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RECENZJA
Rozprawy doktorskiej mgr inz. Agnieszki STANULI
ot. ,Effect of the chemical composition of iron-based powder materials on the
properties of sintered components”
“Wplyw skiadu chemicznego materiatléw proszkowych na bazie zelaza na

wlasciwosci elementow spiekanych”

Niniejsza recenzja zostala opracowana na zlecenie Przewodniczacej Rady Dyscypliny
Inzymieria Materialowa Politechniki Slaskiej prof. dr hab. inZz. Mari Sozanskiej, w Zwigzku z
uchwata Rady Dyscypliny z dnia 18 wrzesnia 2023 roku (pismo z dnia 21 wrzesnia 2023

roku)

Ogolna charakterystyka pracy

Praca doktorska Pani mgr. inz. Agnieszki Stanuli, napisana pod opieka dr hab.
inz. Wirginii Pilarczyk, prof. PSI., dotyczy, trzymajac sie tytutu rozprawy, zbadania
wptywu sktadu chemicznego proszkow stopowych na bazie zelaza na wiasciwosci
elementow spiekanych. Autorka, wykorzystujac proszki o roznym sktadzie
chemicznym, przeprowadzita pomiary gestosci spiekow i zbadata ich strukture oraz
okreslita szereg wilasciwosci mechanicznych (wytrzymatos¢ na rozcigganie i
Sciskanie, granice plastycznosci, twardos¢). Praca, napisana w jezyku angielskim,
ma uktad klasyczny i sklada sie z 2 zasadniczych czesci (przegladu literatury i czesci
badawczej. Praca wydana jest w formie monografii, liczy 178 stron, sktada sig z 4

rozdziatow, spisu literatury, streszczenia w jezyku polskim i angielskim oraz spisu
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tabel i rysunkéw. W rozdziale zatytutowanym ,Przeglad literaturowy™ Autorka opisata
ogolnie metody i parametry, przy pomocy ktérych charakteryzuje sie proszki metali |
spieki pod wzgledem sktadu fazowego, struktury, morfologii czastek i porowatosci, a
takze nakreslita problemy zwiazane z przerébka i przechowywaniem proszkow.
Opisane zostaly takze metody wytwarzania proszkow, ich formowania i spiekania, a
takze ewentualnej dalszej obrobki spiekow.

Po przegladzie literaturowym Autorka przedstawita cel | teze pracy oraz
materiat | zakres badan, nastepnie wyniki badan wraz z wnioskami.

Wyniki badan opisano w trzech rozdziatach, z podziatem na odpowiednie
grupy stopow. Autorka odnosi sie do 100 pozygji literaturowych. Odwotania obejmuja
czasopisma naukowe, podreczniki akademickie oraz kilka stron intermetowych.
Niestety spis cytowanej literatury jest sporzadzony bardzo niestarannie, wystepuja
petne imiona autordow albo tylko inicjaty, czasami wpierw jest imig potem nazwisko,
albo odwrotnie, tytuty czasopism sa podane lub nie. Niezrozumiate jest
zamieszczenie na koncu spisu literatury pozycji o numerach od 101 do 134, jako
zrodia literaturowe zwiazane z tematyka pracy i nie wykorzystane w rozprawie”.

Wydawac by sie mogto, ze generalnie przeglad literatury swiadczy o dosc
dobrej orientacji Doktorantki w temacie, niemniej jednak, w szZczegolnosci w
odniesieniu do praktycznego braku dyskusji rezultatow, nalezato umiejscowic

osiagniete wyniki na tle osiggnie¢ innych autorow.

Ocena doboru tematyki, zakresu i celu pracy

Metalurgia proszkow jako technika wytwarzania wyrobow jest szeroko
stosowana w wielu gateziach przemystu. Jest to bowiem technika typu near-net-
shape, oszczedna materiatowo i energetycznie, pozwalajaca na wytwarzanie czgsci |
elementow maszyn o skomplikowanych ksztattach, dobrej geometrii i jakosci
powierzchni wyrobow, a dodatkowo, na tle innych technik wytwarzania, przyjazna dla
srodowiska. Jak wiadomo, gtéwnym odbiorcg wyrobow wytwarzanych za pomocg tej
techniki jest przemyst motoryzacyjny. Z faktu tego wynika potrzeba odpowiedniego
doboru wielu parametréw procesu wytwarzania, aby sprostac wymaganiom
jakosciowym wyrobow, zwigzanych takze z bezpieczenstwem uzytkownikow. A
parametrow tych jest bardzo duzo, zwigzanych zaréwno z proszkami wyjSciowymi
(sktad chemiczny, wielkos¢é czastek, morfologia czastek, sypkosc czy

zageszczalno$é), jak i procesem prasowania i spiekania (cisnienie, temperatura,
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atmosfera, czas). Dlatego tez tematyka, zakres i cel pracy nie budzg zastrzezen,
szczegolnie biorac pod uwage, iz doktorat jest realizowany w formule doktoratu
wdrozeniowego, jednak brak w rozprawie informacji na ten temat.

Reasumujac, tematyka pracy doktorskie] Pani mgr inz. Agnieszki Stanuli pt.
Wptyw skladu chemicznego materiatlow proszkowych na bazie zelaza na
wilasciwosci elementow spiekanych” wpisuje sie w nurt badan w obszarze
spiekdw na bazie zelaza dla przemystu motoryzacyjnego i jest zgodna z trendami

wspofczesnej inzynierii materiatowe;).

Ocena merytoryczna pracy

Rozdziat pracy zatytutowany ,Przeglad literaturowy” niestety nie jest de facto
przegladem literaturowym, jakiego mozna by sie spodziewac w pracy dokiorskie),
zawiera bowiem bardzo ogolne informacje, zaczerpniete z norm, materiatow firm
zajmujacych sie wytwarzaniem proszkow czy tez podrecznikow akademickich.

Podrozdziat 2.1 zatytutowany ,Morfologia i wtasciwosci proszkow Zelaza
zaczyna sie od szczegdlowego opisu przyrzadow do pomiaru sypkosci (lejek Halla |
lejek Gustavssona, tacznie ze zwymiarowanymi rysunkami technicznymi), nastepnie
Autorka podaje zgodne z normg nazewnictwo morfologii proszkow (sferyczne,
gabczaste, itd.), potem pojawiajg sie Tabele 1 i 2 ze sktadem chemicznym proszkow
wykorzystanych w badaniach (w tym miejscu?), nastepnie Autorka pisze o nasycaniu
spiekow parg wodna. Zaraz potem mamy uktad réwnowagi fazowej zelazo-cementyl
oraz zaczerpniete z literatury mikrostruktury stali ferrytyczno-perlitycznej, perlitycznej
i nadeutektoidalnej (perlit plus cementyt). W nastepnym akapicie czytamy O sieci
krystalicznej (ogdlnie, nie jest to nawet sie¢ RPC zelaza), a juz kolejny, sgsiedni
akapit informuje nas o problemach utleniania proszkow podczas przetwarzania |
przechowywania (,storage and handling”). Jak widaé, zawartos¢ tego podrozdziatu
stabo koresponduje z jego tytutem, a co najwazniejsze — panuje tu totalny chaocs,
kolejne akapity nie uktadaja sie w zaden logiczny cigg myslowy.

Podrozdziat 2.2 zatytutowany ,Metody wytwarzania proszkow metali” zawiera
szczegotowy opis roznych metod wytwarzania proszkow, ich prasowania | spiekania,
lacznie z opisem stosowanych atmosfer. Podrozdziat ten jest na nieco lepszym
poziomie niz poprzedni, aczkolwiek np. rysunek 23 przedstawiajacy model spiekania
(klasyczne tworzenie sie szyjki miedzy dwiema sferycznymi czastkami), kompletnie

nie jest zinterpretowany, co wiecej cytowany jest jako jego zZrodio przyczynkowy



artykut dotyczacy spiekow Fe-Al, a nie jakas klasyczna pozycja dotyczaca spiekania,
opisujgca procesy transportu masy. Najwiekszy jednak zarzut recenzenta dotyczy
braku w tym tzw. ,Przegladzie literaturowym" informacji dotyczacych prac innych
autorow w obszarze spiekania proszkow Fe-Cu-C i Fe-C (jaka byta mikrostruktura
spiekow, jakie byty wiasciwosci mechaniczne, itd.). Jedynie na dwoch rysunkach nr
24 | 25 Autorka prezentuje na podstawie danych literaturowych mikrostrukture
spiekow Fe-C i Fe-Cu-C, ale dla proszkdw po mechanicznej syntezie i spiekanych
laserowo, a wiec o zupetnie innej ciezce technologicznej (w pracy do wytworzenia
spiekow wykorzystano proszki rozpylane i redukowane, prasowane i spiekane
klasycznie).

Kolejne dwa podrozdziaty dotyczag wiasciwosci mechanicznych | metod
numerycznych. Najlepsza, jesli mozna uzyé takiego sformutowania, czescia
JPrzegladu literatury” jest opis czesci samochodowych wytwarzanych metodami
spiekania proszkéw na osnowie zelaza i wykorzystywanych przez przemyst
motoryzacyjny. Nie jest to jednak w zadnym aspekcie istotna merytoryczna czesc
pracy, ktora zawierata by wyniki badan .

Nastepny rozdziat pracy obejmuje sformutowanie celu i zakresu pracy oraz
postawienia tezy. Niezrozumiate jest tu rozdzielenie tych zagadnien na dwa ,3.2
Goal” i ,3.3 Scope”. Nastepnie Doktorantka szczegdtowo charakteryzuje proszki Fe-
C i Fe-Cu-C wykorzystane w badaniach, wraz z ich oznaczeniem. Niestety panuje tu
duzy chaos, przejawiajgcy sie w roznych oznaczeniach proszku (oznaczenie literowe
A, B, itd., liczbowe 2, 4, 17, 18, 22, itd., czasami poprzedzone literami PN. Z kolei w
tabelach z charakterystyka proszkéw wg normy mamy oznaczenie typu FC-0205,
FC-0208. W rezultacie, chyba aby sie nie pogubi¢, sama Autorka stosuje np. w
podpisach pod zdjeciami ziozony zapis typu ,sample 22 FC-0208 Material Fe-C-Cu”.
W kolejnych akapitach Doktorantka podaje parametry procesu prasowania |
spiekania badanych proszkow, przedstawia opis wszystkich technik i metod
badawczych wykorzystanych w toku badan.

Czes¢ doswiadczalna pracy obejmuje opis wynikéw badan proszkow uzytych
do spiekania (sktad chemiczny wg danych producenta, wielkos¢ czastek, morfologia)
oraz opis wynikow badan spiekow. Opisywane wyniki badan uzyskane zostaty za
pomoca wielu metod i technik eksperymentalnych, takich jak proba rozciagania |
&ciskania, pomiary twardoéci, obserwacje mikroskopowe (mikroskopia wietlna, SEM

i TEM), pomiary gestosci. Wymieniony zestaw narzedzi i technik badawczych jest
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prawidtowo dobrany z punktu widzenia charakteryzowania badanych materiatow, jak

i z punktu widzenia realizacji celow rozprawy.

Wybrane uwagi i komentarze szczegolowe

1. W Tabeli 5 na str. 63 {(norma MPIF 35) podano, ze zawartosc miedzi w stopie
FC-0208 powinna by¢ na poziomie 1.5-3.9%, w karcie charakterystyki
producenta pojawia sie wartosc¢ 4.65% Cu (tabela 8, str. 64), natomiast wynik
badania metoda EDS skfadu chemicznego spiekéw z tego materiatu wynosi
0.32% Cu (str. 94). Proszek wyjsciowy ze zrodta nr 1 zawierat juz wiecej Cu
niz norma MPIF, a po spiekaniu miedzi bylo znacznie mnigj. Skad te
rozbieznosci, co stafo sie z miedzig?

2. Na str. 78 Autorka stwierdza zdawkowo, ze w przypadku spiekow ze stopu
FC-0208 (22) nie stwierdzono wystepowania na krzywej rozciggania granicy
plastycznosci. Czy jest to wynik spodziewany czy tez nie?

3. Skoro proszki bylty prasowane | spiekane w tych samych warunkach (cisnienie
400 MPa, temperatura 1120°C, czas 25 minut), skad tak duze roznice w
gestosci  spiekow (nie podano btedu pomiarowego) do badan
wytrzymatosciowych (od 5,9 do 6,9 gom™)? Czy moze proszki byty
zageszczane na réznag gestosc?

4. Skad tak olbrzymie réznice w wynikach pomiarow wtasciwosci mechanicznych
dla spiekow z danego materiatu, o identycznej gestosci i tak samo
obrobionych. Np. dlaczego dla spiekow badanych w temperaturze 120°C,
wykazujacych identyczna gestosé 6.9 gem?, wyniki pomiaru modutu Younga
tak sie réznia, od 109 do 309 GPa (tabela 12, str.80)7

5. Jak sie majg uzyskane wartosci gestosci spiekow (na poziomie 5.9-6.9 gcm-3),
do gestosci teoretyczne | do standardow stosowanych przy wytwarzaniu
spiekow dla przemystu motoryzacyjnego?

6. Na stronie 86 czytelnik dowiaduje sie, ze proby sciskania zostaty powtdrzone
(the repeated compression tests), a tabele 14 1 15 zawierajg zupetnie inne
wartosci wytrzymatoéci na sciskanie, granicy plastycznosci czy modutu
Younga niz wczesniej podano w tabeli 13. Jaki byt powod powtarzania badan
i skad takie réznice w wynikach?

7. Na stronie 92 w opisie wynikow uzyskanych dla materiatu FC-0208 (22} jest

stwierdzenie, ze wraz ze wzrostem gestosci spiekdow ich twardos¢ maleje, a



uzyskany wynik jest rezultatem btedu pomiarowego (measurement error}.
Jednakze wytrzymatos¢ na rozcigganie, ktora skorelowana jest z twardoscia,
wyraznie wzrasta wraz ze wzrostem gestosci Czym to moze byc

spowodowane?

8. Dlaczego spieki nasycane para (steamed) w probie rozciggania wykazuja

negatywny wplyw tej obrobki na wytrzymatos¢ Rm , a w probkach sciskanych

— skutkuje to wzrostem wytrzymatosci?

9. Na stronie 92 na rys. 100b, oprocz porow, widoczne sg wyraznie ciemnigjsze

10.

11

12.

obszary na obrzezach ziaren, ktore Swiadczy¢ moga o roznicach w skiadzie
fazowym. Czy Doktorantka badata to zjawisko i z czym moze byc zwigzane?

Na stronach 115 — 123 przedstawione sa mikrografie SEM spiekow z
materiatéw 4, 18 | 26 (az 28 zdjec), a ich opis sprowadza sie do dwoch linijek
tekstu na stronie 123, w ktorych Autorka wzmiankuje jedynie pory |
segregacje miedzi (zresztg nie wiadomo na ktorym zdjeciu jest to widoczne).

A co z opisem licznych widocznych szczegotow mikrostruktury?

.Na stronie 77 jest stwierdzenie, ze do wytworzenia spiekow FC-0208 (22)

wykorzystano proszek o rozmiarach czastek 11-236 mikrometrow i powotano
sie na pozycje 95 ze spisu literatury. Jest to artykut z 2011 roku z czasopisma
Materials and Design. Czy Autorka uzywata tych samych proszkow co autorzy
wiw pracy? Czy sama zbadata wielko$¢ czastek proszkdw, czy tez informacija
ta byta podana w karcie charakterystyki?

Na tej same] stronie 77 pisze Autorka, iz rys. 4 potwierdza sferyczna
morfologie uzytych proszkow, co Swiadczy o tym, ze bylty wytworzone metoda
rozpylania i powoluje sie na prace [96]. Po pierwsze, rys. 4 to schemat lejka
Gustavssona stuzacego do pomiaru sypkosci, a po drugie — artykut, na ktory
Doktorantka sie powotuje dotyczy nanoszenia metodg plazmowa powtok ze
szkta metalicznego. Jedyne co tfaczy proszek Autorki z wymienionym

artykutem to sferyczna morfologia proszkow.

13.Na stronie 98 w opisie materiatu 22 znalazto sie stwierdzenie, ze w strukturze

powinien byé ferryt, perlit i ewentualnie wolna miedz. Natomiast w karcie
charakterystyki podano, ze stop ten zawiera 0.9% wegla, a wigc zgodnie z
uktadem rownowagi fazowej powinniémy obserwowac perlit i cementyt (sktad
nadeutektoidalny, nie ma ferrytu). Réwnoczesnie Doktorantka pisze o

wystepowaniu wolnej miedzi. Gdzie ona zostata wykryta, jak rozmieszczona



(Cu nie rozpuszcza sie w stanie statym w zelazie i nie tworzy roztworu statego
Fe(Cu), a jej zawartosé w tym stopie (22) wynosi az 4,65%).

14.Dlaczego w probce FC-0208 po nasycaniu para zawartos¢ wegla wzrosta az
do 3,31 %7

15.Czy obserwacje SEM | analiza zawartosci tlenu jest wystarczajacym
dowodem na utworzenie sie tlenkéw w probkach poddanych obrobce w parze
nasyconej? Czy powstat oczekiwany tlenek Fea0a47?

16.W rozdziale ,Conclusions” Doktorantka wspomina o obserwacjach przetomow
( fractography of fractures"), pozwalajacych na oceng segregacji miedzi |
wystepowania tlenkéw, jednak nie zamieszczono tych wynikow.

17.Praca pozbawiona jest analizy uzyskanych wynikow. Np. rozdziat 3.8
zatytutowany Description of the results of the testing of sintered elements
from material Fe-C-Cu with discussion” zajmuje strony od 104 do 123, na
ktorych zamieszczono 5 tabel, 28 rysunkow i 30 mikrografii SEM. Trudno za
analize wynikow uzna¢ stwierdzenia typu ,wytrzymatos¢ na rozciaganie
zmienia sie w zakresie od... do..., czy tez , im wyzsza gestosc, tym wigksza
wytrzymatosé na rozcigganie”. Natomiast 30 zdje¢ SEM skwitowanych jest
jedynie nastepujacym akapitem: ,There were visible pores. The impurities
coming from quality of the sintering proces. In some areas copper segregation
appears’. Bogactwo uzyskanych informaciji nie zostato kompletnie opisane
(proszki byly redukowane lub atomizowane, roznity sig sktadem chemicznym,
byly lub nie nasycane parg). O jakie zanieczyszczenia chodzi (brak
orzeczenia w zdaniu o zanieczyszczeniach)?

Podobne uwagi dotycza takze pozostatych dwoch rozdziatow zawierajgcych
wyniki badan kolejnych stopow.

18. We wnioskach Autorka zawarta pewne fragmenty, ktore uznac mozna za
probe analizy wynikéw i wynikajacych z niej wnioskow, niemniej zdaniem
recenzenta nie zmienia to diametrainie oceny pracy. Np. nie stwierdzono,
stopy o jakim sktadzie chemicznym (patrz tytut pracy) okazaty sie najlepsze,

wspomniano jedynie o wyzszosci proszkow redukowanych.

Wybrane uwagi jezykowe i edytorskie
Praca zostata zredagowana na wystarczajgco dobrym poziomie jesli chodzi o

prezentowane tabele i wykresy, strona graficzno-ilustracyjna jest wystarczajaco



dobrej jakosci. Natomiast strona jezykowa budzi wiele zastrzezen. Niektore biedy,

mankamenty czy braki zauwazone w pracy przez recenzenta:

1.

w cate] rozprawie, powotujac sie na dang pozycje literaturowa ze spisu
literatury, Autorka stawia kropke przed nawiasem Kwadratowym z numerem
odpowiedniej pozycji ( .[12] ), podczas gdy kropka powinna by¢ na samym
koncu { [12]. ),

w rozprawie bardzo czesto wystepuja rownowazniki zdan, brak w nich bowiem
orzeczenia, np. ,Powder characteristics (i.e. particle size, particle size
distribution, particle shape, powder angle of repose, particle mechanical
properties and particle aspect ratio)" na str. 21; do czego odniesc ten zapis?
tytuty tabel 1 i 2 sa nielogiczne i nieodpowiednie. Autorka, np. powotuje sie na
Tabele 1 w kontekscie opisywanej zadanej twardosci | wytrzymatosci spiekow,
podczas gdy tabela zawiera skiad chemiczny proszkow F-0003;

Podpis pod rys. 15 na str. 21 jest niejasny,

5. Rysunek 23 na str. 33 nie jest w zaden sposéb skomentowany w tekscie

10.

(tworzenie sie szyjki?, mechanizmy transportu masy podczas spiekania?);

Na str. 77 znalazly sie dwukrotnie te same stwierdzenia (,The carbon
combined of the sintered part is 0.62+0.03% - for powder 22, steamed with
density 6.3 g/cm® with a porosity range of 5-10%");

W wszystkich tabelach prezentujgcych wyniki pomiarow przeprowadzonych
przez Autorke (pomiary gestosci, badania wytrzymatosciowe, pomiary
twardosci, analiza sktadu chemicznego, itd.) brak podane] wielkosci btedu
pomiarowego/odchylenia standardowego;

Skomplikowany sposob oznaczen danego stopu zarowno w tekscie, jak | w
podpisach pod rysunkami, nie utatwia odbioru pracy (np. sample 22 FC-0208
Material Fe-C-Cu),

W jez. angielskim stawia sie kropke na koricu podpisu pod rysunkiem i na
koncu tytutu tabeli;

str. 92 rozdziat 3.7.3 ,In order to check the structure, a microscopic
observation of the fractured samples. Figure 100-103 show the microstructure
of the cross section of the compact, the microstructure of iron powders used .
W pierwszym zdaniu brak na koncu orzeczenia typu “...was performed”.
Dalsza lektura nie rozwija watpliwosci czytelnika — to w koricu jest ,fracture”

czyli przetom (chyba nie?), czy .cross section”, czyli wypolerowany zgtad.

v



Poza tym ogladamy spieki, a nie mikrostrukture proszku zelaza. Dodatkowo,
powinna by¢ uzyta liczba mnoga ,Figures”,

11.Praca zawiera wiele niezrecznych sformutowan anglojezycznych, np. ,For
powder metallurgy the TEM has not shown anything more™ (str. 98).

Praca petna jest tego typu bledéw, recenzent przywotat tylko niektore.

Ocena koncowa

W podsumowaniu mojej oceny stwierdzam, ze Pani mgr inZz. Agnieszka
Stanula otrzymata w swojej pracy pewien zestaw wynikdw badan, przeprowadzonych
przy wykorzystaniu roznych technik badawczych, natomiast opis | analiza
uzyskanych wynikow sg nie do zaakceptowania. Przedstawiona do oceny praca jest
w swej czesci literaturowej zbiorem akapitow nie powiazanych w logiczna cafosc, a
co najwazniejsze — brak w niej catkowicie opisu literaturowego stanu zagadnienia.
Natomiast w czesci badawczej praca jest bardziej raportem z badan laboratoryjnych,
a nie rozprawa doktorska, w ktore] oczekuje sie przeprowadzenia dyskusji
uzyskanych wynikow i ich odniesienie do dotychczasowego stanu wiedzy.
Przedstawiona w pracy dokumentacja przeprowadzonych badan jest niepetna,
niestaranna Iub niepoprawna metodycznie. Dodatkowo istotnym czynnikiem
wptywajacym na mojg negatywng ocene jest bardzo niski, wrecz nieakceptowalny jak
dla pracy bedacej podstawa awansu naukowego, poziom redakcji. Recenzowana
rozprawa niewatpliwie zawiera nowe rezultaty, poszerzajace wiedze o spiekach ze
stopow Fe-Cu-C i Fe-C, uzyskane wyniki badan zostaty jednak pozbawione rzetelneg
interpretacji, a dominujacym odczuciem jest chaos wytaniajacy sie przy lekturze
pracy.

Podsumowujac, przedfozona do recenzji praca doktorska wykonana przez
Pania mgr inz. Agnieszke Stanule w mojej opinii nie spetnia wymagan zawartych w
odpowiednich przepisach prawa, stawianych kandydatom do stopnia naukowego
doktora, zatem na tym etapie nie ma podstaw do pozytywne] oceny pracy.
Jednoczesnie, uwzgledniajac waznos¢ | znaczenie tematyki oraz specyfike pracy
doktorskiej realizowanej w ramach programu Doktorat WdroZeniowy uwazam, zZe
Doktorantka powinna dosta¢c mozliwosé uzupetnienia dysertacji w odniesieniu do
wskazanych w recenzji uwag krytycznych, dlatego tez wnioskuje o odestanie pracy
doktorskiej mgr inz. Agnieszki Stanuli do poprawy. e
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