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1. Podstawa opracowania
Recenzja zostata wykonana na zlecenie Rady Rady Naukowej Instytutu Metalurgii i Inzynierii
Materiatowej im. A. Krupkowskiego PAN w Krakowie. Podstawa prawna art. 187 Ustawy z dnia 20 lipca

2018 r. ,Prawo o szkolnictwie wyzszym i nauce” (z pozn. zm.)

2. Charakterystyka i opis rozprawy

Praca doktorska Pana Arkadiusza Szewczyka poswiecona jest badaniu stopdw z rodziny Heuslera a
dokfadnie uktadowi na bazie Ni-Mn-Ga. Materialy te klasyfikowane s3a jako inteligentne i
charakteryzuja sie obecnoscig w petni odwracalnej przemiany martenzytycznej, ktéra odpowiedzialna
jest za efekt pamieci ksztattu. Przemiana ta zachodzi na zasadzie dystorsji struktury L2: i prowadzi do
wytworzenia wielowariantowego ukiadu martenzytu o nizszej symetrii. Efekt ten skutkuje tym, ze w
stopach Ni-Mn-Ga mozliwe jest zajscie tzw. magnetycznie indukowanego odksztatcenia (MFIS).
Mozliwe jest to ze wzgledu na wysoka anizotropie magnetokrystaliczng oraz bardzo niskie naprezenie
graniczne potrzebne do zainicjowania blizniakowania (max. 2 MPa). Odksztatcenie to uzyskuje sie w
wyniku przemieszczania sie granic blizniaczych, ktérych ruch reorientuje warianty martenzytyczne. Ze
wzgledu na rézng wielko$¢ parametréw sieci, odksztatcenie mozna inicjowaé réwniez za pomocg
niewielkiego pola naprezen. Cecha ta oraz duza wytrzymatos¢ eksploatacyjna (niektére badania
sugerujg wytrzymatosé elementéw na poziomie nawet kilkuset milionéw cykli), powoduje, ze badane
w przedmiotowej pracy doktorskiej stopy sa przedmiotem zainteresowania wielu branz
przemystowych. Naturalnym zastosowaniem wydaje sie by¢ np. wytwarzanie sitownikdéw (ze wzgledu
na mate natezenia pola magnetycznego potrzebne do uzyskania odksztatcenia). Nalezy rowniez
pamietaé, ze ze wzgledu na sktad chemiczny, mozliwe jest wystepowanie trzech struktur krystalicznych



martenzytu, 10M i 14M {modulowanych jednoskosnie) oraz martenzytu tetragonalnego NM. W
przedmiotowej pracy skupiono sie na podejsciu eksperymentalnym, dzieki ktéremu zdefiniowano
najbardziej interesujgce sktady chemiczne badanych materiatéw. Aby osiggnacé ten cel okre$lono
wplyw czynnikdw takich jak: dystrybucja granic ziaren, gestosci dyslokacji, sekwencji bledéw utozenia
czy zmiany parametréw sieci oraz fluktuacji uporzadkowania chemicznego na wystepowanie efektu
MFIS. Wytypowane zostaty trzy sktady chemiczne gwarantujgce otrzymanie trzech stabilnych w
temperaturze pokojowej struktur krystalicznych 10M, 14M i NM. Do tego celu zastosowano réine
metody wytwarzania by nastepnie materiaty podda¢ obrébce termicznej, ktéra ustabilizowata ww.
struktury krystaliczne. Prezentowane badania majg charakter fundamentalny i zrealizowane zostaty w
ramach projektu finansowanego przez Narodowe Centrum Nauki. Dodatkowo podkresla to wysoka
jakos$¢ i aktualnosé naukows. W koricu, opisana metodologia badawcza moze by¢ wykorzystana do
projektowania innych materiatéw, co rowniez zostato zauwazone przez autora i Swiadczy o duzej
swiadomosci i glebokiej wiedzy teoretycznej w zakresie metalurgii stopow.

W ramach rozprawy doktorskiej przygotowanej przez Autora opisany zostat wplyw réznych
uwarunkowan strukturalnych na zachodzenie efektu MFIS oraz przemiany martenzytycznej w stopach
na bazie Ni-Mn-Ga. Gtéwne zatozenie pracy méwi, ze hierarchiczna mikrostruktura oraz jej charakter
adaptacyjny sg scisle zwigzane ze zmianami zachodzgcymi podczas przemiany martenzytycznej oraz
miedzymartenzytycznej. Bezposrednio wplywa to na wielkos¢ efektu MFIS oraz skionnos$é materiatu
do wystepowania ww. przemiany w badanych stopach. We wstepie Autor zdefiniowat pojecie stopow
na osnowie Ni-Ti, Cu i Fe. Ponadto opisane zostaty ferromagnetyczne stopy o strukturze Heuslera. W
tym miejscu Autor wyjasnit zmiane struktury badanych stopéw z uwzglednieniem informacji o
zmianach komorki elementarnej w wyniku odksztatcenia indukowanego zewnetrznym polem
magnetycznym i opisat, jak obrdbka termiczna moze ustabilizowacé strukture materiatu w temperaturze
pokojowej. W kolejnym kroku Autor zdefiniowat podstawowe efekty wystepujgce w stopach z
pamiecig ksztaftu tj. jedno i dwukierunkowy efekt pamieci ksztaltu, efekt superspreiysty czy
szczegblowo opisany zostat sam proces odksztatcenia indukowanego zewnetrznym polem
magnetycznym. Na uwage zastuguje fakt, Zze przedstawione informacje zostaty poparte bardzo
solidnym przegladem literaturowym, cytujgc uznanych w tej dziedzinie naukowcédw. Ponadto, co
niestety jest w dalszym ciggu rzadko spotykane, struktury krystaliczne w stopach Ni-Mn-Ga zostaly
bardzo przejrzyscie opisane za pomocg zatgczonych rysunkéw (ktére zdecydowanie nie sg kopiami z
innych opracowan, ale zostaly przygotowane specjalnie na ten cel przez Autora). Swiadczy to o
dojrzatosci Autora w poruszaniu sie w dosy¢ nasyconym informacjami obszarze naukowym. Otrzymane
wyniki zamieszczone sg w roz. 5, w ktérym autor opisat proces orientowania wysokotemperaturowego,
proces trenowania, stany wystepowania struktury krystalicznej czy samag przemiane
miedzymartenzytyczng. Rozdziat ten poprzedzony jest opisem metodologii, gdzie zawarte zostaty
podstawowe informacje nt. otrzymywania materiatéw oraz techniki eksperymentalne uzyte do oceny
struktury i mikrostruktury wytworzonych stopow. Na szczegdlng uwage zastuguje fakt, ze wnioski z tej
pracy poparte sg badaniami za pomocg techniki dyfrakcji promieniowania synchrotronowego.
Technika w dalszym ciggu dosy¢ rzadko wykorzystywana przez polskie grupy naukowe. Podsumowujac
powy7sza czesé pracy, Autor w_mojej ocenie ponad miare udowodnit, ze posiada bardzo solidne
podstawy wiedzy teoretycznej z Dyscypliny Inzynieria Materiatowa i co bardzo wazne, umie ta wiedze
wykorzystywad do rozwiazywania dobrze zdefiniowanego problemu naukowego.

Autor bardzo dobrze opisat cel i teze pracy. Ten krétki rozdziat przybliza czytelnikowi sposdb

praktycznej realizacji zatozenia, jakim jest zrozumienie wptywu czynnikéw mikrostrukturalnych na



wystepowanie efektu MFIS oraz przemiany miedzymartenzytycznej. Pewnym niedosytem tej czesci
pracy sg bardzo ogdlnikowe stwierdzenia oraz stosunkowo krotki opis przedstawionego problemu
{(jednak niedociggniecia te nie wptywaja w jakikolwiek sposéb na wyttumaczenie celu pracy). Z kolei, w
sposob jasny i klarowny wyjasnione zostato w jaki sposéb Autor zamierza potwierdzi¢ postawiona teze,
tj. dokonuje tego poprzez rozwigzanie kluczowych probleméw badawczych, (i) okreslenie charakteru
struktur modulowanych oraz (ii) opisania mechanizmu przemiany miedzymartenzytycznej.

Jezeli chodzi o wyniki, to w pierwszym kroku opisany zostat proces orientowania
wysokotemperaturowego. Przeprowadzenie tego procesu pozwolito na uzyskanie optymalnej
orientacji krystalograficznej ((100)<001>). Autor udowodnit, ze w fazie niskotemperaturowego
martenzytu $rednie odchylenie orientacji wynosito 4.5°. Dzieki temu osiggnieto zredukowanie
naprezenia blizniakowania do 2,7 MPa (w przypadku prowadzenia procesu na martenzycie) i do 1,4
MPa (w przypadku prowadzenia procesu na fazie austenitycznej). Zwigzane jest to z okresleniem
orientacji wysokotemperaturowej fazy austenitu, co daje mozliwos¢ wykonania sekwencji
poszczegolnych obrotdw pozwalajacych na sprowadzenie uktadu krystalograficznego struktury do
uktadu zewnetrznego prébki. Ze wzgledu na wielowariantowos$é, efekt ten nie wystepuje w fazie
martenzytycznej (jej orientacja rozmija sie z orientacjg austenitu ze wzgledu na jej asymetryczny
rozktad). Ponadto, autor dowiddt, ze obroty sieci krystalicznej powstajagce podczas formowania sie
struktur wielowariantowych, oraz zachodzgcych podczas przemiany martenzytycznej proceséw scie¢
prostych oraz blizniakowania, mogg zosta¢ cofniete podczas procesu mechanicznego trenowania,
ktorego rezultatem jest jednowariantowy uktad w fazie martenzytu. W koincu, przeprowadzone
badania eksperymentalne pokazaty, ze pozycje gtéwnych osi fazy martenzytycznej pokrywajg sie z
gtéwnymi osiami fazy austenitycznej.

W kolejnej czesci pracy autor przedstawit wyniki zwigzane z procesem trenowania, ktérego celem
nadrzednym jest zredukowanie naprezed blizniakowania oraz wytworzenie stabilnej
jednowariantowej struktury martenzytycznej co pozwala na maksymalizacje efekty MFIS. W tym celu
wykonano szereg préb sciskania, ktére pokazaly, ze aby dziatanie to byto skuteczne nalezy dobra¢
odpowiednig sekwencje Sciskania i zoptymalizowac caty proces. W przypadku martenzytu 10M
skuteczniejszy okazat sie proces dwuosiowego Sciskania (niz tréjosiowego). Autor uzyskat
odksztatcenie na poziomie 6% przy naprezeniu ok 5 MPa juz w drugim cyklu procesu. W przypadku
tréjosiowego sciskania, uzyskane na podobnym etapie odksztatcenie wynosito 4% i pozwolito na
zredukowanie naprezenia blizniakowania do 2.5 MPa. Ponadto potwierdzono bardzo silng zaleznos$¢
mikrostruktury od kierunku deformacji. Uzyskanie petnej kontroli nad kierunkiem deformacji Autor
osiagnat poprzez wprowadzenie procesu zginania w odpowiedniej fazie trenowania. Pozwolito to na
wprowadzenie nowych wariantéw martenzytycznych, a ich odpowiednio duze zageszczenie
przyczynito sie do zapamietania nowej konfiguracji przez materiat (dzieki temu mozliwa jest aktywacja
systemu deformacji odpowiadajgcego za odksztatcenie wzdtuz wybranej osi).

W trzecim kroku Autor przeprowadzit obrdébke termicznych badanych materiatéw, ktéra
skutkowata petnym wyksztatceniem zatozonych struktur krystalicznych 10M, 14M i NM. Ponadto, w
rozdziale tym opisane zostaty wyniki uzyskane dzieki badaniom na synchrotronie w DESY, Niemcy.
Autor ocenit wielkosci zmian parametru sieci i potwierdzit, ze najwieksze zmiany zostaly
zaohserwowane pomiedzy jednowariantowym uktadem martenzytu a proszkiem. Jako wyttumaczenie
tego zjawiska zaproponowano zmiane wielko$ci ziaren oraz zageszczenie granic blizniaczych, ktére
znieksztatca strukture sieci. Ponadto Autor zaobserwowat wplyw czesciowo koherentnych granic
blizniaczych na odksztatcenie sprezyste. Dzieki badaniom HRTEM oraz dyfrakcji synchrotronowej
potwierdzono zjawisko wystepowania sekwencji utozenia, modulacji i niechomogenicznosci tasowania



ptaszczyzn atomowych (110). Dowiedziono, ze to przemieszczanie tej ptaszczyzny przyczynia sie do
zmiany parametru sieci. Podsumowujgc te cze$¢ badan, Autor doszedt do wniosku, ze praktycznie
wszystkie z wyzej wymienionych czynnikéw majg znaczacy wplyw na efekt MFIS, powodujac
zmniejszenie jego wielkosci oraz trudnosci z indukowaniem.
W koncu, Autor wykonat eksperyment polegajgcy na wytworzeniu gradientu temperaturowego w
monokrystalicznej prébce 14M. Celem tego eksperymentu bylo zatrzymanie interfejsu pomiedzy
austenitem a martenzytem. Zadanie to zrealizowane zostato pomysinie, a dzieki zastosowanie wysoce
zlokalizowanego promieniowania synchrotronowego Autor okreslit strukture krystalograficzng w
funkcji odleglosci od interfejsu. W mojej ocenie, niezwykle oryginalne podejscie, ktére pozwolito na
zarejestrowanie faz przejsciowych i co bardzo waine sekwencji tych zmian od austenitu do struktury
14M. Badania in-situ pozwolity na zbadanie przemiany w catym jej zakresie. Sekwencja wystepowania
faz martenzytycznych (obejmujgc rowniez faze NM) okreslona zostata dzieki badaniom w temp. od -60
do +70 °C. Wyniki te jasno potwierdzity, ze struktura NM jest ostatnig tworzacq sie w wyniku tej
przemiany. Zmiana parametrow sieci odbywa sie w sposob ciggly, co $wiadczy o stopniowej zmianie
struktur krystalicznych, polegajgcej na dopasowywaniu sie do nowej struktury poprzez skrécenie
jednych, a wydtuzenie drugich parametréw sieci. Natomiast zaobserwowana stabilnoé¢ katowa piku
charakterystycznego dla ptaszczyzny (220) (oznaczajaca niezmienng odlegtos¢ pomiedzy
ptaszczyznami) jednoznacznie dowodzi, ze przemiana oraz tworzenie sie struktur modulowanych
powstaje na skutek zaproponowanego mechanizmu tasowania ptaszczyzn atomowych typu (110).
Podsumowujac, nalezy podkresli¢, ze Autor podjat sie unikatowego problemu i co wiecej,
skutecznie potaczyt kompleksowe badania eksperymentalne z zaawansowang analizg wynikow,
szczegolnie danych otrzymanych za pomoca dyfrakeji promieniowania synchrotoronowego. Ponadto
cata praca nawigzuje do wielu prac naukowych nie tylko grupy badawczej w ktérej pracowat Autor, ale
réwniez w sposéb krytyczny konfrontuje otrzymane wyniki z pracami promotora oraz najnowszymi
doniesieniami literaturowymi. Podejscie bardzo dojrzate, niestety w dalszym ciggu rzadko spotykane.
Z tego powodu, uwazam podjecie takiego tematu (i sposéb prezentacji wynikéw) za jak najbardzie]
uzasadnione i niezmiernie interesujgce zaréwno z naukowego jak i utylitarnego punktu widzenia. Autor
bardzo jasno sformutowat podstawowe pytanie naukowe tj. jak lokalne zmiany mikrostrukturalne
wplywajg na pojawienie sie efektu MFIS oraz na przemiane miedzymartenzytyczng. Podsumowujac
czes¢ wynikowa mozna stwierdzi¢, Ze autor wykazuie umiejetnos¢ samodzielnego prowadzenia pracy

naukowei, co poparte zostato wieloma wynikami i bardzo dobrej jakosci publikacjami naukowymi.

Oceniang rozprawe doktorska nalezy zaliczy¢ do gatunku typowych, jezeli chodzi o standardy
prac doktorskich, gdyz zostata przedstawiona w tradycyjnej formie tj. monografii. Ukfad pracy jest
klasyczny i sktada sie z siedmiu gtownych czesci w ktérych wyttumaczone jest jakie wtasciwosci
posiadaja stopy na bazie Ni-Mn-Ga, jakim procesom odksztafcenia ulegaja, jaki wptyw majg czynniki
mikrostrukturalne takie jak dystrybucja granic ziaren, granic blizniaczych, gestos$¢ dyslokacji, sekwencja
btedéw utozenia czy zmiany parametru sieci, uporzadkowania chemicznego na wystepowanie efektu
MFIS oraz przemiane miedzymartenzytyczng. Cata praca zakoriczona jest Podsumowaniem. Autor
bardzo skrupulatnie przygotowat czes¢ bibliograficzng, ktdra znajduje sie na koncu przygotowanego
manuskryptu. Pewnym mankamentem jest brak opisanych perspektyw i ewentualnych kolejnych
badan. Ponadto, Autor nie przedstawit dorobku naukowego, a opisane wyniki zostaty juz opublikowane
w bardzo dobrych czasopismach materiatowych, co wymaga uznania i $wiadczy o bardzo dobrej
tematyce jak i odpowiedniej koordynacji ze strony opiekuna naukowego Autora. Pan Szewczyk
uwzglednit 125 pozycji literaturowych opublikowanych w zdecydowanej wiekszosci w okresie ostatnich



10-15 lat. Tak duza liczba cytowanych prac, ich ,$wiezo$¢” oraz jako$¢ (zdecydowana wiekszo$¢ prac
jest opublikowana w uznanych i recenzowanych czasopismach naukowych publikowanych w bibliotece
Elsevier lub Springer, ktdrych autorami sg szanowani w tej dziedzinie nauki akademicy) jednoznacznie
wskazujg na aktualnosci podjetej tematyki oraz rozeznanie, a co za tym idzie i wiedze Autora, w
zakresie podjetej tematyki badawczej.

Oceniajgc catg prace naleiy jednoznacznie stwierdzi¢, ze prezentuje ona obszerne, bardzo
oryginalne i gleboko przemyslane podejicie do badania wielu czynnikéw strukturalnych i
mikrostrukturalnych na wystepowanie efektu MFIS i przemiany miedzymartenzytycznej. Przytoczona
literatura naukowa jak i przeprowadzone badania jednoznacznie wskazujg na koniecznosé
wyttumaczenia najnizszego poziomu blizniakowania w badanych ukfadach metalicznych, poniewaz
materialy te posiadajg duzy potencjat aplikacyjny. Sposdb przedstawienia wynikéw, przeprowadzenie
badan oraz interpretacja otrzymanych danych wskazujg na bardzo dobre przygotowanie Autora
zaréwno w zakresie inzynierii materiatowej jak rowniez fizyki. Recenzowana praca, jak kazde tego typu
opracowanie, zawiera drobne wady, niescistosci czy sformutowania, ktére wymagajg wyjasnienia lub
szczegblnej uwagi w przysztosci. Usterki te, podzieli¢ mozna na btedy gramatyczne i edytorskie oraz
uwagi polemiczne. Btedy edytorskie i gramatyczne dotyczg przede wszystkich drobnych tzw. literdwek,
ktérych jest niewiele (str. 16, 18, 49, 55, 62, 77). Wynikajg one najprawdopodobniej z poprawiania i
edytowania wczedniej napisanego tekstu. Do uwag polemicznych, ktérych zaadresowanie nie jest
konieczne, ale poprawitoby przejrzystos¢ pracy zaliczy¢ mozna:

e Opis metod badawczych — jest on przygotowany w sposéb ogdlnikowy;

e Brak jasnego odniesienia do swoich badan;

e Brak perspektyw i planéw badawczych;

e Organizacyjnie praca bylaby fatwiejsza do analizy, gdyby czesci pracy (paragrafy) zaczynaly sie
od nowych stron;

e Powtdrzenia zwrotow lub czesci zdan na stronach 32-33;

e Pomytka w opisie fig. 20a), str. 48, powinno by¢ 5.5%;

e Brak informacji nt. ilodci powtérzen badan mechanicznych, jakie byty wymiary prébek;

e Staba jakos$¢ wykresow (zwtaszcza te w rozdziale dotyczacym wiasciwosci mechanicznych);
Nalezy podkresli¢, ze brak lub mata ilo$¢ informacji dotyczacych tych pytan w zadnym wypadku nie
wplywa na jakos¢ przygotowanej pracy, ktorg jak na prace doktorskg nalezy uzna¢ za obszerng, w
dodatku poparta publikacjami. Jezeli chodzi o uwagi merytoryczne, to do najwazniejszych zaliczyc¢
nalezy:

e Brak jasnej informacji jak faza L2; (i L12) wptywajg na wtasciwosci mechaniczne;

s Czy nalezy sie spodziewaé réinej gestoséci defektéow w zaleznosci od badanej struktury
krystalicznej. Czy ma to zwigzek z tym, ze uklady 14M i NM majg najwiekszy potencjat
aplikacyjny?

e Czy wygrzewanie doprowadzito do rozrostu ziaren?

e (Czy pomiary XRD byty robione in-situ w wysokiej temperaturze?

e Rys. 27-29, brak informacji ktére dyfraktogramy $cisle definiujg zakonczenie pomiaru. Brak
wyjasniania skrétu ,,S” narys. 271 28.

o Brak ostatecznej informacji, ktéry materiat zachowuje sie najlepiej z punktu widzenia
potencjalnych zastosowan przemystowych;



Wymienione przeze mnie drobne uwagi w absolutnie zaden sposéb nie umniejszajg mojej bardzo
wysokiej oceny recenzowanej pracy. Nalezy podkresli¢, ze niezwykle rzadko podejmowany jest wysitek
potaczenia danych strukturalnych, mikrostrukturalnych i mechanicznych, chociaz naturalnie
witaéciwosci mechaniczne wynikajg ze struktury materiatu. Dodatkowo, Autor, przeprowadzit
zaawansowane badania synchrotronowe i krytycznie spojrzat na otrzymane wyniki, eliminujgc
najmniej rokujgcy sktad materiatu. Ponadto, nalezy podkresli¢ bardzo dobry dorobek naukowy mgr inz.
Arkadiusza Szewczyka, ktory swoje prace publikowat miedzy innymi w prestizowych czasopismach
Additive Manufacturing, Advance Engineering Materials czy Archives of Metallurgy and Materials. W
tym miejscu tabelaryczne zestawienie efektdw pracy tj. ilosé opublikowanych artykutéw oraz udziat w
konferencjach i seminariach bytby cenny w okresleniu mobilnosci i aktywnosci naukowej Autora. Nie
zmienia to faktu, ze publikacje autora znajdujg sie w spisie literaturowym i sg one tatwo dostepne w
naukowych bazach danych.

3. Whniosek koricowy

Podsumowujac stwierdzam, ze recenzowana rozprawa speinia wymagania okreslone w art. 187
ustawy z dnia 20 lipca 2018 r. Prawo o szkolnictwie wyzszym i nauce (t.j. Dz. U. 2023 poz. 742) i
whnioskuje o jej dopuszczenie do dalszych etapéw postepowania o nadanie stopnia doktora w
dziedzinie nauk inzynieryjno-technicznych w dyscyplinie inzynieria materiatowa. Oceniana praca
stanowi oryginalne dzieto naukowe, a przedstawione w nim wyniki rzucajg nowe swiatto na wptyw
mikrostruktury tj. jak granice ziaren, btedy utozenia, wielowariantowos¢, wystgpowanie roznych
typéw granic blizniaczych wplywaja na strukture krystaliczng, a co za tym idzie na wielkos¢ oraz
wystepowanie efektu MFIS w stopach na bazie Ni-Mn-Ga. Z tego powodu w celu okreslenia
jednoznacznie struktur krystalicznych faz martenzytycznych nalezy stosowac jednowariantowy
materiat monokrystaliczny. Z kolei zaproponowany mechanizm tasowania ptaszczyzn atomowych
wyjasnia formowanie sie struktur modulowanych oraz tlumaczy mechanizm przej$¢ pomiedzy

fazami martenzytycznymi.

(podpis recenzenta)



