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RECENZJA
pracy doktorskiej Pana mgr inz. Mikolaja Mitki
pt. ,Development of quasicrystalline Al-Cu-Fe phase formation by
mechanical alloying as reinforcement in composites and their
characterization”

Rozprawa doktorska zostata wykonana w Instytutu Metalurgii i Inzynierii Materialowej im.
Aleksandra Krupkowskiego PAN (IMIM PAN) w Krakowie pod kierunkiem dr hab. Lidii
Litynskiej-Dobrzynskiej, prof. PAN. Promotorem pomocniczym pracy doktorskiej byt dr inz.
Lukasz Rogal z IMIM PAN w Krakowie

Praca doktorska Pana mgr inz. Mikotaja Mitki dotyczy wytwarzania kwazikrystalicznego
proszku z ukladu Al-Cu-Fe za pomocg mechanicznej syntezy, wytwarzania kompozytow na
osnowie Al i stopu Al 6061 umocnionych fazg kwazikrystaliczna, jak rowniez charakterystyki
mikrostruktury i wlasciwosci mechanicznych opracowanych materialéw kompozytowych.

Kompozyty na osnowie Al i stopdw Al sa wazng grupa materialdéw konstrukcyjnych
stosowang szeroko w przemysle lotniczym i motoryzacyjnym. Charakterystyki mechaniczne
tych materiatow zalezg istotnie od rodzaju zastosowanej fazy umacniajgcej, morfologii,
wielkosci czastek, rozmieszczenia i udziatu objgtosciowego w metalowej osnowie. Badania
naukowe aktualnie realizowane na $wiecie koncentrujg si¢ na poprawie wiasciwosci
mechanicznych takich kompozytow poprzez wprowadzanie nowych faz umacniajgcych.
Uwazam, ze wybor w niniejszej pracy fazy umacniajacej kompozyty na osnowie Al i stopu Al
w_postaci kwazikrystalicznej fazy ikosaedrycznej z uktadu Al-Cu-Fe, zbudowanej z tatwo
dostepnych i tanich pierwiastkow. jest trafny. Fazy kwazikrystaliczne z uktadu Al-Cu-Fe
wykazuja unikalng kombinacj¢ wlasciwosci fizyko-chemicznych, takich jak niskie
przewodnictwo elektryczne i cieplne, malg energi¢ powierzchniowg i niski wspotczynnik
tarcia, stosunkowo duza twardos¢, ale sa kruche w temperaturze pokojowej. Z tego wzgledu
w ostatnich latach sg przedmiotem intensywnych badan, zwlaszcza w odniesieniu do
mozliwosci ich zastosowania na powloki ochronne lub czastki umacniajagce kompozyty.
Syntetyczny przeglad literatury przedstawiony w pracy wskazuje, ze kompozyty takie
wykazuja korzystniejsze charakterystyki mechaniczne od kompozytow Al i jego stopow
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umacnianych czastkami ceramicznymi weglikéw, czy tlenkow. Z powyzszych wzgledéw
tematyka rozprawy doktorskiej jest wazna zaréwno z poznawczego, jak i aplikacyjnego
punktu widzenia oraz dobrze wpisuje si¢ w_aktualny nurt badan w_dyscyplinie naukowej
inzynieria materiatlowa.

Rozprawa doktorska jest napisana w jezyku angielskim, ma 112 stron i zawiera 8
rozdzialow: wstep, przeglad literatury, cel badan, opis eksperymentu, wyniki badan, dyskusja
wynikow, podsumowanie, literatura zawierajgca 128 pozycji (w tym 1 pozycja ze
wspotautorstwem Doktoranta). W pracy umieszczono 76 rysunkéw oraz 12 tabel.

W rozdziale Wprowadzenie (15 stron) Autor scharakteryzowal kompozyty metalowe na
osnowie aluminium, kwazikrysztaly, w tym z ukladu Al-Cu-Fe oraz metody wytwarzania
kwazikrysztatow z uwzglednieniem mechanicznej syntezy. W rozdziale Przeglqd literatury
(15 stron) Doktorant przedstawil aktualny stan wiedzy dotyczacy wytwarzania proszkow
kwazikrystalicznych z ukfadu Al-Cu-Fe metoda mechanicznej syntezy, mechanicznego
mielenia wsadu materialu kwazikrystalicznego otrzymanego innymi metodami oraz
wytwarzania kompozytow metalowych na osnowie aluminium i jego stopdw wzmacnianych
czastkami kwazikrystalicznymi z uktadu Al-Cu-Fe.

Czes$é pracy dotyczaca przegladu literatury zostala opracowana poprawnie i zwigzle.
Doktorant umiejetnie zamiescil w niej wybrane informacje z literatury $wiatowej niezbgdne
do zrozumienia i interpretacji zrealizowanych badan. Czg$¢ teoretyczna pracy zostala
zakonczona rozdzialem zatytutlowanym Cel badan. W rozdziale tym Autor przedstawit
gtowny cel pracy oraz sformutowal hipoteze pracy doktorskiej: Odpowiedni dobor
parametrow procesu mechanicznej syntezy umozliwi otrzymanie kwazikrystalicznego
proszku Al-Cu-Fe, ktory zastosowany jako faza umacniajaca doprowadzi do poprawy
wlasnosci mechanicznych kompozytow na osnowie Al lub jego stopéw. Sama hipoteza jest
poprawna, jednakze zawiera skrét myslowy. Zastosowany termin ,,Al-Cu-Fe quasicrystal
powder” jest niepoprawny, poniewaz zapis Al-Cu-Fe dotyczy ukladu i prawidlowy zapis
powinien brzmie¢ ,,quasicrystalline powder from Al-Cu-Fe system™.

Glownym celem pracy doktorskiej bylo wytworzenie kompozytéw na osnowie Al i stopu
Al (6061) umocnionych czgstkami kwazikrystalicznymi z uktadu Al-Cu-Fe. Autor podat
takze dwa nastgpujace cele szczegdétowe pracy:
- dobor parametrow mechanicznej syntezy w celu wytworzenia proszku zawierajacego
kwazikrystaliczng faze ikosaedryczna,
- wytworzenie i charakterystyka kompozytow na osnowie Al i stopu Al umocnionego
czastkami kwazikrystalicznymi.
Zrealizowanie tych celow umozliwilo Doktorantowi weryfikacj¢ hipotezy badawcze;.

W czesci eksperymentalnej pracy Autor przedstawil opis wytwarzania proszkéw z uktadu
Al-Cu-Fe metoda mechanicznej syntezy (2 strony) oraz kompozytéw metalowych na osnowie
Al i stopu Al umocnionych czgstkami kwazikrystalicznymi (3 strony), oszacowal energig
zderzen pomiedzy kulami (mielnikami) i czgstkami proszkéw podczas mechanicznej syntezy
(3 strony), przedstawil metodyke zrealizowanych badan (4 strony), wyniki badan (43 strony) i
ich dyskusje (9 stron) oraz podsumowanie (1 strona).



Dobor sktadu chemicznego i wielkosci czastek materiatu wsadowego, a takze parametrow
mechanicznej syntezy, takich jak predkos¢ obrotowa miynka planetarnego, energia i czas
mielenia oraz stosowanie mielenia suchego i mokrego w obecnosci heksanolu, umozliwity
Doktorantowi wytworzenie proszku jednofazowego zbudowanego z ikosaedrycznej fazy
kwazikrystalicznej. Wytworzony proszek o strukturze kwazikrystalicznej zostal nastgpnie
zastosowany do wzmocnienia kompozytéw na osnowie aluminium i stopu aluminium. W celu
wytworzenia kompozytdw o najlepszych wiasciwosciach mechanicznych zastosowano dwie
metody konsolidacji, spiekanie swobodne w réznych temperaturach i prasowanie na gorgco w
prézni. Zbadano mikrostrukturg¢ oraz wlasciwosci wytrzymatosciowe 1 plastyczne
opracowanych kompozytéw, a wyniki tych badan poréwnano z danymi literaturowymi.
Badania mikrostruktury proszkéw i kompozytéw wykonano za pomoca mikroskopii
$wietlnej, skaningowej 1 transmisyjnej mikroskopii elektronowej oraz dyfrakcji
rentgenowskiej. Wykonano pomiary twardosci i mikrotwardosci, proby Sciskania oraz
badania porowatosci. Rozprawa konczy si¢ krotkim podsumowaniem. Uwazam, ze
zakonczenie rozprawy kilkoma najwazniejszymi wnioskami podniostoby jeszcze wartos$é
merytoryczng pracy i bytoby znacznie korzystniejsze dla jej czytelnikow.

W_ opinii recenzenta przeprowadzone eksperymenty. dobrane techniki badawcze.
interpretacja wynikéw i ich dyskusja sa prawidlowe. Rozprawa doktorska zawiera
wartosciowe wyniki badan zwlaszcza dotyczace wytwarzania czastek kwazikrystalicznych i
kompozytow. Jako zalet¢ rozprawy nalezy tez wymieni¢ systematyczne badania
mikrostruktury proszkéw i kompozytéw za pomoca wielu komplementarnych technik

badawczych.

Do najciekawszych wynikéw badan i najwazniejszych osiagnie¢ pracy zaliczam:
- dobdr materialdéw wsadowych i parametréw mechanicznej syntezy prowadzacy do
wytworzenia czastek kwazikrystalicznej fazy ikosaedrycznej z uktadu Al-Cu-Fe,
- opracowanie parametrow konsolidacji kompozytéw metalowych na osnowie Al i stopu
Al umacnianych czgstkami kwazikrystalicznymi AlssCuzoFe;s,
- systematyczne badania mikrostruktury wytworzonych proszkéw i kompozytow.

W pracy doktorskiej zauwazylem skroty myslowe, drobne bledy edytorskie, a takze
niescistosci. Wszystkie uwagi przekazalem bezposrednio Doktorantowi, a niektére z nich
przytaczam ponizej.

1. W calej pracy przy podawaniu jednostek oraz skltadéw chemicznych stosowane sa
bardzo czgsto przecinki zamiast kropek. W krajach anglosaskich separatorem
dziesigtnym jest kropka.

2. Str. 2. ,,2.1. Synthesis of Al-Cu-Fe quasicrystalinne phase....”, ,,2.3. (...) Al-Cu-Fe
quasicrystals”. Autor stosuje czesto uproszczenia W nazewnictwie, np.
kwazikrystaliczna faza Al-Cu-Fe, czy kwazikrysztaty Al-Cu-Fe. Zapis Al-Cu-Fe jest
bledny i dotyczy uktadu, a nie fazy.

3. Str. 30. Odwotanie do rys. 2.6 w tekscie pracy powinno by¢ przed rysunkiem, a nie za
rysunkiem.



10.

11.
12.

13.
14.

15.

16.

Str. 49. Autor podaje Srednia wielkos¢ czastek proszkow réwng ok. 20 um. Z rys.
5.2¢ (str. 50) wynika jednak, ze czastki proszkow miaty wielko$¢ znacznie mniejszg
od 20 pm.

Str. 52, rys. 5.5. Brak zachowania kolejnosci rysunkow wg alfabetu a, b, ¢, d.

Str. 58 - rys. 5.11; str. 70 - rys. 5.26. Autor przedstawia obrazy SEM duzych czastek
tylko przy stosunkowo duzych powiekszeniach. Z przedstawionych rysunkéw, na
ktorych jest widoczne zaledwie kilka czastek trudno jest oszacowac ich $rednig
wielkos¢. W przypadku tych rysunkow, ale takze wielu innych rysunkow
przedstawionych w pracy odnoszacych si¢ do morfologii i wielkosci czastek
proszkéw, znacznie lepiej byloby udokumentowa¢ wyniki badan stosujagc do
obserwacji proszkow za pomocg SEM duzo mniejsze powigkszenia lub wykonaé
obserwacje proszkéw za pomocg mikroskopu $wietlnego.

Str. 62. Pomiar twardosci czgstek proszkow o roznej wielkosci zatopionych w zywicy
epoksydowe] moze by¢ obarczony duzym bledem. Przy wartosci $redniej
mikrotwardosci powinny by¢ zatem podane odchylenia standardowe.

W pracy spotyka si¢ skroty myslowe i bledy stylistyczne,

np. str. 63 ,,In the Figure 5.18 comparison of annealing temperature is shown”. Raczej
na rysunku tym przedstawione sg dyfraktogramy elektronowe proszkéw, proszku
wyjsciowego bezposrednio po mieleniu i proszkéw wyzarzonych w réznych
temperaturach.

np. str. 63 ,.the intensities of the phases”. Raczej powinno by¢ intensywnos¢ pikow
rentgenowskich.

Str. 67. Autor podaje nieprecyzyjnie stosowane czasy mielenia: w zakresie 3-10
godzin. Lepiej bytoby podaé trzy czasy mielenia, ktére byly stosowane: 3, 6 i 10
godzin.

Str. 71-72 - rys. 5.27, rys. 5.28. Wyniki pomiaréw twardosci odnosza si¢ do probek
spiekanych w réznym czasie, czy tez przy roznych temperaturach. Linie na tych
rysunkach powinny by¢ zatem przerywane, a nie ciagle.

Rys. 5.27 jest na stronie 71, a podpis tego rysunku jest na stronie 72.

Str. 73. Powolujac si¢ na rys. 5.30a, 5.30b, zamieszczone na str. 75, Autor pisze, ze
rozmieszczenie czgstek umacniajacych w osnowie jest jednorodne. Na rysunkach
tych wida¢ natomiast liczne aglomeraty czgstek, jak rowniez stosunkowo duze
obszary osnowy, w ktorych czastek nie ma. Przy badaniach jednorodnosci
mikrostruktury kompozytéw takze w tym przypadku wskazane jest stosowanie do
obserwacji mniejszych powigkszen.

Str. 79, rys. 5.36b. Brak wskaznikowania dyfraktogramu elektronowego.

Str. 85, rys. 5.45. ,,The matrix particles have approximately size 50 pm, while
reinforcement particles have several pum.” Wielko$¢ ziaren osnowy i czastek
umacniajacych jest podana raczej nieprawidlowo. Z rysunkow wynika, ze czastki
maja srednice do 50 um, a czgstki umacniajgce majg srednice do kilkunastu pum.
Skrot od Energy Dispersive X-ray Spectroscopy jest stosowany w pracy w dwoch
formach EDS (np. str. 77) i EDX (str. 86).

Str. 89. Na rys. 5.49 brak krzywej $ciskania dla stopu aluminium 6061.



17. Str. 95, 96. Z rys. 6.6 1 opisu na str. 96 wynika, ze probki nie byly wygrzewane w
temperaturze od 600 do 800°C jak podaje Autor, a w temperaturze 600°C i 800°C.

18. Str. 98. Tabela 6.1. Brak odchylen standardowych. Brak informacji ile prébek bylo
badanych w probie $ciskania i twardosci?

19. Strona edytorska pracy: Niektére rozdzialy pracy i zawarte w nich rysunki, czy
Tabele sg niewlasciwie sformatowane. W tresci pracy w $rodku rozdziatéw Autor
pozostawil puste miejsca na stronach 11, 48, 53, 57, 58, 61, 65, 74, 91, 95.

Uwagi o charakterze dyskusyjnym wymagajgce dodatkowych komentarzy:

1. Faza (i) wykazuje symetri¢ charakterystyczng dla ikosaedru, ktory ma szes$¢ osi 5-
krotnych, dziesie¢ osi 3-krotnych, pietnascie osi 2-krotnych, jak réwniez pietnascie
plaszczyzn symetrii. Ws$rdd materiatow kwazikrystalicznych, kwazikrysztaty
ikosaedryczne (tréjwymiarowe) wykazujg kwaziperiodycznos¢ we wszystkich trzech
wymiarach. Pozostate kwazikrysztaly — pentagonalne, oktagonalne, dekagonalne i
dodekagonalne — wykazuja kwaziperiodycznos¢ w dwoch kierunkach, w ptaszczyznie
kwaziperiodycznej i periodycznos¢ w jednym kierunku. W pracy przedstawiono jeden
dyfraktogram elektronowy (rys. 5.43f, str. 84) wykazujacy S5-krotng symetri¢, ktdry
opisano jako pochodzacy od fazy i. Czy wykonywano dodatkowe badania za pomoca
dyfrakcji elektrondw potwierdzajace, ze jest to faza ikosaedryczna, a nie
pentagonalna? Czy dyfraktogramy elektronowe od tej fazy wykazujg takze symetri¢ 3
1 2 krotng? Dlaczego nie dokonano wskaznikowania dyfraktogramu elektronowego
przedstawionego na rys. 5.43f, str. 84?

2. W mikrostrukturze wytworzonych materialdéw kompozytowych czesto widoczne sa
liczne aglomeraty czastek umacniajacych. Czy podjeto proby wytworzenia
kompozytow o jednorodnej mikrostrukturze, w ktoérej czastki umacniajace nie tworza
aglomeratow i sg rOwnomiernie rozmieszczone w metalowej osnowie?

Wyszczegdlnione powyzej drobne niedociggniecia oraz uwagi o charakterze
dyskusyjnym nie umniejszaja wartosciom merytorycznym pracy i nie majg wiekszego
wplywu na moja pozytywna ocen¢ pracy. W podsumowaniu recenzji we wniosku
koncowym stwierdzam, Ze praca zawiera istotne wyniki badan i wnosi nowe informacje
do wiedzy dotyczacej wytwarzania czastek kwazikrystalicznych i kompozytow
metalowych na osnowie aluminium umacnianych czastkami kwazikrystalicznymi. Mgr
inz. Mikolaj Mitka wykazal si¢ umiejetnosciami realizacji prac eksperymentalnych
prowadzacych do opracowania nowych materialéw oraz stosowania w badaniach
réznych technik badawczych do oceny mikrostruktury i wlasciwosci mechanicznych.

W mojej ocenie rozprawa doktorska mgr inz. Mikotaja Mitki pt. ,.Development of
quasicrystalline Al-Cu-Fe phase formation by mechanical alloying as reinforcement in
composites and their characterization” spelnia wszystkie kryteria stawiane rozprawom
doktorskim, okreslone ustawg o stopniach i tytulach naukowych. Na tej podstawie
wnioskuj¢ do Rady Instytutu Metalurgii i Inzynierii Materialowej Polskiej Akademii
Nauk o przyjecie rozprawy doktorskiej i o dopuszczenie Pana mgr inz. Mikolaja Mitke
do publicznej obrony.
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