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RECENZJA

pracy doktorskiej mgr inz. Andrzeja Musiala na temat:

,, Wlasciwosci magnetyczne anizotropowych stopéw na bazie Hf,Co,,B oraz
(FeCo),B, otrzymywanych z faz metastabilnych strukturalnie”

Recenzja zostata opracowana na podstawie Umowy o Dzieto nr 46/ES/D/2019
z dnia 01.10.2019 r. pomiedzy Instytutem Fizyki Molekularnej PAN w Poznaniu
a prof. dr hab. inz. Jerzym J. Wystockim

1. Tematyka pracy, jej cel oraz zakres

Przedstawiona do recenzji praca doktorska mgr inz. Andrzeja Musiala tematycznie
dotyczy wytwarzania i badan strukturalnych, magnetycznych, termomagnetycznych nowych
materialow na magnesy trwate na bazie Hf;Co B oraz (FeCo),B. Wybdr tej tematyki pracy
doktorskiej nalezy uzna¢ za wiasciwy, biorgc pod uwage zaréwno jej waznos$¢ jak
i aktualno$é. Trzeba przyznac, ze tematyka ta, ze wzgledu na swa atrakcyjnos¢ realizowana
jest w wielu $wiatowych laboratoriach. W tej tematyce posiada takze duze doswiadczenie
zespol pracownikow Zaktadu Stopow Magnetycznych Instytutu Fizyki Molekularnej Polskiej
Akademii Nauk w Poznaniu, z promotorem tego przewodu prof. dr hab. Bogdanem
Idzikowskim na czele, ktorego niepodwazalny dorobek naukowy stat si¢ podstawa uznania
Jego autorytetu naukowego, przejawiajacego si¢ chocby powierzeniem funkcji
wspotprzewodniczacego komitetu organizacyjnego 24™ Soft Magnetic Materials Conference,
ktora odbyla si¢ we wrzesniu br. w Poznaniu. Réwniez promotor pomocniczy dr inz.
Zbigniew Sniadecki jak i sam Doktorant s3 zwigzani z Zakladem Stopéw Magnetycznych
IFM PAN.

Mgr inz. Andrzej Musiat nie wyodr¢bnit osobnego rozdziatu, w ktérym definiowatby
cel czy teze pracy, jednakze we Wstepie (str. 18) pisze: ,,Celem podjgtej pracy jest okreslenie



i analiza wplywu réznych czynnikow (m.in. skladu, warunkéw syntezy, struktury
krystalicznej, morfologii) na whasciwosci magnetyczne wybranych stopéw bez pierwiastkow
ziem rzadkich o ogolnych wzorach Hf,Co; B, Hfy(FeCoix)1iB (gdzie x= 0,2; 0,4) oraz
(Fe.7C003)2B, (Feq675C00275X0,05)2B (gdzie X=W, Re)” i dalej: ,,Wiele uwagi poswigcono
rowniez optymalizacji parametrow pod katem ewentualnych zastosowan jako magnesy
trwale”, co rozumiem, ze takze bylo celem pracy. Ponadto celem bylo, jak Doktorant pisze:
,,Analizowane wyniki dotyczg rowniez wpltywu podstawiania w tych zwigzkach atomow
z grupy 3d badz 5d”. Realizacja tak zatozonego celu pracy wymagata od Autora zastosowania
réznorodnych i uzupelniajgcych si¢ metod pomiarowych, takich jak: dyfrakcja rentgenowska,
roznicowa kalorymetria skaningowa, magnetometria wibracyjna oraz transmisyjna

mikroskopia elektronowa.

Takie ujecie problematyki badan przez mgr inz. Andrzeja Musiala stawia bardzo
wysokie wymagania przed Autorem i czyni t¢ pracg interdyscyplinarng, lokujgc jg oczywiscie
przede wszystkim w zakresie nauk fizycznych, ale takze w dyscyplinie inzynieria

materialowa.

Uklad pracy jest typowy dla monografii doktorskich, z wyraznym podzialem na czgs$¢
literaturows, zawierajagcg w trzech rozdziatach (zatytutowanych: Wstep, Aktualny stan
wiedzy, Zagadnienia teoretyczne; lacznie 29 stron) informacje na temat dwoch grup
materialow, bedacych podstawa pracy, tj. dla ktorych stopem wyjsciowym jest Hf;Co B,
oraz (Fep7Co03),B, a takze zagadnienia dotyczace uporzadkowania strukturalnego
i magnetycznego oraz opisu procesu krystalizacji stopow metalicznych i czg$¢ prezentujgcy
badania wilasne. Ta cze$¢ sklada si¢ z 3 rozdziatow (zatytutowanych: Eksperyment, Wyniki
badan i Podsumowanie; lgcznie 71 stron), przedstawiajacych otrzymywanie badanych
materialow, zastosowane metody badawcze, otrzymane wyniki oraz podsumowanie wraz
z wnioskami. Prac¢ uzupelnia wykaz bibliografii, liczacy 161 pozycji oraz streszczenie

w jezyku polskim i angielskim, wykaz oznaczen, a takze spis rysunkow i tabel.

Juz z tego krotkiego przedstawienia pracy widaé, ze posiada ona wlasciwg strukture,
a poszczegllne jej czesci napisane s3 w odpowiednich proporcjach (czg¢s¢ badawcza,
opisujgca wiasne badania, ponad dwukrotnie dtuzsza od literaturowej).

Nalezy podkresli¢, ze mgr inz. Andrzej Musial w sposob przemyslany i bardzo spdjny
przedstawil czg¢$¢ literaturows, ktora zostata napisana krotko (biorac pod uwage zakres

omawianej tematyki) ale nie lapidarnie. Zwlaszcza opis zagadnien teoretycznych jest bardzo



precyzyjny, pozwalajgcy na zapoznanie si¢ tylko z potrzebnymi, tj. omawianymi w dalszych
rozdzialach zagadnieniami. Takie podejscie do realizowanej tematyki moze tylko
jednoznacznie $wiadczy¢ o bardzo dobrym przygotowaniu teoretycznym Doktoranta, duzej
Jego wiedzy i nabytym dos$wiadczeniu, mimo stosunkowo miodego wieku. Jest to tez na
pewno rezultat dobrej opieki promotorskiej. Prace wyréznia takze poprawny styl pisania

i umiejetnos¢ precyzyjnego przekazu informacji.

2. Wyniki badan

Prawdopodobnie na podstawie danych literaturowych mgr inz. Andrzej Musial do
badan wytypowat i wytworzy! stopy bazujace na ukladzie:

1. Hf-Co o nastepujgcym sktadzie stechiometrycznym i postaci:
— Hf;Coy1B w postaci amorficznej oraz czgsciowo krystalicznej;
— Hf,Co; B skrecony pod wysokim cisnieniem (HPT);
— Hfy(FexCoj)11B (gdzie x= 0,2; 0,4) oraz
2. Fe-Co o nastgpujacym sktadzie chemicznym:
—  (Feg7-yCoo3-yX2v)2B, (gdzie X=W, Re).

Pisze prawdopodobnie, bo z tresci pracy nie wywnioskowatem dlaczego taki sktad chemiczny
zostal przebadany, tzn. np. dlaczego wybrano wartos¢ x=0,2 1 0,4.

Mowigc o swoich watpliwosciach dotyczacych przedstawiania skladu chemicznego
badanych materiatéw takze nie rozumiem zapisu, ktory przedstawilem w podpunkcie b),
a zacytowalem za Autorem ze stron 46, 47, 55. Nigdzie w pracy nie znalaztem wyjasnienia co
zostato oznaczone literg Y. Z tresci odpowiednich rozdziatow (np. Wstep str. 19; rozdziat 5.5
str.107; tabela 5.5 str. 109) wynika, ze badania dotyczyly trzech stopow: (Feg7C003)2B,
(Feo 675C00.275Wo,05)2B 1 (Feg 675C00.275R€0,05)2B, a wigc jak mozna wywnioskowaé Y=0,025.

Badany materiat wytworzono w atmosferze ochronnej Ar w piecu lukowym
a nastgpnie topiono indukcyjnie w komorze melt-spinnera i szybko chlodzono z fazy ciekle;j
na powierzchni obracajagcego si¢ miedzianego walca, otrzymujac metaliczne tasmy
o strukturze amorficznej lub zawierajace nanokrystality faz magnetycznych. Parametry calego
procesu (prgdkos¢ obrotowa walca, srednicg otworu w tyglu, odleglos¢ od walca, cisnienie

wypychajgce stop z tygla) zostato ustalone na podstawie wczesniejszych prob.



Dla uzyskania fazy magnetycznie twardej w tasmach amorficznych i czesciowo
krystalicznych wygrzewano je izotermicznie. Parametry wygrzewania ustalono na podstawie
wczesniejszych badan metodg roznicowej kalorymetrii skaningowej, z ktérych wyznaczono

temperatury krystalizacji.

Na podkreslenie zastuguje takze fakt, ze czes¢ badan zostata wykonana w czasie stazu
Doktoranta w Instytucie Fizyki Eksperymentalnej Stowackiej Akademii Nauk w Koszycach
(wygrzewanie w silnych polach magnetycznych do 14 T przylozonych réwnolegle do
kierunku wytwarzania tasmy) a takze we wspolpracy z Karlsruhe Institute of Technology
(modyfikacja struktury i morfologii probek technika skrgcania pod wysokim cisnieniem
6GPa).

Wyniki przeprowadzonych badan mgr inz. Andrzej Musial przedstawit w kolejnych
podrozdziatach, opisujac poszczegédlne rodzaje badanego materiatu (przedstawione przeze
mnie na poczatku tego rozdziatu), wedtug nastgpujacego schematu: (i) struktura krystaliczna,

(i1) kinetyka krystalizacji, (iii) wtasciwosci magnetyczne.

Dla zrealizowania ustalonego celu pracy Doktorant zastosowal nastgpujace metody

badawcze:

— dyfrakcja rentgenowska przy uzyciu dyfraktometru TUR M-62 z goniometrem HZG 4
w geometrii Bragga-Brentano z lampa CoK,, pozwalajaca na wyznaczenie stopnia
amorficznosci i analize strukturalng wytworzonych polikrystalicznych stopéw (analize
fazows, stale sieciowe), a dla stopow amorficznych najmniejsze odleglosci

miedzyatomowe i wielkosci obszaréw koherentnego rozpraszania;

— roznicowa kalorymetria skaningowa, stosujac urzadzenie DSC 404 firmy Netzsch
umozliwita wyznaczenie entalpii procesu krystalizacji, cieplo przemiany, temperatury

przej$¢ fazowych (np. temperaturg zeszklenia, krystalizacji, temperaturg Curie);

— transmisyjna mikroskopia elektronowa przy uzyciu mikroskopu FEI Titan 80-300
w trybie wysokorozdzielczym HRTEM i dyfrakcyjnym dla okreslenia nanostruktury

probek na réznym etapie wytwarzania i obrobki cieplnej;

— magnetometria wibracyjna korzystajac z magnetometru VSM firmy Quantum Design
w polu magnetycznym do 80 kOe w celu okreslenia wihasciwosci magnetycznych

badanych stopow.



W mojej ocenie do waznych i nowych wynikéw badan zawartych w pracy mgr inz.
Andrzeja Musiata, mieszczacej si¢ w ramach dyscypliny nauki fizyczne, nalezy zaliczy¢

przede wszystkim:

— wyznaczenie optymalnej temperatury i czasu izotermicznego wygrzewania stopu
Hf,Coy B, poniewaz zbyt dlugi czas wygrzewania doprowadza do procesu

dekompozycji i w konsekwencji do pogorszenia magnetycznie twardych wlasciwosci;

— szczegbOlowy opis procesu krystalizacji amorficznego stopu Hf;Cop B na podstawie
odpowiednich teorii, a takze wyznaczenie energii aktywacji procesow krystalizacji
i innych parametrow, takich jak wspotczynnik czgstotliwosci czy stata szybkosci

reakcji;

— potwierdzenie silnej anizotropii magnetokrystalicznej stopow Hf;Co; B oraz
okreslenie optymalnych warunkéw wygrzewania stopu dla otrzymania najlepszych

wlasciwos$ci magnetycznie twardych;

— stwierdzenie, ze skrecenie pod wysokim ci$nieniem stopu poddanego wczesniej

wygrzewaniu izotermicznemu prowadzi do jego czg¢sciowej amorfizacji

— pokazanie, Zze optymalizacja procesu skrecania pod wysokim cisnieniem oraz
warunkOw izotermicznego wygrzewania moze shuzy¢ do poprawienia whasciwosci

magnetycznie twardego nanokrystalicznego stopu Hf,Coy;B;

— wytworzenie po raz pierwszy polikrystalicznego zwigzku mie¢dzymetalicznego
zawierajgcego wylacznie fazg¢ (Fe,Co),B o strukturze tetragonalnej poprzez

wygrzewanie izotermiczne stopu (Feg 675C00.275Wo 05)2B W stanie amorficznym.

Tak wigc nalezy stwierdzi¢, ze mgr inz. Andrzej Musial osiggnal zamierzony cel
i wykazat dojrzatosc, dociekliwos¢ i kompetencje przy jego realizacji i wlasciwej interpretacji
otrzymanych wynikéw. Przedstawiona praca doktorska zawiera duzy material
eksperymentalny, rzetelnie i skrupulatnie zrealizowany. Ponadto praca napisana jest zwigzle,
przy zachowaniu obiektywnosci w przedstawianiu wynikéw, poprawnym jezykiem, co
ulatwia jej czytanie i zrozumienie. Korekta autorska zostala uwaznie przeprowadzona,
praktycznie nie dostrzeglem bledéw redakcyjnych czy jezykowych, a szata graficzna jest

staranna.

Dlatego moja ocena pracy jest bardzo pozytywna.



Nie mniej jednak, rolg recenzenta jest zwrocenie uwagi na kazdy szczegét i aspekt
pracy, ktory moze budzi¢ watpliwosci u czytelnika, dlatego prosz¢ Doktoranta
o ustosunkowanie sie do moich spostrzezen, ktore przy zachowaniu wysokiej oceny pracy nie

nazywam nawet uwagami.

Prosze o wyjasnienie czym kierowat si¢ Autor wybierajac do badan taki a nie inny

sktad chemiczny, tzn. np. dlaczego wybrano wartos¢ x=0,2 i 0,4 w stopie Hf,(FexCoy.x)11B?

Brak wyjasnienia w tek$cie znaczenia uzywanego symbolu Y. Czy moje okreSlenie

wydedukowane jako Y=0,025 jest prawidlowe?

W ostatnim zdaniu Wstepu (str. 19) Autor pisze o analizowanych wynikach
dotyczacych wptywu podstawiania innych pierwiastkow: ,,Majg one charakter poznawczy
i stuza poszerzeniu wiedzy dotyczacej wlasciwosci tych uktadow”. Czy badania mogg mie¢

inny charakter niz poznawczy i stuzy¢ czemus innemu niz poszerzaniu wiedzy?

We Wstepie Autor pisze: ,,Wiele uwagi poswigcono rowniez optymalizacji
parametrow pod katem ewentualnych zastosowan jako magnesy trwate”. Prosz¢ o rozwinigcie

tej mysli, a takze czy prowadzono proby zastosowania badanych materiatow?

3. Podsumowanie i wniosek koncowy

Stwierdzam, ze praca doktorska mgr inz. Andrzeja Musiala stanowi oryginalne
rozwigzanie problemu naukowego oraz wykazuje ogo6lna wiedzg¢ teoretyczng Doktoranta
w dyscyplinie naukowej nauki fizyczne, a takze umiej¢tnos¢ samodzielnego prowadzenia
pracy naukowej. Cel pracy doktorskiej zostal osiagnigty, a do jego realizacji uzyto
wilasciwych metod badan doswiadczalnych, co zostalo odpowiednio przez Doktoranta

udokumentowane.

Podsumowujac stwierdzam, Ze opiniowana praca mgr inZz. Andrzeja Musiala
zatytulowana: ,,Wlasciwosci magnetyczne anizotropowych stopéw na bazie Hf,Co;B
oraz (FeCo);B, otrzymywanych z faz metastabilnych strukturalnie” spelnia wymogi
stawiane pracom doktorskim okreslone w stosownych przepisach w dyscyplinie nauki
fizyczne, wobec czego wnosz¢ o dopuszczenie mgr inz. Andrzeja Musiala do publicznej
dyskusji nad Jego rozprawa doktorska przed Rada Naukowa Instytutu Fizyki

Molekularnej Polskiej Akademii Nauk w Poznaniu.



Dodatkowo, uwzgledniajac pozytywy pracy doktorskiej mgr inz. Andrzeja
Musiala, ktore staralem si¢ uwypukli¢ w swej recenzji, wnioskuj¢ do Rady Naukowej
Instytutu Fizyki Molekularnej Polskiej Akademii Nauk w Poznaniu o wyréznienie
pracy.

W szczegolnosci uwazam, ze praca zastluguje na wyrdznienie poniewaz Doktorant w
sposob kompletny podszedt do realizacji celu badan a takze otrzymal szereg nowych
i wartosciowych rezultatow. Autor pracy podjat wspolczesny i aktualny temat badawczy oraz
wykazat si¢ dobrg orientacjg w przedmiocie badan, a takze duzym stopniem samodzielnosci
naukowej i inwencji badawczej. Praca doktorska jest dowodem na to, ze mgr inz. Andrzej
Musiat potrafi zaplanowa¢ i zrealizowa¢ badania naukowe przy wykorzystaniu dobrze

dobranych komplementarnych metod badawczych.

Nie bez znaczenia jest rOwniez jasnos¢ przekazu prezentowanych wynikéw, poprawny jezyk

i wzorowa szata graficzna pracy.

o

Czestochowa, dnia 23 grudnia 2019 r.



