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1. Podstawa opracowania recenzji

Recenzja zostala opracowana na podstawie pisma RDMla - 6/2020/2021
Przewodniczacej Rady Dyscypliny Inzynierii Materiatowej Politechniki Slaskiej Prof. dr hab. inz.
Marii Sozanskiej z dnia 29 pazdziernika 2020 r. oraz uchwaty nr 66/2020 podj¢tej na posiedzeniu
w dniu 27 pazdziernika 2020 r.

2. Tematyka pracy i jej cel

Przedtozona do recenzji praca doktorska Pana mgr inz. Marcina Godzierza zawiera
oryginalne wyniki badan materiatow kompozytowych typu piana weglowa — magnez
wytworzonych metoda infiltracji cieklym metalem. Nowe materialty na bazie magnezu sg
projektowane glownie w celu zmniejszenia masy elementow, z zachowaniem duzej
wytrzymatos$ci wlasciwej, oraz z uwagi na duzg biozgodnos$¢ magnezu, do zastosowan na
implanty biomedyczne.

Zwigkszenie wytrzymatosci lub poprawe wtasciwosci fizykochemicznych mozna
osiagna¢ wprowadzajac dodatki stopowe lub odpowiednio uksztaltowane umocnienie
kompozytowe. Kazdy proces wymaga uwzglednienia niekorzystnych efektow, jak na przyktad
zmniejszenia odpornosci na korozj¢ czy segregacji faz umacniajgcych. Zaproponowane w pracy
rozwigzanie z uzyciem piany weglowej, stosunkowo stabilnej chemicznie 1 fizycznie w kontakcie
z bardzo reaktywnym magnezem, jest wartoSciowe pod wzgledem aplikacyjnym i poznawczym.
Potozenie duzego nacisku na analiz¢ procesu infiltracji, zjawisk zwilzalnosci i formowania si¢
pofaczenia umocnienie-osnowa jest trafng droga do osiggnigcia oczekiwanej poprawy



wilasciwosci kompozytu. Doktorant przeprowadzil niezbedne rozpoznanie literaturowe i choc
przedmiotem pracy sa materialy unikatowe, wytypowat i przeanalizowat kluczowe zagadnienia.
Precyzyjnie dobral sktad materiatow, udzialy procentowe, rodzaj pian weglowych oraz
najwazniejsze metody badawcze 1 sposob potaczenia komponentéw kompozytu. Okreslit
korelacj¢ pomiedzy uzyskanymi eksperymentalnie wynikami wlasciwosci mechanicznych
materialdw kompozytowych, a parametrami opisujagcymi piany weglowe, mikrostrukture oraz
granice rozdziatu faza zbrojaca - osnowa.

Na podstawie dokonanego przegladu literatury w rozdziale ,,2.1. Materiaty weglowe jako
zbrojenie w kompozytach” Autor przedstawil ogolng charakterystyke oraz zagadnienia
technologiczne, w tym najwazniejsze trudnos$ci i ograniczenia podczas wytwarzania kompozytow
0 osnowie polimerowej, metalowej oraz ceramicznej. Choc¢ jest to stosunkowo mloda grupa
materialtdw do ich wytworzenia mozna wykorzysta¢ znane techniki infiltracji, zwracajac
szczegolng uwage na zwilzalno$¢ zbrojenia weglowego, prawidlowe polaczenie 1 stopien
porowatosci. W kolejnym podrozdziale stusznie poswigcono wiele uwagi zjawiskom
zwilzalnoéci w uktadach ciekly magnez — zbrojenie. Kluczowy w tym wzgledzie kat zwilzania
dla podtoza weglowego jest znacznie wigkszy od 90°. Autor trafnie podkresla ztozono$é
problemu i znaczenie takich czynnikow technologicznych jak temperatura metalu, stezenie
dodatkoéw stopowych czy atmosfera gazowa. Zestawione na rys. 2.8. wartosci katow zwilzania
dajg szybki wglad w stan wiedzy i pozwalajg zrozumie¢ znaczenie postawionego celu pracy. W
kolejnej czeSci badan literaturowych zawezil swoje studia do technologii wytwarzania
kompozytéow magnezowych zbrojonych komponentami weglowymi, w szczego6lnosci procesow
ciekto-fazowych. Opracowanie wnosi szereg istotnych informacji na temat wiasciwosci
kompozytéw, formowania si¢ granicy rozdziatu, reaktywnej natury potaczenia oraz powstajacych
fazach syntetycznie zestawionych w tabeli 2.5. W ostatnim podrozdziale scharakteryzowano
materialty otwartokomorkowe, ich strukture, metody wytwarzania i potencjalne obszary
zastosowan. Poswiecono wigcej uwagi na zastosowanie zbrojenia szkieletowego w kompozytach
metalowych przedstawiajac  osiggnigta poprawe wiasciwosci  wytrzymatosciowych i
trybologicznych. Opis jest przejrzysty, postawione problemy sg umotywowane trafnymi
argumentami, a tok rozwazania prowadzi do jednoznacznych konkluzji. Ostatecznie Doktorant
definiuje podstawowe zagadnienia, ktore nalezy uwzgledni¢ przy scalaniu sktadnikow
kompozytow 1 ktore stang si¢ tematem badawczym przediozonej pracy. Migdzy innymi stusznie
podkresla znaczenie takich zagadnien jak:

-staba zwilzalnos¢ oraz formowanie si¢ filmu z tlenku magnezu na granicy rozdziatu, i stad
konieczno$¢ zastosowania ci$nienia zewnetrznego,

-wptyw piany, wielkosci jej komoérek na proces krystalizacji i zmiany strukturalne osnowy
magnezowej,

-korelacja pomig¢dzy skuteczng infiltracja, stopniem porowatosci, a wiasciwos$ciami
kompozytow.

Uwzgledniajac powyzsze zagadnienia Doktorant sformutowal nastepujaca tezg, zgodnie z
ktéra: Powstanie w kompozycie cigglego polgczenia pomigdzy otwartokomorkowq piang



weglowg a magnezowq osnowg wymaga wymuszonej kontrolowanej penetracji piany ciekltym
metalem, co wynika z braku samorzutnego zwilzania w uktadach wegiel — magnez.

Tak sformulowana teza o charakterze naukowym i utylitarnym, jak réwniez wytyczenie
celow oraz zakresu pracy, w moim przekonaniu zawiera pierwiastek nowosci i bedzie stanowic¢
oryginalny wktad do inzynierii materialowej kompozytow 0 osnowie magnezowej. Zakres badan,
przedstawiony w formie schematu blokowego, obejmuje dwa zasadnicze obszary: badania
strukturalne oraz badania wtasciwo$ci materiatdw kompozytowych.

3. Ocena redakcyjnej formy rozprawy

Przedtozona do oceny praca doktorska liczy 145 stron, z klasyczna sekwencja rozdziatow,
obejmujacg studium literaturowe oraz badania whasne. Studium wraz ze spisem tresci, wykazem
oznaczen 1 wprowadzeniem przedstawiono na 38 stronach. Zawiera 3 podrozdziaty
przedstawiajace aktualny stan badan w tym zakresie oraz czwarty ostatni, niejako
podsumowujacy przeglad literaturowy oraz uzasadnienie podjecia tematu pracy. Nadaje to pracy
duza przejrzystos¢, pozwala zrozumie¢ problem badawczy oraz zaplanowane metody jego
rozwigzania. Badania wiasne, ktore stanowig ok. 2/3 calosci, sg opisane w kilku rozdziatach,
logicznie ze sobg powigzanych, z wiodagcym watkiem i celem badan. Czytelnik z tatwo$ciag moze
wyodrebni¢ kolejne etapy prac, zapoznac si¢ z ich wynikami 1 interpretacja. Kazda cze$¢ badan
jest uzasadniong logicznie konsekwencja otrzymywanych wynikow, a niektére jej czesci, jak
badania zwilzalnosci podsumowane graficznie, dajac mozliwos$¢ szybkiego wgladu w uzyskane
wyniki. Cato$¢ dysertacji jest starannie opracowana i napisana z uzyciem witasciwej terminologii.
Nalezy podkresli¢, ze doktorant wtasciwie taczy rozne watki badan, kladzie nacisk na istotne
zagadnienia wykazujac si¢ dojrzaloscig 1 doswiadczeniem w prowadzeniu pracy naukowe;.
Pomimo przeanalizowania réznych czynnikow i podawania duzej ilosci danych ich przyswajanie
nie wymaga wiekszego wysitku. Jakos¢ fotografii czy licznie udokumentowanych map
pierwiastkow jest wystarczajaca. Praca sprawia wrazenie rzetelnej dokumentacji badawczej, bez
zbednych ozdobnikéw 1 nieprzydatnych odniesien.

4. Wyniki badan oraz wnioski

Wyniki badan wtasnych mozna podzieli na dwa kluczowe obszary: badania procesu
infiltracji, w kontekscie zwilzalnosci i formowania si¢ potgczenia magnez — podtoze weglowe
oraz badania wlasciwo$ci mechanicznych materiatow kompozytowych. Doktorant z godna
uznania konsekwencja analizuje kolejne wyniki eksperymentow wykorzystujac niezbedne
metody badawcze, tworzac spojny, wzajemnie uzupetniajacy si¢ cykl dociekan naukowych. Na
wszystkich etapach prowadzi obserwacje mikroskopowe i metalografie ilosciowa, zglebiajac
zjawisko zwilzalnosci, charakter potaczenia i ewentualne wady strukturalne. Stusznie rozpoczyna
prace od badan zwilzalnosci metoda makroskopowa, gdzie warstwa ciektego metalu oddziatuje
na piang umieszczonag w tyglu, lub metoda lezacej kropli z oczyszczaniem kapilarnym. Stwierdza



brak samorzutnej infiltracji i precyzyjnie wyznacza kat zwilzania, parametr fundamentalny we
wszystkich procesach wytwarzania materiatdéw kompozytowych.

Badania EDS i WDS na granicy potaczenia piana we¢glowa — magnez wykazaty wzrost
koncentracji tlenu wskazujac na obecnos¢ faz tlenkowych oraz, w przypadku stopéw magnezu,
faz migdzymetalicznych. Ustalenie, ze zaabsorbowany przez pian¢ weglowa tlen wzbogaca
przemieszczajacy sie front metalu i ostatecznie tworzy tlenek MgO pozwolito zaproponowaé
model mechanizmu tworzenia si¢ polgczenia pomigdzy ciekltym magnezem i piang weglowa.
Umiejetnos$¢ analizy wykonanych widm, map koncentracji pierwiastkow oraz skojarzenie ich z
pozostatymi danymi badan mikroskopowych $wiadczy o dojrzatosci naukowej Doktoranta i
gotowosci do samodzielnej pracy badawcze;j.

W kolejnej czesci pracy zbadano efekt infiltracji grawitacyjnej i ci$nieniowej piany
weglowe] czystym magnezem. Staranie prowadzono obserwacje mikroskopowe odnotowujac
rozdrobnienie ziarna, stopien porowatosci ale rowniez Wyznaczono szereg istotnych wiasciwosci
jak: gestos¢ pozorng, porowatos¢, mikrotwardos¢ osnowy, wytrzymato$¢ na $ciskanie oraz
wytrzymato$¢ na zginanie. Analiz¢ uzyskanych wynikéw prowadzono w konteks$cie
zastosowanej technologii infiltracji, porownujac jej wplyw rowniez na sposob powstawania
przelomu w probach wytrzymato$ciowych, stopien degradacji piany i1 jakos$¢ potaczenia.
Zaobserwowano duzo wigkszg porowatos¢ otwarta w kompozytach infiltrowanych grawitacyjnie,
a takze gorsze parametry wytrzymato$ciowe. Podobne tendencje odnotowano w badaniach
tribologicznych ttumaczac to zbyt duza porowato$cia i koncentracja poré6w na granicy rozdziatu.
Ostatecznie Doktorant stwierdza, ze infiltracja grawitacyjna nie zapewnia wystarczajacego
Cisnienia shupa metalu, a konsolidacja wymaga wymuszonego kontaktu pomigdzy
komponentami, co jest trescia postawionej tezy i stanowi oryginalny wktad wlasny w rozwoj
materiatdw kompozytowych typu piana weglowa - magnez.

W dalszej czesci pracy analizowano role wielkosci komorek w ksztattowaniu struktury i
wiasciwosci kompozytow otrzymanych tylko w oparciu o infiltracje cisnieniowa. Opracowano
poétautomatyczng procedure detekcji pianki i porow w mikrostrukturze, ktéra moze byc¢
warto$ciowym narzedziem réwniez do analizy innego typu materiatow. Zaobserwowano
zmniejszenie si¢ wielko$ci ziarna osnowy wraz ze zmniejszenie si¢ komorek piany, ttumaczac to
lepszym przewodzeniem ciepla, zarodkowaniem heterofazowym i hamowaniem wzrostu ziaren.
Z punktu widzenia aplikacyjnego oraz skutecznej infiltracji piana charakteryzujaca si¢
parametrem 45 ppi zapewnia najlepszy zespot wlasciwosci.

Kolejnym istotnym tematem byto zbadanie roli osnowy, dodatkéw stopowych w
ksztaltowaniu potaczenia i wlasciwosci kompozytu. Zastosowano czysty magnez oraz dwa stopy
odlewnicze zawierajace aluminium, cynk oraz pierwiastkami ziem rzadkich. Nie poprawily one
infiltracji, porowatos$¢ byta wigksza, a na granicy rozdziatu wykryto fazy miedzymetaliczne oraz
segregacje cyrkonu. Zmienily si¢ warunki krystalizacji spowodowane obecnoscig piany oraz
oddziatywanie fizykochemiczne pomiedzy metalem a piang. Potwierdza to wtasciwe zrozumienie
zlozonych parametréw procesu i1 praktyczng umiejetnos¢ Doktoranta poruszania w trudnym
warsztacie metalurgicznym i odlewniczym. Niezaleznie od rodzaju osnowy obserwowano zmiang
wytrzymatosci na $ciskanie, ktora zwickszata si¢ wraz ze zmniejszaniem si¢ wielkosci komorek
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piany. Zréznicowany wzrost procentowy mozna Wigzac¢ z fizykochemicznym oddziatywaniem
pierwiastkow stopowych z komponentem weglowym i kumulacja na granicy rozdziatu faz
migdzymetalicznych. Ze wzglgdu na mata odksztatcalnos$¢ piany wszystkie kompozyty wykazaty
mniejszg wytrzymato$¢ na trojpunktowe zginanie, cho¢ wzrost sztywnosci kompozytow w
stosunku do materialu osnowy, miedzy innymi w wyniku rozdrobnienia ziarna, jest istotny pod
wzgledem aplikacyjnym. Ostatni etap prac obejmowat badania tribologiczne w warunkach tarcia
technicznie suchego, potwierdzajace korzystng role piany weglowej. W stosunku do materiatu
osnowy nastgpilo zmniejszenie wspolczynnika tarcia oraz zuzycia przeciwprobki. Doktorant
przeprowadzit trudng i zlozong analiz¢ mechanizmoéw zuzycia. Zaobserwowal zmniejszenie
intensywno$ci mikroskrawania oraz zjawisk plastycznego odksztalcenia powierzchni i jej
delaminacji w materiatach kompozytowych. Ostatecznie zdefiniowal ich potencjat uzytkowy
podkreslajac, ze przy odpowiednim doborze piany oraz technologii infiltracji kompozyt typu Cof
— Mg jest ultralekkim materiatem o sztywnos$ci wiekszej od osnowy, charakteryzuje si¢ wigksza
wytrzymato$cia na $ciskanie oraz dobrymi wiasciwosciami tribologicznymi.

Podsumowujac, na podstawie przeprowadzonej analizy przedstawionej pracy, do
najwazniejszych osiggnie¢¢ naukowych Doktoranta zaliczam:

e wyznaczenie kata kontaktu dla pary otwartokomdrkowa piana weglowa-czysty magnez i
przez to, potwierdzenie stabej zwilzalnos$ci tych materiatow,

e zastosowanie nowej procedury badawczej polegajacej na wciskaniu kropli metalu w piang
weglowg i okreslenie w tych warunkach mechanizmu tworzenia sie potgczenia pomigdzy
komponentami kompozytu,

e wskazanie, ze zaabsorbowany przez komponent weglowy tlen tworzy MgO na granicy
rozdziatu oraz przedstawienie, w oparciu o ten fakt, modelu mechanizmu tworzenia si¢
potfaczenia pomigdzy cieklym magnezem i piang weglowa,

e wyjasnienie oddziatywania piany weglowej na proces krystalizacji, ktéra powoduje
zmniejszenie ziarna oraz wzrost mikrotwardosci wraz ze zmniejszeniem wielkosSci
komorek piany,

o zdefiniowanie najbardziej korzystnej wielkosci komorek piany w kompozytach w
aspekcie wzrostu wytrzymatosci na $ciskanie i trojpunktowe zginanie,

e Wwskazanie, ze niezaleznie od morfologii piany weglowej nastgpuje zwiekszenie
sztywnosci oraz zmniejszenie odksztatcenia dla maksymalnego napre¢zenia materialu
kompozytowego,

e wykonanie badan powierzchni przetomu wraz z precyzyjnym opisem zjawiska dekohezji
w materialach poddanych tréjpunktowemu zginaniu w zalezno$ci od materiatu osnowy,

e okreslenie wplywu  piany weglowej na wlasciwosci tribologiczne, w tym na
wspotczynnik tarcia oraz zuzycie przeciwporbki i kompozytow w warunkach tarcia
suchego, w zaleznosci od wielkos$ci jej komorek oraz sktadu osnowy.

Nalezy podkresli¢, ze wymienione osiggniecia naukowe sg wynikiem starannie dobranej
$ciezki badawczej, wnikliwych obserwacji i pomiaréw. Doktorant zastosowal odpowiednie



metody badawcze, w tym mikroskopie skaningowsg, badania EDS i WDS, pomiary wlasciwosci
wytrzymatosciowych i tribologicznych. Wykorzystanie tych wszystkich narzedzi jest dowodem
bogatego warsztatu badawczego jaki zdobyl Doktorant, a umiejetno$¢ doglebnej analizy
otrzymanych wynikow §wiadczy o jego duzej wiedzy i dojrzatosci naukowe;.

Zapoznajac si¢ z przedtozong praca, ktoéra jest dojrzatym studium nad fundamentalnymi
zjawiskami towarzyszacymi scalaniu sktadnikow kompozytowych, zauwazylem pewne
zagadnienia, ktore moim zdaniem powinny by¢ poszerzone lub doprecyzowane. Uwagi te nie
podwazajg merytorycznej warto$ci pracy, mam nadziej¢ przystuza si¢ dalszemu poglebianiu
prowadzonych analiz, a zostaly sformutowane nastgpujaco:

e Charakterystyka uzytych pian weglowych, metoda jej wytwarzania w przypadku
procedury autorskiej J.Myalskiego, jest przedstawiona zbyt skrotowo. Wskazano
odwotania literaturowe, jednakze wydaje si¢, ze niektore kluczowe informacje powinny
by¢ omoéwione sSzerzej. Interesujacy i wazny wydaje si¢ przebieg pirolizy piany
poliuretanowej i zywicy oraz jej wptyw na strukturg i ewentualne porowatosci resztkowe.

e W pracy przedstawiono wyczerpujacy przeglad literatury dotyczacy materialow
otwartokomoérkowych czy zbrojenia weglowego, jednakze odczuwa si¢ pewien niedosyt
w kwestii materiatbw kompozytowych na osnowie stopéw magnezu. Interesujace i
warto$ciowe byloby odniesienie si¢ z wynikami badan wilasnych do innych materiatéw
kompozytowych na osnowie magnezu czy uzytych stopow (AZ31 i RZ5).

e Doktorant stwierdzit ,,ze dodatki stopowe w stopie AZ31 nie poprawiaja zwilzalno$ci
wegla”, mozna domniemywac, ze chodzi o Al i Zn, jednakze brak jest szerszej refleks;ji,
poglebienia; czy jezeli kat zwilzania jest znacznie wiekszy niz dla czystego stopu, to
moze one pogarszaja zwilzalnos¢ lub inne czynniki sg tu decydujace?.

e Stwierdzenie, ze ,,zastosowanie dodatku stopowego aluminium pogarsza zwilzanie” jest
istotne 1 wartosciowe, jednakze uzasadnienie na podstawie analizy powierzchni kropli
magnezu i zamieszczonego rysunku 5.10 jest mato czytelne i niezrozumiate.

e Zastosowanie nowej procedury, ktora polega na dociskaniu grafitowa kroplowka kropli
metalu w celu wymuszenia penetracji piany wymaga doprecyzowania i podania pewnych
zatozen eksperymentu, cho¢by w celu wykorzystania tej metody przez innych badaczy i
odniesienia si¢ z uzyskiwanymi wynikami.

e Stwierdzenie, ze ,, penetracja jest wymuszona i cisnienie kompensuje efekty skurczu, a
atmosfera ochronna ogranicza intensywnos¢ utleniania magnezu” powinno by¢
uzupetnione o rozwazania nad kompresjg mikro putapek gazowych przy granicy rozdziatu
Cor — Mg, ktore mogg powstawaé za frontem przeptywajgcego metalu podczas infiltracji.

e W pracy starannie oméwiono zmiany mikrostruktury, stan piany, potaczenia z osnowa,
obserwacje przetlomow kompozytéw po testach wytrzymatosciowych. Doktorant stusznie
skupia uwage na roli piany w przenoszeniu naprezen, umocnieniu osnowy, jednakze
wskazane byloby poszerzenie analizy o stan umocnienia w zakresie sprezystym.
OdpowiedzZ na pytanie - w ktorym momencie nastgpuj¢ pekanie piany, w jakim jest stanie



zanim nastgpi zniszczenie kompozytu?. Obserwacje mikrostruktury probek poddanych
cyklicznym obcigzeniom sprezystym bytyby interesujace.

5. Wniosek koncowy

W oparciu o analize przedlozonej pracy nalezy stwierdzi¢, ze Pan mgr inz. Marcin
Godzierz po przedstawieniu tezy i celu badan konsekwentnie realizowal nakreslony program prac
eksperymentalnych wraz =z charakterystyka wytwarzanych materiatdw. Postugujac si¢
nowoczesnym aparatem badawczym przeprowadzit caloSciowa analize otrzymanych wynikoéw
badan stawiajgc zrozumiale i jednoznaczne wnioski. Doktorant osiggnat postawione cele i
potwierdzit stusznos$¢ sformutowanej tezy pracy. Podsumowujac stwierdzam, ze przedstawiona
do oceny rozprawa doktorska pt. ,,Mozliwosci ksztaltowania mikrostruktury kompozytéw piana
weglowa — magnez” spelnia wymagania okreslone w ustawie o stopniach naukowych i tytule
naukowym oraz o stopniach i tytule w zakresie sztuki (Dz. U. z 2017 r. poz. 1789). Praca stanowi
nowatorskie rozwigzanie problemu naukowego i potwierdza gruntowna wiedzg¢ teoretyczng
Doktoranta w zakresie dyscypliny naukowej ,, Inzynieria Materialowa”. Wnioskuje zatem 0
dopuszczenie Pana mgr inz. Marcina Godzierza do publicznej obrony rozprawy doktorskiej przed
Rady Dyscypliny Inzynierii Materiatowej Politechniki Slaskiej.

/Z:fxzy)e 7(:) /‘( /\/&/ﬂ/gﬁ/4£_

Krzysztof Naplocha



