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RECENZIJA

rozprawy doktorskiej mgr inz. Edyty Matyji
pt. ,,Struktura i witasciwosci magnetycznych stopow z pamiecia ksztattu Ni-Co-Mn-In

wytwarzanych w technologii metalurgii proszkéw oraz topienia tukowego”

Niniejsza recenzja zostata opracowana na zlecenie Dyrektora Instytutu Inzynierii Materiatowej
Uniwersytetu Slaskiego, w zwiazku z uchwatg Rady Naukowej Instytutu z dnia 28 czerwca 2022

roku (pismo z dnia 04 lipca 2022 roku)

1.  Ogdlna charakterystyka pracy

Praca doktorska Pani mgr inz. Edyty Matyji, napisana pod kierownictwem dra hab. inz.
Grzegorza Dercza, prof. US i dra Krystiana Prusika, dotyczy badan nad magnetycznymi stopami
z pamiecig ksztattu, a w szczegdlnosci nad technologig ich wytwarzania. Praca ma uktad
klasyczny i sktada sie z 2 zasadniczych czesci (przegladu literatury oraz czesci badawczej). Praca
liczy 208 stron, sktada sie z 8 rozdziatéw, obszernego zatgcznika oraz spisu literatury. Zawiera
92 rysunki i 16 tabel oraz streszczenia w jezyku polskim iangielskim. W przegladzie

literaturowym Autorka bardzo dobrze wprowadza czytelnika w zagadnienia stopdw z pamiecia
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ksztattu opisujgc miedzy innymi stopy z magnetyczng pamiecig ksztattu, problematyke ich
sktadu chemicznego i technologii wytwarzania oraz wtasciwosci mechaniczne. Czesc¢ ta, cho¢
niewatpliwe bardzo obszerna, jest bardzo dobrze opracowana. Juz po samym jej przeczytaniu
widaé, iz Doktorantka posiada obszerng wiedze ww. zakresie. Po przegladzie literaturowym
Autorka przedstawita teze oraz materiat i zakres badan. Nastepnie wyniki badan wraz z ich
dyskusjg. Autorka przedstawita badania nad strukturg, mikrostrukturg iwfasciwosciami
stopéw Ni-Co-Mn-In otrzymywanych w technologii metalurgii proszkéw oraz topienia
tukowego i badania kinetyki krystalizacji proszkéw Ni-Co-Mn-In wytworzonych technika
mechanicznej syntezy. Uznanie recenzenta budzi ilos¢ zaprezentowanych systematycznych
wynikow badan i obszerne podsumowanie kazdego z rozdziatdéw, w ktérym zawarto
najwazniejsze wyniki i ich krotka synteze. Cato$¢ wynikéw Autorka podsumowata w rozdziale
nastepnym. Synteza tak duzej ilosci wynikow wymagata od Autorki obszernej wiedzy
i doswiadczenia ww. obszarze. Druga czes¢ rozprawy konczy sie rozdziatem ,Wnioski”,
w ktorym zawarto 3 wnioski ogélne i 6 wnioskdw szczegdtowych. W zatgczniku 1 zamieszczono
rozdziat dotyczacy badan proszkéw wytworzonych ze stopu Ni-Co-Mn-In technika
wysokoenergetycznego mielenia. Na koncu rozprawy zamieszczony jest spis literatury.
Autorka odnosi sie do 187 pozycji literaturowych. Odwotania obejmujg gtownie
specjalistyczne czasopisma naukowe (wszystkie artykuty w jezyku angielskim, w tym wiekszos¢
z ostatnich 10 lat) oraz podreczniki w temacie stopdw z pamiecig ksztattu lub metaloznawstwa
stopdéw. Praca napisana jest poprawnym jezykiem technicznym z bardzo dobrze

opracowanymi rysunkami oraz wysoka jakoscig badan mikro i nanostrukturalnych.

2. Ocena doboru tematyki i zakresu pracy

Rosngce wymagania ekonomiczne, a w ostatnim okresie réwniez ekologicznie, wymuszaja
nieustanny postep technologiczny w zakresie poszukiwania nowych stopéw i technologii ich
wytwarzania. Jedng z intensywnie rozwijanych grup sg stopy z pamiecig ksztafttu, w tym
w szczegolnosci stopy z magnetyczng pamiecig ksztattu oparte na fazach Heuslera Ni-MnZ (Z
= Ga, Sn, Sb, In). W ostatnich latach sg one przedmiotem badan wielu grup badawczych na
catym Swiecie. Ze wzgledu na wystepowanie w nich przemiany martenzytycznej indukowanej
polem magnetycznym moga znalezé zastosowanie w urzadzeniach chtodzacych lub jako
elementy aktuatoréw magnetyczno-mechanicznych. Gtéwnym nierozwigzanym problemem

ww. stopow jest ich kruchos$é i niskie wtasciwosci mechaniczne. Prowadzone sg m in. prace
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nad modyfikacjg ich sktadu chemicznego, przez dodatki stopowe i technologii ich wytwarzania.
Dlatego uwazam, ze problematyka naukowa podjeta w opiniowanej rozprawie doktorskiej
Pani Edyty Matyiji jest aktualna, a patrzac z punktu widzenia technologii wytwarzania bardzo
istotna.

W oparciu o studia literaturowe i wyniki wtasnych badan doswiadczalnych sformutowano
teze pracy: ,Poprzez zastosowanie metod metalurgii proszkéw oraz w potgczeniu z topieniem
tukowym, mozliwe jest wytworzenie stopu Ni-Co-Mn-In o rozdrobnionym ziarnie,
zawierajacego czgstki fazy y na granicach ziaren”. Na pierwszy rzut oka teza ta wydaje sie
troche oczywista, lecz w rzeczywistosci taka nie jest. Ztozonos¢ zagadnien wystepujgcych
w stopach Ni-Co-Mn-In i technologii metalurgii proszkéw, powoduje duze problemy
w interpretacji osigganych rezultatéw. Warto podkresli¢, ze praca ma zaréwno charakter

badan podstawowych jak i stosowanych.

3. Opis metodyki badawczej

Do zweryfikowania postawionej tezy badawczej Autorka uzyta proszkéow czystych metali Ni,
Co, Mn, In oraz stop referencyjny wytworzony standardowg technikg topienia tukowego.
Proszki poddano mechanicznej syntezie stosujgc rozny czas mielenia. Nastepnie z uzyskanych
proszkdw wytworzono stopy drogg metalurgii proszkow i topienia tukowego. Materiaty
w postaci proszkow oraz litej scharakteryzowano przy uzyciu réznych technik badawczych,
gtéwnie pod katem ich skfadu fazowego, jednorodnosci sktadu chemicznego, przemian
fazowych i wiasciwosci mechanicznych. Uzyto rentgenowskiej analizy fazowej, mikroskopii
elektronowej transmisyjnej oraz skaningowej potgczonej ze spektroskopia rozktadu energii
promieniowania rentgenowskiego (EDS) i dyfrakcjg elektrondw wstecznie rozproszonych
(EBSD), skaningowej kalorymetrii réznicowej, pomiaréw mikrotwardosci metodg Vickersa,
nanoindentacji oraz wykonano statyczng probe Sciskania. Zdaniem recenzenta zestaw uzytych
technik, w odniesieniu do zatozonego celu pracy, dobrano poprawnie, uzywajgc ww. technik

w sposdb komplementarny.

4. Ocena merytoryczna pracy
Oceniajgc prace od strony merytorycznej, nalezy stwierdzié, ze zaréwno zaplanowane
eksperymenty oraz interpretacja wynikdw wykonane sg poprawnie ijako catos¢ stanowia

bardzo dobre opracowanie. Praca napisana jest w sposéb przemyslany, poczawszy od
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przegladu literatury, w ktérym Autorka bardzo dobrze wprowadzita w zagadnienia stopdw z
pamiecig ksztattu przez metodologie, gdzie w sposéb prosty i przejrzysty objasnita co, jak i w
jakim celu wykonano, po opis wynikdw badan witasnych i analize wynikéw, na podstawie
ktorych wykazatfa, ze poprzez zastosowanie metod metalurgii proszkdw oraz w potaczeniu
z topieniem fukowym, mozliwe jest wytworzenie stopu Ni-Co-Mn-In o rozdrobnionym ziarnie,
zawierajgcego czastki fazy y na granicach ziaren, ktéry posiada zdecydowanie lepsze
wiasciwosci mechaniczne od stopédw wykonanych konwencjonalnie technikg topienia
tukowego, wykazujgc jednoznacznie, ze potrafi samodzielnie prowadzi¢ badania naukowe.
Rozprawe doktorskg Pani mgr inz. Edyty Matyji oceniam bardzo dobrze. Za najwieksze
osiaggniecie Autorki uwazam wskazanie kluczowych czynnikéw technologicznych (tj. sktad
chemiczny, czas mielenia podczas mechanicznej syntezy, wptyw wielkosci czgstek, dobor
odpowiedniej techniki finalnej syntezy proszkéw) wptywajgcych na kornicowe witasciwosci
stopu Ni-Co-Mn-In. Jest to komplementarne i oryginalne opracowanie problemu naukowego,
ktdre poszerza wiedze w zakresie wytwarzania, ale rowniez charakterystyki, stopéw Ni-Co-
Mn-In.

Kazda praca, w tym w szczegdlnosci tak obszerna jak ta opiniowana, zawiera pewne
niedociggniecia. Podczas jej uwazinej lektury nasuwajg sie pewne spostrzezenia natury
polemicznej i krytycznej oraz uwagi szczegdétowe (natury edycyjnej oraz inne drobne uwagi),

ktdre wyrazam ponizej:

Uwagi ogolne i dyskusyjne:

1. Niewatpliwie mechaniczna synteza potgczona z nastepnym przetapianiem tukowym
powoduje uzyskanie rozdrobnienia mikrostruktury badanego stopu. Pewien niedosyt
budzi fakt, iz nie pokuszono sie o wskazanie, co jest tego powodem. Szkoda, ze w pracy
nie odniesiono sie do temperatur topnienia pierwiastkdw stopowych oraz temperatury
topnienia gotowego proszku stopowego.

2. Szkoda, ze proszek uzyskany z litego stopu, ktérego wyniki zamieszczono w zatgczniku 1
do rozprawy nie przetopiono w piecu tukowym i nie scharakteryzowano mikrostruktury.
Rozdziat ten jest bardzo cenny, niemniej jednak w opinii recenzenta jest niedokonczony.

3. Na stronie 43 w odniesieniu do monokrysztatu Autorka pisze o problemie powtarzalnej

mikrostruktury. Co Autorka miata na mysli?

Strona4:z6



10.

11.

12.

W niemal catej rozprawie uzywane jest pojecie przesycania do wody. W mojej opinii
przesyca sie w wodzie, a nie do wody.

Podczas preparatyki do badan materiat byt inkludowany w zywicy przewodzgacej, ktére
prowadzi sie najczesciej w temperaturze okoto 180°C. Jesli tak byto, to mam watpliwos¢
czy nie wptyneto to na uzyskane wyniki?

Uwazam, ze w metodyce badawczej w opisie analizy EDS i EBSD brakuje bardziej
szczegotowych informac;ji.

Na czym polegata i w jaki sposéb byta wykonana weryfikacja obrazéw podczas analizy
przy uzyciu oprogramowania Image J? Na stronie 85 znajduje sie stwierdzenie ,,...
przetworzone obrazy byty sprawdzone pod katem zgodnosci z oryginalnie uzyskanym
obrazem”?

W opisie zjawisk zachodzacy przy mechanicznej syntezie uzyto niefortunnie pojecia
spawania czgstek. Spawanie polega na tgczeniu materiatdbw przez ich nagrzanie
i stopienie w miejscu faczenia z dodaniem lub bez dodania spoiwa, raczej powinno sie
uzy¢ stowa taczenie czgstek.

Na stronie 97 rozprawy znajduje sie stwierdzenie, ze po 70 godzinach mechanicznej
syntezy proszki nieuporzgdkowanego roztworu statego NiMnColn sg nanokrystaliczne, a
ewentualne proszki Ni i/lub Mn i/lub ich roztworéow sg mikrometryczne? Jak to
stwierdzono? Na stronie 98 przy uzyciu TEM stwierdzono obecnos¢ nanometrycznego
proszku NiMn.

Na stronie 120 rozprawy stwierdzono, ze granice ziarn powyzej 5° s3 wysokokatowe.
Dlaczego taka wartos¢?

Czy przy badaniach modutu Younga w nanoindenterze korelowano wyniki z orientacjg
krystalograficzng badanych faz (ziarn)?

Na rysunku 71 trudno wskazac¢ fragment przetomu plastycznego dla préobki wytworzonej
z proszkdw po mechanicznej syntezie. Czy $ciskano tylko po jednej prdébce
z poréwnywanych wariantéw? W podsumowaniu stwierdzono, ze probka ta pekata
transkrystalicznie i nie wykazywata typowego dla materiatéw kruchych

miedzykrystalicznego przetomu. Materiaty mogg pekaé transkrystalicznie krucho.
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Uwagi edycyjne:

1. W spisie tresci znajdujg sie skréoty. Pomimo tego, ze skroty te zostaty zdefiniowane
w dalszej cze$ci pracy uwazam, ze zmniejszajg one czytelno$é spisu.

W rozprawie w odniesieniu do mikrostruktury uzywane sg struktura i mikrostruktura.
Na stronie 98 pomylono odwotanie do rysunku. Jest 48e), a powinno by¢ 48f).

Na stronie 109 btednie podano odwotanie do rysunku. Jest 55c), powinno by¢ 55b).

vk wenN

W pracy znaleziono inne nieliczne niewymienione wyzej literowki lub btedy stylistyczne,
ktore wskazano Doktorantce.

Wszystkie przedstawione uwagi majg charakter uzupetniajgcy i dyskusyjny oraz nie wptywaja
na obidr pracy. Moim zdaniem Autorka poradzita sobie z rozwigzaniem sformutowanego

problemu badawczego i potwierdzita postawiong teze.

5. Whniosek koncowy
Podsumowujgc stwierdzam, Ze rozprawa jest bardzo dobrze ulokowana w obecnym stanie
wiedzy, zostata wykonana i napisana na bardzo dobrym poziomie naukowym. Stanowi
oryginalne rozwigzanie problemu naukowego. Autorka wykazata, ze posiada szerokg wiedze
teoretyczng i praktyczng w zakresie wytwarzania i charakterystyki stopow z magnetyczng
pamiecig ksztattu, zaplanowata i przeprowadzita obszerne badania, ktérych wyniki
zinterpretowata i opisata poprawnie, wyciggajgc logiczne i przydatne wnioski, czym dowiodta,
ze potrafi samodzielnie prowadzi¢ badania naukowe.

Po zapoznaniu sie z rozprawg doktorskg mgr inz. Edyty Matyji pt.: ,Struktura
i wtasciwosci magnetycznych stopdéw z pamiecig ksztattu Ni-Co-Mn-In  wytwarzanych
w technologii metalurgii proszkdw oraz topienia tukowego” stwierdzam, Ze spetnia ona
wymagania formalne stawiane rozprawom doktorskim zawarte w stosownej ustawie oraz
wnioskuje do Rady Naukowej Instytutu Inzynierii Materialowej Uniwersytetu Slaskiego
o dopuszczenie jej do publicznej obrony. Ponadto biorgc pod uwage jej wysoki poziom
naukowy wnioskuje do Rady Naukowej Instytutu Inzynierii Materiatowe] Uniwersytetu

Slaskiego o jej wyrdznienie.
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