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1. Informacje ogélne

Recenzowana praca realizowana byla pod opieka naukowa dr hab. inz. Barbary
KUCHARSKIEJ, prof. PCz — z wykorzystaniem relatywnie taniej technologii metalizacji
zanurzeniowej (metoda ogniowa) i fizycznego osadzania z fazy gazowej PVD dla
wytworzenia powlok typu AI-Si (AISi7 i AISill) na stali nierdzewnej o strukturze
ferrytycznej (X2CrTil2 — 1.4512), przy réznym Stanie przygotowania warstwy wierzchniej
(WW) materiatu podtoza (polerowanie i piaskowanie dla powlok zanurzeniowych oraz
polerowanie dla powlok PVD) — dla zastosowan na elementy uktadow filtrowentylacyjnych i
wydechowych, z jednoczesng analizg rentownosci zastosowania powtok aluminiowych w
porownaniu do cynkowych — przy uwzglednieniu zuzycia energii i recyklingu w kosztach
wytwarzania Al i Zn w Polsce.

Analiza naukowa rozprawy stanowi wplyw warunkéow wielowariantowego wytwarzania
powlok siluminowych o sktadzie podeutektycznym (AISi7) i eutektycznym (AISill) — [%omas.],
gdzie scharakteryzowano wphw czasu zanurzania (30s i 60s) w metodzie ogniowej i wydatku
argonu w komorze roboczej (20, 25 i 30 cm3/min) podczas magnetronowego rozpylania w
procesie PVD — na wlasciwosci technologiczne i uzytkowe wytworzonych powlok.

Badania prowadzono z wuzyciem zaawansowanych metodyk badawczych, m.in.
(SEM/EDS/EBSD, XRD, AFM, scratch test) — dostepnych w Katedrze Inz. Materiatowej oraz
Katedrze Metalurgii i Technologii Metali Politechniki Czestochowskiej, jak 1 w innych
renomowanych osrodkach naukowo-badawczych (Politechnice £odzkiej, Rzeszowskiej,



Wroctawskiej, Uniwersytecie Slgskim oraz Instytucie Lotnictwa — Sie¢ Badawcza
Lukasiewicz), gdzie realizowano prace doktorskg.

Rozprawa zawiera 219 str. maszynopisu A4 z podziatem na czesé literaturowg, gdzie
przedstawiajagc  wstepnie  problematyke emisji  gazow do atmosfery (rozdz. 1),
scharakteryzowano elementy uktadow filtrowentylacyjnych i wydechowych oraz stosowanych
na nie materiatow (rozdz. 2-4), okreslajac emisje zanieczyszczen i znaczenie recyklingu w
produkcji Al i Zn — z uwzglednieniem powlok ochronnych (rozdz. 5 i 6), charakteryzujac
nastepnie technologie wytwarzania powtok Al na stalowym podtozu, ze szczegdlnym
uwzglednieniem technologii zanurzeniowej metodg ogniowq i technologii PVD (rozdz. 7).
Analizg¢ literaturowa uzupelniono opisem wynikow badan Strukturalnych i wiasciwosci
uzytkowych powlok typu Fe-Al i Al-Si (rozdz. 8) oraz wnioskami z przeprowadzonych
wstepnie badan wlasnych majacych na celu okreslenie wphywu parametréw technologicznych
na wilasciwosci mikrostruktury zanurzeniowych powfok Al-Si (rozdz. 9), w aspekcie ich
zastosowania w przemysle motoryzacyjnym i filtrowentylacyjnym.

W _czesci badawcze] poprzedzonej okresleniem celu i zakresu pracy (rozdz. 10),
scharakteryzowano materiaf badawczy przedstawiajac sposob przygotowania WW materiatu
podloza oraz warunki procesu wytwarzania powtok metodq zanurzeniowqg i PVD, gdzie
okreslono tez metodyki prowadzonych badan wiasnych (rozdz. 11), ktorych wyniki wraz z
analizg opisano w rozdz. 12-20 — z wyciagnigciem konstruktywnych wnioskow i propozycji
dalszych kierunkow badan.

W rezultacie praca obejmuje 20 rozdziatow (z Wprowadzeniem, Wnioskami i Literaturg),
gdzie zawarto 53 podrozdziaty z udziatem 182 rysunkéw oraz 28 tabel prezentujacych dane
literaturowe i wyniki analiz badan wilasnych wraz ze spisem 156 dobrze dobranych i
aktualnych pozycji literaturowych (bez udziatu publikacji Doktoranta popularyzujgcych Jego
dorobek naukowy w czasopismach naukowych po krytycznej opinii recenzentow).

Praca napisana jest poprawnym jezykiem technicznym z wykorzystaniem wiasciwej
terminologii oraz cechuje si¢ przejrzystym uktadem zagadnien analizowanych typowo dla
rozpraw doktorskich. Zawarte sa one w przegladzie literatury, jednak bez jednoznacznego jej
podsumowania, ktore  wienczyloby  uzasadnienie  przyjetej  koncepcji  badan
eksperymentalnych wedtug opracowanego algorytmu badan wilasnych z uzyciem
zaawansowanych metodyk badawczych dla sprawdzenia postawionej tezy przy realizacji
zatozonego celu pracy.

Rozprawa poprzedzona jest Wprowadzeniem stanowigcym uzasadnienie podjetej
tematyki badawczej w zakresie studiow literaturowych i badan wtasciwosci technologicznych
i uzytkowych powlok ochronnych typu Al-Si, wytworzonych metoda zanurzeniowa i PVD w
aspekcie potencjalnego wykorzystania ich w przemysle filtrowentylacyjnym i w branzy
samochodowej — ze szczegolnym uwzglednieniem uzytych w pracy rozwigzan materiatowo-
technologicznych, tj.: wykorzystania w formie blachy, nierdzewnej stali ferrytycznej
(X2CrTil2 — 1.4512) jako materiatu podtoza, przy réznym sposobie przygotowania WW
(polerowanie i/lub piaskowanie), przed procesem wytwarzania powtok siluminowych 0
sktadzie podeutektycznym (AISi7) i eutektycznym (AISill) — metodg zanurzeniowa przez (30s
i 60s) w temperaturze 690 +5°C oraz poprzez magnetronowe rozpylanie w procesie PVD przy
roznym wydatku argonu w komorze roboczej (20, 25 i 30 cm3/min).




W _ przedstawionych uwarunkowaniach materiatowo-technologicznych uwzgledniono
przeprowadzony weczesniej w_badaniach wstepnych dobor parametrow  procesu
aluminiowania ogniowego metoda zanurzeniowg W zakresie:

— sposobu przygotowania WW materiatu podtoza poprzez (obrobke mechaniczng, chemiczng

I mechaniczno-chemiczng),

— czasu zanurzania stali w cieklej kapieli stopu AISi7 (10, 20, 30 i 60s) majagcego wplyw na
grubosc¢ otrzymywanych powtok,

— stezenia w kapieli Al-Si udziatu krzemu, odpowiednio (0,5; 3; 7; 11 i 20% mas.) —
majgcego wplyw na grubos¢ formowania si¢ warstwy z udziatem faz miedzymetalicznych z
uktadu Fe-Al w strefie dyfuzyjnego potaczenia powloki zanurzeniowej z WW stalowego
podtoza.

Przyjete,  wielowariantowe zalozenia  materialowo-technologiczne  procesu
aluminiowania ogniowego metoda zanurzeniowa i Syntezy poprzez magnetronowe
rozpylanie powlok siluminowych w procesie PVD (w oparciu 0 przeglgd [iteratury i
badania wstgpne Doktoranta), stanowily podstawe opracowania celu i zakresu badan
wlasnych z uzyciem zaawansowanych metodyk badawczych (SEM/EDS/EBSD, XRD,
AFM, scratch testu, naprezen wtasnych oraz badan odpornosci na $cieranie, szoki termiczne i
erozj¢ w procesie piaskowania) dla sprawdzenia przyjetej tezy badawczej — méwiacej, ze
,budowa i cechy mikrostruktury powtok AlSi decydujgce o ich wlasciwosciach uzytkowych,
zalezq zarowno od wzajemnego stezenia dodatkow w powloce, jak 1 od warunkow

WytWorzenia zastosowang metodg”, W ujeciu okreslonego celu glownego pracy, tj.
,kompleksowej analizy wpltywu warunkéw wytwarzania powtok Al-Si dwiema technologiami:
ogniowq (zanurzeniowq) i fizycznego osadzania z fazy gazowej (PVD) na cechy mikrostruktury i
wybrane wiasciwosci powlok pod kqtem zastosowania w przemysle motoryzacyjnym i
filtrowentylacyjnym .

W aspekcie edycyjnym rozprawy posiada ona wilasciwy poziom edytorski — z dobrg
przejrzystoscia prezentowanej grafiki i stabelaryzowanych wynikéw badan (zaré6wno w
zakresie przegladu literatury, jak i wynikéw badan wilasnych), niestety z do$¢ duza iloScig
stabo czytelnych wykreséw (ze wzgledu na maty rozmiar czcionki) i btedow ortograficznych
(odmiany przez przypadki, gubienie liter oraz znakéw interpunkcji) — co zaznaczono w
opiniowanym egzemplarzu rozprawy; jednak ich udziat, generalnie nie wptywa negatywnie
na catosciowy odbior pracy o wysokim poziomie merytorycznym.

W sktadni zdan stosuje si¢ prawidtowe zachowanie nawiasow i znakow tabulacji,
jakkolwiek w nielicznych przypadkach zdania sg z uzyciem terminologii wymagajace;j
dyskusji, na co zwrdcono uwage W dalszej czesci recenzji ,, Ocena merytoryczna rozprawy .

W konkluzji ,, informacji ogolnych” stwierdzam, e recenzowana praca doktorska Pana
mgr. inz. Andrieja ZINCHUKA stanowi obszerne i wartosciowe studium naukowe w zakresie
technologii wytwarzania i wlasciwosci uzytkowych siluminowych powtok ochronnych (AlSI7 i
AlSi1l), formowanych na stali nierdzewnej X2CrTil2 (1.4512) metodg ogniowa
(zanurzeniowo) oraz w procesie PVD — oparte na przeglgdzie aktualnej literatury swiatowej
oraz wielowariantowych wynikach badan technologiczno-materialowych, realizowanych
przy wmzyciu zaawansowanych metodyk badawczych, gdzie na podstawie analizy
prezentowanych wynikow badan wilasnych, wyciggnieto konstruktywne wnioski — wazne
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potencjalnie dla utylitarnego wykorzystania materiatowo-technologicznych efekeow pracy w
zastosowaniach przemystowych — gltownie w przemysle filtrowentylacyjnym.

Recenzje opracowano z uwzglednieniem kryteriow okreslonych w: Ustawie z dn. 14
marca 2003 r. o stopniach naukowych i tytule naukowym oraz stopniach i tytule w zakresie
sztuki (Dz.U. 2003 nr 65 poz. 595 wraz z pdzniejszymi zmianami; Dz.U. 2017 poz. 1789)
oraz Ustawie z dnia 20 stycznia 2018 r. - Prawo o szkolnictwie wyzszym i nauce (Dz.U. 2018
poz. 1668 wraz z pozniejszymi zmianami).

2. Ocena merytoryczna rozprawy

Omawiane w rozprawie zagadnienia stanowig obszar waznej dla zastosowan
przemystowych problematyki wytwarzania metoda ogniowg (zanurzeniowo) i PVD powlok
siluminowych o skladzie podeutektycznym (AISi7) i eutektycznym (AlSill) — réwniez z
udzialem faz miedzymetalicznych z uktadu Fe-Al formowanych in situ bezposrednio w strefie
dyfuzyjnego potaczenia powloki z materiatem stalowego podloza (w przypadku powfok
zanurzeniowych). Wytworzone powloki funkcjonalnie stanowig ochrong przed korozjg
wysokotemperaturowa w temperaturze do 600°C, wykazujac jednocze$nie wysokg twardosc,
odpornos$¢ na zuzycie $cierne, erozj¢ i szoki termiczne — w szerokim zakresie zastosowan w
warunkach pracy elementow silnikow spalinowych oraz obcigzonych elementow w przemysle
filtrowentylacyjnym, okr¢towym i elektrycznym.

W przypadku tej pracy materiatem podtoza jest stal nierdzewna (X2CrTil2 — 1.4512) o
strukturze ferrytycznej, gdzie gtéwna uwage rozwazan skupiono na sposobie przygotowania
WW przed wytwarzaniem powltok ochronnych — poprzez szlifowanie i polerowanie oraz
dodatkowo piaskowanie korundem (w przypadku wytwarzania powlok zanurzeniowych) —
bez szczegdlowej charakterystyki tej stali w kontekscie jej potencjalnego zastosowania na
tiumiki w uktadzie wydechowym samochodow i elementy systemow filtrowentylacyjnych.

Powloki siluminowe o skfadzie podeutektycznym (AISi7) i eutektycznym (AISill)
wytwarzano ogniowo (metodg zanurzeniowg) oraz poprzez magnetronowe rozpylanie w
procesie PVD wg opracowanych wielowariantowo warunkow wytwarzania z
uwzglednieniem kryteriow materialowo-technologicznych (skfad materiafu powfokowego,
sposob przygotowania WW materiatu podioza, czas zanurzania w piecu indukcyjnym przy
metalizacji ogniowej, wydatek argonu w procesie PVD), majacych wplyw na wlasciwosci
uzytkowe wytworzonych powlok (grubosé¢, chropowatosé powierzchni, przyczepnosé,
stabilnos¢ strukturalna W wysokiej temperaturze, odpornosé na szoki termiczne i zuzywanie
Scierne oraz erozj¢) — z analizg skladu chemicznego i fazowego, mikrotwardosci, stanu
naprezen wlasnych, rozmiaru krystalitow oraz tekstury, gdzie okreslono tez role zuzycia
energii i recyklingu w kosztach wytwarzania powlok aluminiowych i cynkowych.

W nastepstwie przeprowadzonej analizy literatury, (w rozdz. 2-4) Doktorant
scharakteryzowal budowe i zasade dziatania uktadu wydechowego samochodu oraz uktadéw
filtrowentylacyjnych w_infrastrukturze przemystowej (z uwzglednieniem stosowania ich w
metalizacji ogniowej w procesie technologicznym zanurzeniowego wytwarzania powlok
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cynkowych) — z ogolna charakterystyka stosowanych materiatdw — rowniez z udziatem
metalicznych powtok ochronnych Al i Zn, gdzie wyszczegdlniono czynniki ich doboru na
elementy ukladéw w przemysle filtrowentylacyjnym i ukladu wydechowego w przemysle
motoryzacyjnym.

W _kontek$cie problematyki redukcji emisji gazow do atmosfery W przemysle
motoryzacyjnym i filtrowentylacyjnym (rozdz. 1) scharakteryzowano tez koszty energii i role
recyklingu przy wytwarzaniu Al i Zn w Polsce oraz emisje gazow odpadowych w procesach
cynkowania i aluminiowania ogniowego przy wytwarzaniu powtok ochronnych (rozdz. 5),
gdzie opisano proces technologiczny wytwarzania powlok metoda zanurzeniowa (0griowg)
oraz metodg PVD (fizycznego osadzania z fazy gazowej poprzez rozpylanie magnetronowe),
jako alternatywng dla wytwarzania powtok aluminiowych o bardzo dobrych wilasciwo$ciach
strukturalnych, przy znacznie mniejszym zanieczyszczeniu $rodowiska.

Przy analizie klasyfikacji powlok ochronnych (rozdz. 6) okreslono elementarne
wlasciwosci powlok aluminiowych przy roznych technologiach ich wytwarzania na stalowym
podtozu (rozdz. 7), ze szczegdlnym uwzglednieniem charakterystyki aluminiowania blach
metodg zanurzeniowa (ogniowq) Oraz wytwarzania powlok metoda PVD - artykutujac
jednocze$nie wady i zalety opisywanych technologii w aspekcie osiagniecia celu gtéwnego
pracy doktorskiej, tj. ,,kompleksowej analizy wphywu warunkow wytwarzania powtok Al-Si
dwiema technologiami: ogniowq (zanurzeniowq) i fizycznego osadzania z fazy gazowej (PVD)
na cechy mikrostruktury i wybrane wlasciwosci powtok pod kqtem zastosowania w przemysle
motoryzacyjnym i filtrowentylacyjnym. ”

W uzupelnieniu rozpatrywanych zagadnien materiatowo-technologicznych i uzytkowych
powlok aluminiowych, istotne znaczenie w przegladzie literatury stanowi analiza struktury
i wlasciwosci aluminium i stopow Al — w szczegdlnosci Al-Si w aspekcie ich zastosowania w
formie powtok ochronnych wytwarzanych wielowariantowo na stalowym podiozu z uzyciem
metalizacji ogniowej (metodg zanurzeniowq) oraz w procesie PVD — rozdz. 8.

W swietle dyskutowanych w tym zakresie wynikéw badan literaturowych bardzo wazne
znaczenie w uwarunkowaniach metalizacji ogniowej (metodg zanurzeniowg), stanowi analiza
formowania si¢ in situ niekorzystnych — kruchych, wysokoaluminiowych faz
miedzymetalicznych z uktadu Fe-Al w strefie potaczenia powloki Al-Si z warstwg wierzchnia

stalowego podioza — wraz z analizg wplywu Si na grubos¢ strefy dyfuzyjnej i udziat w niej
dodatkowo trojsktadnikowych faz miedzymetalicznych typu Fe-Al-Si 0 réwnie
niekorzystnych wtasciwosciach uzytkowych (wysokiej twardosci i podatnosci do kruchego
pekania, wplywajgcych tez na pogorszenie odpornosci powlok zanurzeniowych na korozje).

W __uzupehieniu analizy przegladu literatury, za szczegélnie istotne uwazam
przedstawione przez Doktoranta wyniki wstepnych badan wlasnych wytwarzania powtok
Al-Si metodg ogniowa na stali C45, gdzie okreslajac wptyw parametréw technologicznych na
formowanie si¢ struktury powlok zanurzeniowych Al-Si uwzgledniono:

- stan przygotowania WW materiatu podtoza poprzez obrobke mechaniczng, chemiczng
I mechaniczno-chemiczng,

- Czas zanurzenia stali C45 w ciektej kapieli stopu AlSi7 (10, 20, 30 i 60s);

- stezenie Si w stopie Al-Si (0,5; 3; 7; 111 20% mas.).




Bazujac na wlasnych doswiadczeniach naukowych w zakresie przedstawionych powyzej
uwarunkowan technologicznych i wilasciwos$ci strukturalnych na podstawie uzyskanych
wynikéw badan (SEM/EDS, XRD) oraz struktury geometrycznej powierzchni (parametr
chropowatosci Ra), wykazano wptyw przygotowania WW materiatu podtoza i parametrow
procesu metalizacji ogniowej powlok Al-Si (czas zanurzenia i udzial Si) — na ich grubos¢,
chropowato$¢ powierzchni, sktad chemiczny i fazowy oraz udziat zidentyfikowanych faz
miedzymetalicznych w strefie dyfuzyjnego potaczenia powloki ze stalowym podlozem.

W _efekcie rozpatrywanych w czesci literaturowej przez Doktoranta zagadnien
i_uzyskanych wstepnych wynikow_badan wlasnych — w Kkolejnym etapie w czgsci
badawczej rozprawy, okreslono cel i zakres pracy oraz plan badan zasadniczych dla
potwierdzenia postawionej tezy badawczej (rozdz. 10).

Przy szerokim spektrum zaplanowanych badan wlasnych dokonano opisu stosowanych
materialdw oraz warunkow realizacji procesu wytwarzania powlok metoda ogniowg
(zanurzeniowo) i PVD, jak i stosowanych metodyk badawczych, charakteryzujac kolejno
(rozdz. 11):

- sposéb przygotowania WW materialu podloza — nierdzewnej stali ferrytycznej
(X2CrTil2 - 1.4512) jednocze$nie z analizg struktury geometrycznej powierzchni w
badaniach chropowatoéci — parametr Ra (dla préobek po szlifowaniu i polerowaniu oraz po
piaskowaniu korundem) — dla powlok ,,zanurzeniowych” oraz w badaniach AFM z uzyciem
mikroskopu sit atomowych (dla préobek po szlifowaniu i polerowaniu) — dla powtok
syntetyzowanych w procesie PVD,;

- procesy technologiczne wytwarzania powtok siluminowych AI-Si o sktadzie
podeutektycznym (AISi7) i eutektycznym (AlSill), przy zoptymalizowanych parametrach
nanoszenia metoda ogniowg (zanurzeniowo) — ustalonych w badaniach wstepnych, jako
uzupetnienie przegladu literatury (z weryfikacjg czasu zanurzania przy okreslonym udziale Si
w stopie AI-Si dla danego stanu przygotowania WW materiatu podioza) oraz z
charakterystyka procesu PVD przy zmiennym wydatku argonu — na podstawie badan
wstepnych realizowanych na Politechnice Lodzkiej oraz wczesniejszych wynikow badan
promotora niniejszej rozprawy doktorskiej — cytowanych w przegladzie literatury.

W kolejnym etapie w czesci badawczej pracy (podrozdzialy 11.4+11.6)
scharakteryzowano zastosowane metodyki badawcze wuzyte do analizy struktury
geometrycznej powierzchni wytworzonych powlok oraz wiasciwosci strukturalnych
(z mikroanalizg skladu chemicznego, sktadu fazoweqo, tekstury i rozmiaru krystalitéw metodg
Scherrera), jak tez naprezen wiasnych metodqg sin®y — wykorzystujac w tym celu:

- profilometr stykowy HOMMEL TESTER T1000,

- mikroskop sit atomowych MULTIMODE 8,

- SEM/EDS (JOEL JSM-6610 LV oraz Phenon World),

- XRD Panalytical Empyrean z oprogramowaniem HightScore.

Ponadto, w__zakresie oceny wlasciwosci _uzytkowych wytworzonych powlok
przeprowadzono badania:

- mikrotwardosci metodg Vickersa (powfoki zanurzeniowe) oraz Oliviera & Pharra

(powfoki PVD),




- odpornosci na $cieranie (zZ uzyciem kulotestera oraz tribotestera T-01 typu trzpien-
tarcza),

- zuzywania erozyjnego (okreslonego w pracy jako odpornosé¢ na udary mechaniczne),
z uzyciem piaskarki SANBLAST RL7FV,

- odpornos$ci powtok na szoki termiczne (przy grzaniu oporowym do 480°C i 600°C oraz
Cyklicznym chiodzeniu w 250 powtdrzeniach procesu),

- wytrzymatosci adhezyjnej powlok metodg scratch-test przy réznym obcigzeniu i
dhugosci rysy z uzyciem diamentowego wglebnika Rockwella, odpowiednio (od 1-5N
na dt. Imm dla powtok PVD i od 1-30N i 50N na df. 4 mm dla powfok zanurzeniowych).

Dokonujac oceny osiagnie¢ wynikajacych z badan wlasnych Doktoranta,
stwierdzam, ze zaprezentowane w rozdziafach 12-19 wyniki badan sa na wysokim
poziomie merytorycznym, jakkolwiek wymagaja pewnej dyskusji podjetej w dalszej czesci
recenzji — z ogélng konkluzjga, ze uzyskane wlasciwosci strukturalne i uzytkowe
wytworzonych wielowariantowo powlok siluminowych (AISi7 i AISill) metoda
zanurzeniowg i w procesie PVD — w zupelnosci potwierdzaja przyjeta teze badawcza.

Stosujac opisane metodyki badawcze, w rozdziale 12 i 13 przedstawiono wyniki
wlasciwosci struktury geometrycznej powierzchni powtok zanurzeniowych i PVD, gdzie na
podstawie przeprowadzonych badan chropowatosci (z uzyciem profilometru i AFM) oraz
badan mikroskopowych SEM okreslono wptyw stanu przygotowania WW materiatu
stalowego podtoza oraz parametrow wytwarzania ogniowego I W procesie PVD na
chropowato$¢ powierzchni powlok oraz jednorodno$¢ ich grubosci — zaleznie od czasu
zanurzania (30s i 60s) w metodzie ogniowej i wydatku argonu w komorze roboczej (20, 25 i
30 cm3/min) w procesie PVD.

Nastepnie, wykorzystujac SEM/EDS, w rozdziale 14 przeprowadzono mikroanalize
sktadu chemicznego zaréwno na powierzchni, jak i na przekroju poprzecznym zgtadow
metalograficznych wytworzonych powtok zanurzeniowych — z uwzglednieniem udziatu faz
miedzymetalicznych (FM) w strefie dyfuzyjnego potaczenia powloki z materiatem stalowego
podioza, analizujac przy tym: wplyw przygotowania WW materialu podtoza (szlifowanie-
polerowanie, piaskowanie), rodzaj zastosowanej kapieli stopu Al-Si (AISi7 i AISill) oraz
czas zanurzania (30s i 60s) — na jednorodno$¢ sktadu chemicznego na przekroju poprzecznym
powlok oraz grubos¢ strefy dyfuzyjnej z udziatem FM.

W zakresie powlok syntetyzowanych magnetronowo w procesie PVD — w badaniach
SEM/EDS analizowano jednorodno$¢ sktadu chemicznego w strukturze powloki z
uwzglednieniem wydatku argonu w komorze roboczej — w odniesieniu do okreslonego sktadu
chemicznego materiatu wsadowego (targetu o roznym stezeniu Si W stopie Al-Si), oceniajac
tez rozktad pierwiastkow stopowych w strefie potagczenia powtoki z WW materiatu podtoza w
badaniach liniowej mikroanalizy sktadu chemicznego wraz z kinetyka rozpylania krzemu w
warunkach procesu PVD.

W uzupehieniu badan strukturalnych z uzyciem AFM, w rozdziale 15 dokonano
szczegotowej charakterystyki mikrostruktury powierzchni wytworzonych wielowariantowo
powtok siluminowych (AISi7 i AlSill), przy czym dla powlok zanurzeniowych badania
wykonano na przekroju poprzecznym zgtadu metalograficznego, zwracajac szczegdlng uwage
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na morfologie uformowanych FM w strefie dyfuzyjnego potaczenia z WW stalowego podtoza
— w zaleznosci od stanu WW (po piaskowaniu oraz po polerowaniu), przy uwzglednieniu
réwniez sktadu kapieli i czasu zanurzania.

Na podstawie badan XRD / (GIXRD) w rozdziale 16, dokonano bardzo szczegotowej
analizy fazowej wytworzonych powlok Al-Si przy zmiennym (w geometrii 6-6) i stalym kqcie
promieniowania rentgenowskiego na okreslong glebokos¢ powloki — rézng dla powtok
zanurzeniowych: ok. 27 um (przy a=9°) i ok. 3 um (przy a=1°) oraz ok. 5 um (przy a=2°) dla
powlok PVD — potwierdzajgc W ten sposob rowniez obecnosé faz miedzymetalicznych W
strefie dyfuzyjnego potaczenia ze stalg 1.4512 powlok zanurzeniowych oraz tekstury w
zalezno$ci od stanu przygotowania WW materialu stalowego podloza (polerowane /
piaskowane) — ktorq szczegolowo analizowano w rozdziale 17 na podstawie figur
biegunowych po przeprowadzonych badaniach XRD.

W dalszej czgsci badan (rozdz. 18) dokonano analizy rozmiaru krystalitow, badanych z
uzyciem analizatora obrazu ImageJ2x na podstawie analizy bitmap po digitalizacji obrazu
(dla powtok zanurzeniowych) oraz metoda Scherrera dla powlok PVD — okre$lajac wpltyw
danej technologii wytwarzania powlok na ich budowe strukturalng (wielkos¢ i morfologie
ziaren) — stanowigcg o wlasciwosciach uzytkowych powlok AIl-Si prezentowanych w
rozdziale 19.

Uzyskane w tym wzgledzie (w rozdz. 19.1) wyniki badan naprezen wiasnych metoda

sin®y, stanowia wazna warto$é poznawcza w zakresie charakteru naprezen wiasnych w WW
materiatu stalowego podtoza w stanie po polerowaniu i po piaskowaniu oraz stanu naprezen W
powlokach Al-Si zaleznie od technologii ich wytwarzania (zanurzeniowo i w procesie PVD).

W rezultacie przedstawionych wynikow badan wykazano trudny do wyjasnienia (a nie
dyskutowany w rozprawie) wplyw piaskowania na rozciggajacy charakter naprezen wiasnych
w WW materiatu podloza — zachowany rowniez po metalizacji zanurzeniowej powtok Al-Si
(niezaleznie od sktadu chemicznego kgpieli i czasu zanurzania), wykazujac jednoczes$nie
korzystny wysoki stan napr¢zen $ciskajgcych w WW materiatlu podtoza po polerowaniu —
istotnie zredukowanych po metalizacji zanurzeniowej (ale nadal sciskajgcych, tak samo jak w
przypadku powtok syntetyzowanych w procesie PVD).

Uzyskane przez Doktoranta w kolejnym etapie badan wyniki twardosci HV warstwy
wierzchniej materialu podtoza, jak i powlok zanurzeniowych oraz PVD (rozdz. 19.2),
ujawnity:

- wptyw zawarto$ci Si na mikrotwardos$¢ struktury powtok Al-Si — zauwazalnie wyzsza
dla powtok AlSill o sktadzie eutektycznym z wigkszg zawartoscig Si (niezaleznie od czasu
zanurzania 30s i 60s oraz wydatku argonu w procesie PVD),

- znaczenie sposobu przygotowania WW stalowego podloza na jej umocnienie, przy
problemowym do wyjasnienia istotnie wyzszym wzro$cie mikrotwardosci WW po
polerowaniu (186,7 HV0,025) niz po piaskowaniu (76,73 HV0,025) — rys. 124A, str. 128, co
wymaga uzasadnienia niepodjetego w dyskusji rozprawy, tak samo jak wyjasnienie, dlaczego
mikrotwardos¢ WW tej samej stali X2CrTil2 po polerowaniu jest az tak istotnie rozna dla
powtlok zanurzeniowych (186,7 HV0,025 — rys. 123) i powtok PVD (327 HV0,0025 — rys.
127) i w tym konteks$cie, Czy uprawnione jest poréwnywanie ze soba otrzymanych wynikow
mikrotwardosci powtok wytworzonych metoda zanurzeniowsg (rys. 123) i syntetyzowanych w
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procesie PVD (rys. 127) oraz wyja$nienia w jaki sposob ..wyzszy modut Younga swiadczy o
lepszych wlasciwosciach sprezystych materiafu”? — str. 130, gdzie powszechnie wiadomym
jest, ze gdy wyzsza jest warto$¢ E to material jest mniej sprezysty, jako ze modut Younga
charakteryzuje sztywno$¢ materiatu.

W dalszej czeSci oceny wiasciwosci uzytkowych wytworzonych wielowariantowo
powtok siluminowych, wykonano badania ich odpornosci na S$cieranie (rozdz. 19.3) — z
uzyciem kulotestera oraz tribotestera T-01 typu trzpien-tarcza, analizujgc wptyw zawartosci
krzemu (7 i 11 %mas.) oraz stan przygotowania podtoza (polerowane, piaskowane) na
zuzywanie $cierne powlok Al-Si, okre$lajac réwniez szybkos¢ $cierania powtok AISI7 i
AlSill — w zalezno$ci od metody wytwarzania (zanurzeniowo i PVD) oraz wspolczynnik
tarcia w warunkach tarcia suchego (tribotester T-01).

Bardzo wazna w S$wietle przedstawionych wynikéw badan wytworzonych powlok
Al-Si jest ocena ich wytrzymalosci adhezyjnej w badaniach scratch-test (rozdz. 19.4),
gdyz nie jest truizmem twierdzenie, ze powloka 0 jak najlepszych wiasciwosciach

uzytkowych bedzie bezuzyteczna, jezeli jej wytrzymato$é adhezyjna z materiatem podioza
jest niewystarczajaca.

Uzyskane wyniki badan wykazaly wplyw czasu aluminiowania (30 i 60 S) i udziatu
krzemu (7 1 11 %mas.) na adhezj¢ przy obcigzeniu rysowania:

- 50 N i 30 N odpowiednio dla najgrubszych (60 s) i cienszych (30 s) powtok
zanurzeniowych — z wykonaniem rys na di. 4 mm obejmujacych catg grubo$¢ powloki (ale
rowniez | WW stalowego podtoza),

- 5 N dla najcienszych powtok PVD z rysa na di. 1 mm nie przekraczajaca grubosci
powtoki,

gdzie dla powltok PVD dobér sity normalnej oszacowano na podstawie probnych rys z
uwzglednieniem, cyt. ,.,grubosci powlok oraz takiej samej szybkosci jej wzrostu na diugosci
rysy jaka byta ustalona dla powlok zanurzeniowych” (str. 148) — co wymaga wyjasnienia,
szczegllnie W aspekcie przeprowadzonej dalej analizy poréwnawczej wytrzymatosci
adhezyjnej powtok zanurzeniowych i PVD przy wyciagnietych przez Doktoranta wnioskach,
ze Cyt. ,.Zadna z powtok PVD nie utracita adhezji z podtozem” (str. 149) i cyt. ,,przy zatozZeniu

obcigzenia 5 N podczas badania powlok zanurzeniowych gtebokosci rys wyniostyby 8-11 pm,
czyli wigcej niz w powtokach PVD” (str. 188).

Dla wyrazistosci prezentowanych wynikéw, w metodycznych uwarunkowaniach badan
scratch-testu wyjasnienia wymaga:

- czy obcigzenie normalne Wyznaczono empirycznie w oparciu o krzywa twardosci
wzgledem glgbokosci wejscia diamentowego rylca w materiat powloki, czy tez na podstawie
grubosci i twardosci powtoki i dlaczego przy obcigzeniu powlok zanurzeniowych rysowany
byt rowniez materiat stalowego podtoza, inaczej niz w przypadku powtok PVD?

- jaki byt promien zaokraglenia diamentowego rylca, co ma tez istotny wplyw na wartosc¢
obcigzenia normalnego, Ktore ro§nie wraz ze wzrostem promienia?

- potwierdzenie, czy wzrost obcigzenia normalnego rost liniowo ze stalg predkoscia ruchu
poprzecznego rylca dla zachowania stalego przyspieszenia? co jest istotne przy ocenie
porownawczej sity tarcia (z warto$cig maksymalng dla powlok PVD, przy hipotetycznym
wzros$cie obcigzania rylca powyzej 5N) — co przedstawiono w monografii na str. 149.




W kolejnym etapie Doktorant przeprowadzil badania odpornosci powlok na szoki
termiczne (rozdz. 19.5) w roéznych warunkach nagrzewania oporowego do 480 C i 600 C
(regulowanego zmiang natezenia prqgdu) 1 szybkiego chtodzenia w wodzie (250 powtorzen) —
Z analizg:

- wplywu przygotowania podloza (polerowanie, piaskowanie) i czasu wytwarzania
powlok z ré6znym udziatem Si na kinetyke nagrzewania,

- oraz oceng metalograficzng na powierzchni powtok i w ich obj¢tosci — w badaniach
strukturalnych na przekrojach poprzecznych zgladow metalograficznych z mikroanalizg
SEM/EDS sktadu chemicznego (niestety bez analizy fazowej XRD, ktora potwierdzitaby
przemiany fazowe w wyniku wysokotemperaturowego wygrzewania, cyklicznie w
temperaturze ponizej ,,temp. eutektyki” oraz powyzej temperatury poczqtku topnienia stopow
AISi7 1 AlSi1l — zgodnie z przedstawionym wykresem rownowagi — rys. 150).

W opinii recenzenta, przy analizie uzyskanych wynikow badan Kinetyki nagrzewania
powlok AIl-Si niezmiernie istotna bytaby ocena ich wilasciwosci termo-fizycznych w
badaniach dyfuzyjnosci cieplnej i Ciepta wlasciwego oraz przewodnosci cieplnej w funkcji
temperatury w zakresie (25+480°C i dalej do 600°C) — przy uwzglednieniu zawartosci Si
(AISi7 i AlSil1l), co jednoznacznie potwierdzitoby stusznie zauwazony przez Doktoranta
wplyw stezenia Si w zwiazku z kinetyka nagrzewania, jako jedyny z rozpatrywanych
czynnikéw materialowo-technologicznych.

Badania takie uzupelione dodatkowo o analize fazowa XRD z oceng ilosciowa
zidentyfikowanych faz miedzymetalicznych w strukturze powlok zanurzeniowych (majgcych

bez wqtpienia istotny wphw na kinetyke nagrzewania powlok) — moga by¢ przedmiotem
przysztych badan w rozwoju naukowym Pana Andrija ZINCHUKA.

W koncowym etapie czeSci badawczej przedstawiono wyniki odporno$ci
wytworzonych powlok siluminowych na zuzywanie erozyjne w badaniach z wuzyciem
piaskarki — nazwanych w pracy jako ,,test odpornosci na udary mechaniczne — piaskowanie ”
(rozdz. 19.6).

W nastepstwie przeprowadzonych badan metalograficznych, dokonano oceny stopnia i
form zuzywania si¢ powlok ochronnych (zanurzeniowych i PVD) — z uwzglednieniem
sposobu_przygotowania materialu stalowego podioza (polerowanie, piaskowanie) na ich
trwato$¢ w okreslonych warunkach zuzywania erozyjnego.

W  $wietle dyskutowanych wynikow - bardzo kontrowersyjne (wymagajgce
wyjasnienia) g stwierdzenia (str. 173-174):

- ze ,,w powloce zanurzeniowej A1Si7 piaskowanie powodowalo przemieszanie sie warstw
Al-Si i miedzymetalicznej oraz w najbardziej uszkodzonych obszarach faz miedzymetalicznych
rowniez z materiatem podtoza”

- oraz ze ,w powloce AlSill warstwa miedzymetaliczna zostala czesciowo

zdefragmentowana a jej duze fragmenty zostaty nieco wbite w podtoze”.
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W analizie oceny uzyskanych wynikéw badan wlasnych (rozdz. 20) w podsumowaniu
Doktorant przedstawil szereg istotnych uwarunkowan materialowo-technologicznych w
procesie wytwarzania powlok typu Al-Si_metoda zanurzeniowa i PVD majgcych wphyw
na ich wiasciwosci uzytkowe, gdzie do najwazniejszych zaliczam:

- optymalizacje¢ parametrow wytwarzania powlok Al-Si metoda ogniowg w badaniach
wstepnych, z ustaleniem czasu zanurzania materialu podtoza 0 odpowiednio przygotowanej
WW (poprzez piaskowanie oraz polerowanie) — dla uzyskania jednorodnej struktury
geometrycznej powtoki z mozliwie minimalnym udzialem kruchych faz mi¢dzymetalicznych
w strefie dyfuzyjnego polaczenia powloki z WW stalowego podloza przy okreslonym
sktadzie chemicznym powtok AISi7 1 AlSill,

- brak wptywu zmiany wydatku argonu w komorze roboczej na strukture powtok typu Al-
Si 0 nanokrystalicznej budowie (niezaleznie od ich sktadu chemicznego),

- wplyw polerowania WW materialu podloza na teksture Kkrystalizacji powtok
zanurzeniowych niezaleznie od zawartosci Si w strukturze powtoki,

- wplyw zwigkszenia zawarto$ci Si W strukturze powtok Al-Si na wzrost ich twardosci
przy korzystnym rozktadzie $ciskajacych naprezen wiasnych,

- korzystny wplyw zwigkszonej zawartosci Si w powloce zanurzeniowej AISill na
zuzywanie $cierne W badaniach kulotesterem (o ok. 30% mniejsze od powloki AlSi7), przy
jednocze$nie nizszym wspoétczynniku tarcia suchego w badaniach tribotesterem T-01 pary
tracej z udziatem powtoki SiAlll, ale wykazujacej tez niestety duza podatno$¢ do kruchego
pekania w badaniach scratch-test,

- stabilno$¢ strefy dyfuzyjnej =z wudzialem faz miedzymetalicznych powlok
zanurzeniowych w warunkach badan odporno$ci powtok Al-Si na szoki termiczne.

W efekcie przedstawionych wynikoOw badan wlasnych, szczegdlnie wysoko oceniam
umiejetno$é praktycznego wykorzystania nowoczesnych i bardzo wysoko zaawansowanych
metodyk badawczych — zastosowanych przez Doktoranta dla potwierdzenia postawionej tezy

badawczej.

Dokonujac oceny kosztow procesu wytwarzania aluminium i cynku w Polsce wraz z
rentownos$cia zastosowania powlok aluminiowych (w poréwnaniu do cynkowych),
Doktorant wykazal tez zasadno$¢ ekonomiczng zastosowania tego rodzaju powtok w
urzadzeniach przemystu filtrowentylacyjnego, co jest rowniez bardzo wazne w aspekcie
ochrony $rodowiska.

Jakkolwiek, opisywane w rozprawie uwarunkowania materialowo-technologiczne
oraz metodyki badawcze i uzyskane wyniki badan wlasnych, stanowia bez watpienia
istotnie wazng warto§¢ poznawcza w aspekcie potencjalnego wykorzystania
siluminowych powlok ochronnych o réznym skladzie chemicznym (AISi7 i AISill) —
wytworzonych wielowariantowo metoda zanurzeniowa oraz w procesie PVD, to
ujawniaja tez jednak pewne niescisto$ci wymagajace dyskusji.

Dotyczy to miedzy innymi:
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- niezgodnosci cytowanej literatury [29] i [30] w opisie budowy ukfadu wydechowego [29]

zZ rys. 6 [30] — str. 14,

- blednego powotania si¢ na rysunki, ktore charakteryzujq inne wlasciwosci niz opisywane
W tresci pracy (dotyczy objasnien rys. 13 oraz rys. 8A i 8B) — str. 21,

- dla powtok PVD-PAPVD o grubosci 10 um odchytki od wymiaru nominalnego limitujqce

grubos¢ powtoki wynoszqg 10425 um, co w przypadku odchytki dolnej 0znaczatoby
ujemngq grubos¢ powloki (-15 um) — str. 25, tab.2,

- niespdjneg0 sformufowania, zZe w procesie aluminiowania na gorgco kgpiel

podgrzewanego indukcyjnie aluminium stanowi stop, w ktorym zanurzona jest
aluminiowana blacha,

- mylnego sformutowania ,, kgpieli miedzymetalicznej” przy formutowaniu poglgdu, ze
,,dodawanie krzemu do kgpieli miedzymetalicznej powoduje powstawanie nowej fazy
miedzymetalicznej AlT-9FexSi w powlokach zanurzeniowych” — str. 33, gdzie zasadniczo

formowanie si¢ fazy migdzymetalicznej Al7.oFezSi nastepuje in situ wskutek dyfuzji do

WW materiatu stalowego podtoza pierwiastkow stopowych Al-Si w procesie zanurzenia

,,ogniowego” w kapieli w wysokiej temperaturze,

- w metodyce XRD blednego podania diugosci fali 1, gdzie dla lampy miedzianej CuKal
wynosi 1,540598 A, a nie jak podano 1,54433 A (str. 58). Przy czym, jezeli nie

eliminowano sktadowej Ka2 to powinno postugiwaé si¢ $redniowazong dlugoscig fali

A= Kal+iKa?2) / 3,

niepoprawnego przedstawienia indekséow Millera w nawiasach klamrowych

zarezerwowanych dla zbioru plaszczyzn réwnowaznych, gdzie indeksy Millera dla

plaszczyzn réwnoleglych opisuje si¢ w nawiasach okrgglych — str. 60, 61, 103, 104, 108,

109,

- braku rownania Scherrera z podaniem statej wartosci K, jednocze$nie przy $wiadomosci,

ze metoda Scherrera wyznacza si¢ wielkos¢ krystalitéw w kierunku krystalograticznym

prostopadtym do danych ptaszczyzn (hkl), a w pracy podaje si¢ wartosci usrednione

rozmiaréw krystalitow (str. 118 i 119), ktére w tym przypadku nalezatoby wyznaczy¢
inng metoda, np. Williamsona-Halla.

Dyskusji wymaga tez:

rozna wartosé¢ parametrow sieci Krystalograficznej fazy a-Al(Si) o regularnej komorce
elementarnej — zgodnie z kartq PDF4, gdzie na rys. 94B — str. 101 zaznaczono az 4
state  sieciowe. W takim przypadku, majac refleksy od 4 plaszczyzn
krystalograficznych nalezatoby wyznaczy¢ stalg sieciowa ap postugujac si¢ np.
metoda: ekstrapolacji lub najmniejszych kwadratow, tzw. metodg Cohena,
uzasadniajgc tez W dyskusji hipotetyczng przyczyne réznicy parametru ao,

co ozn. ,,1-2% kompresja powtok ’? — str. 27,

jak nalezy rozumieé stwierdzenie, zZe przy przygotowaniu powierzchni wskutek
trawienia chemicznego usuwane sq wszelkiego rodzaju zniszczenia? — str. 28,
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- jak moc magnetronu przy syntezie powfok w procesie PVD moze zaleze¢ od
rozmiarow targetu i od efektywnosci uktadu chtodzenia? — str. 35,

- W jaki sposob , mniejszy rozmiar Kkrystalitow stanowi lepsze upakowanie w
powlokach, CO wyraza sig ich wigkszq twardoscig”? — str. 45,

- jaka byfa droga tarcia przy trzykrotnym scieraniu probek w badaniach odpornosci
powlok na zuzywanie Scierne z uzyciem tribotestera T-01 i czy glebokos¢ zuzycia
sciernego byta mierzona po kazdej probie scierania, czy rejestrowana czujnikiem
przemieszczenia na biezgco in Situ w procesie scierania? — str. 64,

Uzupelienia wymaga takze brak przy opisie metodyki badanh AFM parametrow
charakteryzujacych sonde, m. in. takich jak (stata sprezystosci, diugos¢ belki, promien
zaokrgglenia igly, Krok pomiarowy oraz czestotliwos¢ drgan dzwigni). Stwierdzenie jedynie
(str. 57), ze ,, Zasada pomiaru technikq AFM polega na przesuwaniu sondy nad powierzchnig
badanej probki i rejestrowaniu zmian ugiecia dzwigienki z ostrzem sondy pomiarowej...” — W
odniesieniu do zastosowanego trybu pomiaréw ,,Tapping”, co mozna si¢ dowiedzie¢ na str.
56 — jest zbyt ogdlnikowe w $wietle prezentowanych wynikow badan w formie obrazow AFM
przedstawiajacych struktury przestrzenne (rozdz. 15), gdzie brak jest tez jakichkolwiek
informacji o zastosowanym wyptaszczaniu obrazow AFM (czyli odejmowaniu biedow
grubych).

W tym kontekscie, istotnym bytoby przedstawienie przez Doktoranta w opisywanej
metodyce badan, ze w trybie ,Tapping” belka sondy wykonuje ruch drgajacy =z
czestotliwoscig bliska czestotliwosci drgan wiasnych, a wigc uginana jest przez caly czas,
gdzie mikroskop AFM rejestruje zmiany amplitudy drgan (sygna/ Height) oraz przesunigcie
fazowe czestotliwosdci drgan wiasnych (sygnal Phase) 1 przy prezentowanych strukturach
przestrzennych na obrazach AFM analizowane sa tzw. powierzchnie resztkowe, do
zobrazowania ktorych, od zarejestrowanych danych (np. wysokos$ciowych) odjeta jest
powierzchnia srednia, ktora najczgsciej jest ptaszczyzna badz powierzchnia drugiego stopnia.

Uwzgledniajac przedstawione powyzej uwarunkowania badan AFM, zasadne bytoby w
prezentowanych wynikach badan wtasnych (zamiast rys. 89 i 90-91 oraz rys. 92 i 93 w dwdch
roznych widokach 2D i 3D), zestawi¢ obok siebie na jednym rysunku dwa sygnaty
pochodzace z tego samego obszaru, gdzie pierwszy z nich przedstawia tzw. kontrast fazowy
(rejestrowane jest przesunigcie fazowe czestotliwosci drgan igly), a drugi zmiany amplitudy —
unikajac rowniez btgdéw w podpisach rysunkow, stosujac nazwe mikroskopii sit atomowych
jako AFM - ang. Atomic Force Microscopy (zamiast AMF — rys. 57, 58, 59, 89, 90-93 i na
str. 49), gdzie na rys. 60 i w jego opisie — postuzono Si¢ tez parametrem chropowatos$ci
oznaczanym jako ,,R”, a w przypadku powierzchni w badaniach SGP (struktury
geometrycznej powierzchni), parametry chropowatosci oznacza si¢ przez ,,S” — gdzie
najczesciej wykorzystywanym w analizie uzyskiwanych wynikow badan jest parametr Sq jako
srednia kwadratowa odchylenia wysokosci nierownosci (nazywany tez chropowatoscig Sq).

Majac zarejestrowane topograficzne mapy powierzchni zasadne bytoby tez
przeprowadzenie analizy nosnosci (krzywa Abbotta), charakteryzujacej odpornosé
powierzchni powlok Al-Si na zuzywanie §cierne w zaleznosci od metody ich wytwarzania
(zanurzeniowo i PVD), szczegolnie w kontekscie zauwazonej przez Doktoranta cechy powtok
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PVD, gdzie przy analizie ich mikrostruktury w badaniach AFM stwierdzono (str. 98), ze
,krystality w powlokach posiadajg globularno-plytkowe krysztaly, gdzie miedzy krystalitami
wystepujg szczeliny”.

Analizowana w ten sposoéb W badaniach AFM mikrostruktura powtok PVD jest niespdjna
I wymaga wyjasnienia, w szczegolnosci co nalezy rozumieé przez pojecie, ziarno, krysztat
i krystalit oraz szczeliny miedzy krystalitami i jaka jest r6znica miedzy tymi elementami
struktury? — roéwniez w kontekscie rozdziatu 18 ,,Rozmiary krystalitow w powtokach” — ktore
badano zarowno:

- metodg Scherrera dla powlok PVD, gdzie ,rozmiar krystalitéw” odniesiony jest do
.. kolumnowych Krystalitow” — str.118,

- jak 1 przy uzyciu analizatora obrazu ImageJ2x, na podstawie analizy bitmap po
digitalizacji obrazu dla powtok zanurzeniowych — str. 116 (gdzie ,rozmiar krystalitow” w
powlokach zanurzeniowych Al-Si_odniesiony jest do ..dendrytow eutektycznego Al oraz
eutektycznego lub pierwotnego Si”), jednoczesnie z irracjonalnym wskazaniem niezasadnosci
badan wielkosci krystalitow metoda Scherrera, gdzie nalezatoby uwzglednié, ze podstawg
rentgenowskiej analizy strukturalnej (w tym oceny wielkosci krystalitow) jest koherentne
rozpraszanie promieniowania RTG od okreslonej rodziny ptaszczyzn sieciowych w krysztale,
przy stale jednakowym przesunigciu fazowym fal odbitych od sasiednich ptaszczyzn, gdzie na
podstawie szerokosci potowkowej refleksu dyfrakcyjnego mozna okresli¢ grubos$c (wielkosé)
krysztatlu — z tendencja zwigkszania jego rozmiaru wraz ze zmniejszeniem szeroko$ci
potowkowej refleksu dyfrakcyjnego.

W zakresie terminologii uzywanych pojeé, nalezy tez zwroci¢ uwage na:

e granica rozdzialu warstwy miedzymetalicznej ze Stalg — str. 417, ktéora w
rzeczywistosci stanowi granice polgczenia dyfuzyjnego powtoki z WW materiatu
stalowego podtoza z udzialem faz miedzymetalicznych w strefie przej$ciowej z
powloka zasadnicza typu Al-Si,

o, wielkos¢ podaZy argonu” w komorze roboczej, czy ,,sterownik podazy” urzadzenia
PVD — w rodz. 11, gdzie zasadne bytoby ,,podaz” okresli¢ ,,wydatkiem argonu” o
okreslonym natezeniu przeptywu masowego strumienia w cm®/min, przy gestosci
okreslonej przez standardowe warunki temperatury i ci$nienia,

e ,pasta polerska diamentowa o rozmiarach drobin 3 gm i 1um” — str. 49, gdzie
powszechnie zamiast ,,drobin” stosuje si¢ terminologii ,,czgstki”,

o sktad chemiczny ... w formie map koncentracji skfadnikow”, gdzie efektem badan
powierzchniowej mikroanalizy sktadu chemicznego SEM/EDS sg raczej ,,mapy
rozktadu skladnikow (pierwiastkow) stopowych”.

Pragne jednak wyraznie podkresli¢, ze przedstawione w recenzji uwadi do dyskusji sa w
duzei mierze wynikiem skali probleméw podjetych przez Doktoranta i W zaden Sposéb nie
zmieniajg one mojej pozytywnej oceny recenzowanej rozprawy doktorskiej.
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3. Whnioski koncowe

Prezentujac wyniki badan wlasnych Doktorant wykazatl, ze przy istotnie waznych do
rozwiazania problemach technologicznych wytwarzania powlok siluminowych o réznym
sktadzie chemicznym — isthieje mozliwo$¢ wytworzenia metoda ogniowa i PVD powlok typu
Al-Si o réznej zawartosci Si (AISi7 i AlSill) — na stali X2CrTil2 spetniajacej wymagania dla
zastosowan w_przemysle filtrowentylacyjnym, przy zachowaniu korzystnych wilasciwosci
technologicznych i uzytkowych wytworzonych powlok.

W podsumowaniu oceny merytorycznej rozprawy doktorskiej Pana mgr. inz.
Andrija ZINCHUKA mozna stwierdzi¢, ze realizujac zalozony cel pracy z uzyciem
zaawansowanych metodyk badawczych, w zupelnosci dowiodl On postawionej tezy, a
przeprowadzona analiza wynikéw badan stanowi oryginalne i wartosciowe opracowanie
z duzym potencjalem wiedzy materialowo-technologicznej w zakresie wytwarzania
siluminowych powlok ochronnych metodami zanurzeniowa i PVD.

Pomimo z reguty zawsze nieuniknionych uwag o charakterze merytorycznym w pracach
doktorskich, nalezy mie¢ na uwadze, ze w opiniowanej monografii — maja one w wickszosci
charakter dyskusyjny i stanowig sugestie dla dalszego ksztaltowania warsztatu naukowo-
badawczego Doktoranta, ktory w mojej opinii wykazal si¢ dobra umiejetnoscia
planowania eksperymentu w oparciu 0 znajomo$¢ zaawansowanych metodyk
badawczych, ktérych wyniki poddane zostaly obszernej dyskusji merytorycznej z
poprawnym wyciagnieciem wnioskow koncowych.

Podsumowujac stwierdzam, Ze recenzowana praca spelnia wymagania stawiane
rozprawom doktorskim, okreslone ustawg (Prawo o szkolnictwie wyzszym i nauce / Dz. U.
2018 r. poz. 1689 wraz z pdzniejszymi zmianami W zakresie nadawania stopni naukowych),
wnioskujac tym samym o dopuszczenie Pana mgr. inz. Andrija ZINCHUKA do
publicznej obrony przed Radg Dyscypliny Naukowej Inzynierii Materiatowej Politechniki
Czestochowskiej.

dr hab. inz. Cezary Senderowski, prof. UWM
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