji celu
pracy. Szereg uzyskanych w pracy wynikbw ma charakter oryginalny. Zdaniem
recenzenta do najwazniejszych osiggnie¢ Doktoranta zaliczy¢ mozna:

- wszechstronne i wnikliwe przeanalizowanie, dla dwéch sktadéw chemicznych,
wptywu parametréw procesu mechanicznej syntezy na mozliwo$é wytworzenia stopu
o strukturze quasikrystalicznej. Doktorant badat wptyw wielko$ci czgstek proszku,
energii mielenia, czasu mielenia, dodatku substancji powierzchniowo czynnej i
dodatkowej obrébki cieplnej proszkéw po mieleniu. Najlepsze rezultaty dawato
mielenie w heksanie przez 10 h przy 350 obr/min.,

- wykazanie, ze podczas spiekania nastepuje reakcja miedzy osnowg a fazg
umacniajacg, prowadzgca do tworzenia sie nowych, okreslonych faz,

- pokazanie réznych mechanizméw dekohezji materialu - w kompozytach o
osnowie Al pekniecia rozchodzg sie po granicach ziaren, a w przypadku osnowy

6061 — poprzez czgstki fazy umacniajgce;.

Uwagi krytyczne i nasuwajace si¢ pytania:

1. Dla petnej charakterystyki proszkéw osnowy kompozytéw dobrze bytoby
zamie$cic w pracy mikrografie proszkéw Al i 6061, pokazujgce ich morfologie
(zapewne rozpylany) oraz podaé wielko$¢ czgstek.

2. Wyniki pomiaru mikrotwardosci powyzej 100 jednostek podajemy z
doktadnoscig do jednosci (457,5HV0,01 — str.62),

3. Odnosnie wynikéw dotyczgcych kompozytéw Al + QC spiekanych swobodnie,
Autor nie wyjasnit, dlaczego twardo$¢ maleje ze wzrostem czasu trwania procesu, a
przy wybranym czasie spiekania 30 minut twardo$¢ maleje w przedziale temperatur
procesu wynoszacym 450-500°C, niezaleznie od szybkoéci nagrzewania. Nie
wyjasniono takze wyraznego wzrostu twardo$ci dla temperatury spiekania 575°C.

4. Niejasne sg stwierdzenia Autora, iz podczas wytwarzania kompozytow
nastepuje wzrost udziatu fazy umacniajgcej z poczatkowych 30% obj. nawet do ok.
40%, w zalezno$ci od warunkow spiekania.

5. Na jakiej podstawie wybrano parametry spiekania pod cisnieniem (400°C, 10
min., 600 MPa) — wstepnych badan wiasnych, literatury?

6. Stwierdzenia Autora na str. 98, iz prasowanie na gorgco pod ci$nieniem jest
lepsze niz spiekanie swobodne, nie jest dostatecznie uzasadnione. Zamieszczone w

tab.6.1 wyniki pomiaréw wiasciwosci mechanicznych dla obu rodzajéw konsolidacji
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sg podobne. Dodatkowo, kompozyt wytworzony na drodze spiekania pod ci$nieniem
wykazywat sie znacznie wieksza porowatoscig (2,6%) niz spiekany swobodnie
(0,5%), co samo w sobie jest ciekawe, a nie zostato przez Autora skomentowane.

7. Co jest przyczyng réznych mechanizméw rozchodzenia sie peknieé¢ w
kompozytach o osnowie Al i 60617?

Strona jezykowa i edytorska rozprawy

Recenzowana rozprawa Pana mgr inz. Mikotaja Mitki zostata napisana w jezyku
angielskim i liczy 112 stron. Zamieszczono w niej 75 rysunkéw i 11 tabel, w
zdecydowanej wiekszosci ilustrujgcych wyniki badan przeprowadzonych przez
Autora. Ponadto Doktorant odnidst sie do 127 pozycji literaturowych. Generalnie
recenzowana rozprawa zostata poprawnie zredagowana i napisana wystarczajgco
komunikatywnym jezykiem. Prezentowane wykresy i tabele sg jasne i czytelne, a
zdjecia mikroskopowe - dobrej jakosci.

Jednak jak w kazdej tego typu pracy, Autor nie ustrzegta sie bteddéw jezykowych,
redakcyjnych i edytorskich, np.:

- spiekanie bez udziatu ciSnienia w literaturze anglojezycznej nazywane jest
zazwyczaj ,pressureless sintering”, a nie ,free sintering”,

- razi dowolno$¢ Autora w stosowaniu przyimkoéw, np. ,results are showed in/on/at
Fig.1”, “milling for/of/by 1 h”, “reinforced by/with”, “related to/with”,

- procesy obrdébki cieplnej powinny by¢ opisane jako “annealing at 700°C for 2 h” i
,heating (up) to 700°C”,

-narys. 5.21i 5.22 (str.66) oraz 5.44 (str.85) w legendzie uzyte zostaty symbole
do oznaczenia faz, ktére nie zostaty przypisane zadnym liniom dyfrakcyjnym,

- Autor czesto uzywa tzw. skrétéw myslowych, np. ,In the Fig.5.18 comparison of
annealing temperature is shown” (str.63) - chodzi oczywiscie o to, ze “comparison of
the influence of annealing temperature on phase composition is shown “Figure 5.4
shown microstructures of this investigation” (str.51) — mikrostruktura odnosi sie do
stopu a nie do badan,

- w catej pracy Autor stosuje spacje miedzy liczbg a jednostkg (stusznie!), ale za
wyjatkiem czasu mielenia, podawanego bez spacji, np. 5h,

- przydatoby sie uwazne ponowne przeczytanie pracy, w celu wyeliminowania
zabawnych pomytek lub stwierdzen, np. ,improvised stiffness” (str.5) — oczywiscie

chodzi o ,improved”, ”; “during literature review, many papers investigate effect of
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annealing on milled powders” (str.95) - badajg autorzy, a “papers” jedynie zawierajg
wyniki ich badan.
Przytoczone przyktady nie obnizajg jednak pozytywnego odbioru catej pracy.

Ocena koncowa

Recenzowana rozprawe uwazam za warto$ciowg pod wzgledem naukowym i
obiecujacg z punktu widzenia praktycznego wykorzystania wynikéw. Doktorant
wykazat sie bardzo dobrg znajomos$cig tematyki rozprawy, umiejetnoscig planowania
i prowadzenia badan oraz interpretacji wynikébw. Opanowat takze szereg
zaawansowanych metod badawczych. Uzyskane przez Doktoranta wyniki
eksperymentalne poszerzajg znacznie wiedze o materiatach quasikrystalicznych i
kompozytach z osnowg aluminiowg umacnianych czgstkami stopéw
quasikrystalicznych. Zamieszczone w recenzji uwagi Krytyczne nie umniejszajg
wartos$ci przedstawionej do oceny pracy. Z petnym wiec przekonaniem moge
stwierdzi¢, ze przedtozona do recenzji praca doktorska wykonana przez Pana mgr
inz. Mikotaja Mitke spetnia wymogi formalne stawiane rozprawom doktorskim przez
obowigzujgce przepisy, wnioskuje zatem do Rady Naukowej Instytutu Metalurgii i
Inzynierii Materiatowej PAN o dopuszczenie jej do dalszych etapéw przewodu

doktorskiego.



