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POWLOKI AlSi - ROLA TLENU JAKO GAZU REAKTYWNEGO 

W KSZTALTOWANIU CECH POWLOK 

W PROCESIE PVD MAGNETRONOWEGO ROZPYLANIA 

Recenzje opracowatem na zlecenie Prodziekana ds. nauki Wydziatu Inzynierii 

Procesowej i Technologii Materiatéw Politechniki Czestochowskiej P. dr hab. 

inz. Rafata Prusaka z dnia 2 lutego 2025r. 

Podstawe do formutowania opinii stanowit egzemplarz pracy doktorskiej 

Kandydata. 

Kandydat uzyskat tytut mgr inzyniera 20 lipca 2017 r. na Wydziale Inzynierii 

Produkcji | Technologii Materiatowych Politechniki Czestochowskiej na kierunku 

Inzynieria Materialowa ze specjalno$cig materiaty metaliczne i ceramiczne. 

Woczeséniej nie ubiegat sie o nadanie stopnia doktora nauk technicznych. Studia 

doktoranckie rozpoczat w 2017r. i podczas studidw odbyt 3 staze naukowe: w 

Politechnice tdédzkiej od 4 lutego do 1 marca 2019r., w Politechnice 

Rzeszowskiej od 21 listopada do 23 grudnia 2019r., a nastepnie w Instytucie 

Lotnictwa Sieci Badawczej tukaszewicz w Warszawie od 17 sierpnia do 11 

wrze$nia 2020r. Od 1 stycznia w 2021.r do 31 pazdziernika 2022r. byt 

zatrudniony w Katedrze Inzynierii Materiatowej Politechniki Czestochowskiej na 

Wydziale Inzynierii Produkcji i Technologii Materiatéw jako samodzielny referent 

ds. inzynieryjno-technicznych, a od 1 lutego 2023 roku do dzisiaj w firmie 

Caterpillar Poland W Sosnowcu, bedacej filia amerykanskiej firmy Caterpillar 

Corp. - Swiatowego potentata w obszarze maszyn budowlanych. Na swoim 

stanowisku pracy inzyniera procesu ds. badan nieniszczacych i dozoru 

technicznego zajmuje sie samodzielnie kontrolg zigcz spawanych z 
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wykorzystaniem wdrozonej przez siebie aplikacji Weld Sequencer, 

zapewniajgcej bezodpadowg produkcje ztgczy spawanych, ktéra juz znalazta 

kolejnego odbiorce w filii firmy Caterpillar w Anglii. 

Rozprawa o objetosci 136 stron sktada sie z 5 rozdziatow zawierajacych 

obszerng bibliografie obejmujacg 172 pozycje literaturowe, z ktérych blisko 

potowa dotyczy ostatnich 10 lat, 177 rysunkdw, 34 tabele oraz 2 zatgczniki o 

objetosci 15 stron z opisem proceséw prébnych i 7 kartami z wzorcowej bazy 

danych dyfraktometrycznych ICDD-PDF4. 

Rozdziat | dotyczy badan literaturowych na temat licznych metod i technik 

osadzania powtok oraz wiasciwosci powtok AlSi osadzanych ré6znymi metodami 

PVD. 

Rozdziat Il zawiera Cel pracy, tj. okreslenie wptywu obecnosci tlenu w 

atmosferze Ar podczas osadzania powtok AISi metodg rozpylania 

magnetronowego targetow z silumindw podeutektycznych i okotoeutektycz- 

nych. Zatozeniem prowadzgacym do postawionego celu, czyli TEZA pracy, byto 

przyjecie, ze zwiekszenie wlasciwosci uzytkowych powtok AlSi mozna osiggnaé 

poprzez dyspersyjne rozproszenie tlenkdw aluminium w powtoce w wyniku 

reaktywnego rozpylania magnetronowego w atmosferze Ar wzbogaconej w 

domieszke tlenu. 

Rozdziat Ill zawiera zakres prac badawczych do wykonania w czasie 5 

kolejnych etapow, tj.: 

— przeglad literatury i przeprowadzenie badan wstepnych:; 

— wytworzenie targetéw w postaci odlewdw kokilowych z dwéch siluminow: 

podeutektycznego i okotoeutektycznego o zawartoéciach 7 i 11 %mas. Si o 

$rednicy 100 mm i grubosci 10 mm, oraz wytworzenie czterech réznych 

powtok o nastepujgcych sktadach: AISi7, AISi7/0, AlISi11 oraz AlSi11/0 

poprzez rozpylanie magnetronowe wytworzonych targetow; 

— przeprowadzenie badan nieniszczacych, w tym okreslenie morfologii 

powierzchni przy wykorzystaniu mikroskopii sit atomowych AFM oraz 

zbadanie cech mikrostruktury tych powtok metodami rentgenowskiej analizy 

strukturalnej RAS; 

— przeprowadzenie badan niszczacych, w tym: =zbadanie powtok z 

wykorzystaniem skaningowe] mikroskopii elektronowej SEM oraz 

mikroskopu $wietlnego OM, a takze adhezji powtok przy pomocy mikro- 

scratch testera; zbadanie twardosci powtok metodg indentacyjna, 

wtasciwosci uzytkowych jak wiasciwosci tribologiczne, odpornos¢ na



zmeczenie cieplne, trwato$¢ powtok przy podwyzszonych temperaturach 

(480°C i 600°C) oraz odpornosé na udary mechaniczne. 

— podsumowanie wynikow badan: znaczna cze$¢ badan zostata wykonana 

przez kandydata w Politechnice Czestochowskiej na Wydziale Inzynierii 

Produkciji | Technologii Materiatowych. Dwa rodzaje targetow (AISi7 oraz 

AlSi11) a takze 4 rodzaje powitok AISi7, AlSi7/O, AlISi11 oraz AlSi11/0 

wytworzono w Instytucie Inzynierii Materiatowej na Wydziale Mechanicznym 

w Politechnice £édzkiej; badanie powtok metodami RAS oraz wyznaczenie 

wartosci naprezen witasnych w powtokach Kandydat wykonat podczas 

stazéw naukowych na Politechnice Rzeszowskiej, w Instytucie Lotnictwa 

Sieci Badawczej t.ukaszewicz w Warszawie oraz na Uniwersytecie Slgskim, 

a badania indentacyjne przy uzyciu micro-scratch testera na Politechnice 

Wroctawskiej. 

Rozdziat IV. Materiat badawczy i metodyka badan 

Obiektem badan byly powiloki AISi7, AISi7/O, AlSi11 oraz AISi11/0 o 

grubosci 7 um osadzone na ptaskich podtozach prébki ze stali ferrytycznej 

X2CrTi12 o wymiarach 12 x 12 mm oraz 12 x 35 mm i grubosci 1,5 mm. Probki 

poddano nastepujgcym badaniom: 

— morfologii i analizie stereologicznej obrazéw powierzchni przy pomocy SEM 

i AFM oraz profilografometru stykowego Homel Tester,; 

— analizie strukturalnej RAS w celu zbadania sktadu fazowego, parametréow 

sieci krystalicznej, wielkosci krystalitow oraz tekstury powtok; 

— reflektometrycznym XRR w celu zmierzenia kgta granicznego dla wnikania 

promieniowanie rentgenowskiego; 

— SEM z wykorzystaniem przystawki EDS oraz OM do badan powierzchni i 

przekrojéw powtok, ich sktadu chemicznego oraz dyfuzji wzajemnej atomow 

powtoki i podtoza; 

— twartosci indentacyjnej, modutu Younga, adhezji powtok do podtoza oraz 

odpornosci na zarysowanie przy pomocy nhanoindentera NHT2 

wyposazonego we wgtebnik Olivera-Pfarra; 

— odpornosci na $cieranie przy pomocy tribometru T-01M oraz kulotestera; 

— odpornosci na zmeczenie cieplne w zakresie temperatur 20°C-480°C oraz 

20°C-600°C; 

— odpornosci na wygrzewanie przy statej temperaturze 480°C i 600°C a 

nastepnie obserwacji zgtadow poprzecznych i badaniu sktadu chemicznego 

punktowo obraz liniowo przy pomocy SEM i EDS; 

— odpornosci powtok na udary mechaniczne metoda piaskowania, a nastepnie 

obserwacji przekrojow w obszarze centralnym strefy erozji.



Rozdziat V. Wyniki badan i ich analiza 

W wyniku badan powierzchni powtok przy pomocy profilografometru 

stykowego, a takze metodami AFM, SEM i XRR Kandydat stwierdzit wyrazny 

wptyw sktadu chemicznego na chropowato$¢ powierzchni prébek a mianowicie: 

ze wzrostem zawartosci Si oraz domieszki atoméw tlenu warto§é parametru 

chropowato$ci Ra maleje od 22 nm do 10nm. Powierzchnia powtok ma strukture 

ziarnistg globularna, odzwierciedlajgcg stupowg (widknistg) strukture na 

przekrojach powtok. Srednie stezenia Si w osadzonych powtokach byly nizsze 

niz w rozpylanych targetach, a zawarto$ci atoméw tlenu podawane byty tylko w 

celach poréwnawczych. Obszar zmiany stezen na granicy miedzy powtokag a 

podtozem byt bardzo waski (ok. 1,2 um), co potwierdzito adhezyjny charakter 

potaczenia powtok z podtozem. W obszarze przejsciowym nie zaobserwowano 

zadnych faz z uktadu robwnowagi Al-Fe. Powtoki charakteryzowaty sie bardzo 

réwnomierng gruboécig w zakresie 7,2 do 7,7 um. Metodami RAS kandydat 

wykazat, ze powtoki sg zbudowane z nanokrystalitow o $redniej wielkosci 9,7- 

10,5 nm, niezaleznie od obecnosci tlenu w sktadzie powtok. Rentgenowskg 

metodg sin’y udowodnit, Ze w powtokach wystepuja naprezenia wiasne 

$ciskajace w zakresie od -40 MPa do -107 MPa, ktérych warto$¢ bezwzgledna 

wzrastata z koncentracjg Si i domieszkg tlenu. Powtoki charakteryzowaty sie 

wyrazng tekstura - najsilniejszg posiadaty powtoki AlSi7 i AlSi7/O. Np. powtoka 

AISi7 posiadata charakterystyczng teksture kubiczng: ptaszczyzny sieciowe (2 

2 0) byly w przyblizeniu prostopadte do osi [100], [010] i [001]. Twardosé 

wynosita od 252 Hyir do 452 Huvr, {j. kilkakrotnie wieksza niz w siluminach 

platerowanych lub wytwarzanych przez zanurzenie o podobnych sktadach 

chemicznych i zalezata przede wszystkim od sktadu targetu i warunkéw 

wytwarzania (tj. atmosfery z czystego Ar bgdz z domieszkg O2). Przy pomocy 

wgtebnikowania Kandydat stwierdzit, ze witasciwosci plastyczne powiok 

wyraznie zalezg od takich samych parametréw, ale w odwrotnym kierunku: 

malaty przy wiekszych zawarto$ciach Si i tlenu. Podobnie badania adhezji 

metoda rysy wykazaty spadek wartosci adhezji powtok do poditozy ze wzrostem 

zawarto$ci Si i stezenia tlenu w atmosferze osadzania powtok. Odpornos$c na 

zarysowanie powtok byta $ciSle skorygowana z wynikami badan metodg 

indentacji. Wzrost zawarto$ci atomow tlenu w powtoce powodowat wzrost ich 

kruchosci, ale z drugiej strony powodowat wzrost ich odpornosci na. $cieranie 

podczas tarcia suchego. Testy odpornosci na zmeczenie od temperatury 20°C 

do temperatury 480°C oraz 600°C wykazaty, ze wieksze stezenie Si w powtoce 

oraz udziat tlenu w atmosferze osadzania zmniejsza te odporno$¢. Zmeczenie 

cieplne powoduje takze wzrost chropowatosci powtok, natomiast nie powoduje 

procesow dyfuzyjnych przy granicy miedzy powloka a podiozem -



najprawdopodobniej wskutek skokowo szybkich zmian temperatury, natomiast 

statyczne wygrzewanie prébek przy temperaturze 480°C i 600°C powodowato 

wystapienie takich proceséw. Z kolei badania odpornosci na udary 

mechaniczne wykazaty jej wzrost ze wzrostem zawarto$ci Si w powtoce. 

Uwagi polemiczne 

1. Zakres wykonanych badan jest bardzo szeroki - bez uszczerbku dla celu 

rozprawy mozna byto poming¢ niektére z badan. 

Brak oszacowania btedow otrzymanych wynikow. 

Str. 68 wiersz nr 3 od géry strony: 

Jest: XRD / GIXRD 

Powinno by¢: badania RAS wykonano dwiema metodami: Bragga-Brentano 

i GIXRD. 

Str. 10 wiersz nr 11 od dotu strony 

Jest: ,ulega szybkiemu wypaleniu” 

Powinno by¢: ,przy ciénieniu nizszym niz 10 - Pa stanowi stabilne zrodto 

elektronow” 

Str. 35 wiersz nr 15 od dotu: 

Jest: wytworzenie powtok PVD 

Komentarz Recenzenta; powtoki PVD mogg by¢ wytwarzane bardzo 

wieloma metodami. W przedtozonej do oceny rozprawie powtoki byty 

wytworzone wytacznie jedng metoda: rozpylania magnetronowego. 

Str. 58 wiersz nr 3 od dotu: 

Jest: ...480°C trwat 11s, natomiast 600°C12s. 

Komentarz Recenzenta: btad przy pomiarze czasu jednego cyklu. 

Strona 76 wiersze nr6i7 od gory: 

Jest: ..."technikg GIXRD......... przy statym kacie padania 30°”. 

Komentarz Recenzenta: badanie tekstury przy statym kacie padania 30° nie 

nalezy do zakresu technik GIXRD. Poza tym, przy wykorzystaniu 

promieniowania rentgenowskiego o dtugosci fali A CuKa1 = 0,154 nm 

gteboko$¢ wnikania takiego promieniowania wynosi okoto 86 um dla fazy a- 

Al(Si) oraz okoto 4,7um dla fazy o-Fe w poditozu ferrytowym. Zatem 

informacja dotyczy zaréwno powtoki, jak i podtoza. Dodatkowo refleksy od 

ptaszczyzn (1 0 0)i (2 0 0) fazy a-Fe w podtozu naktadaja sie na refleksy od 

ptaszczyzn (2 0 0) i (2 2 0) fazy a-Al(Si) w powtoce. Dlatego tylko figury 

biegunowe pochodzgce od ptaszczyzn (111) fazya-Al(Si) informujg na 

pewno o teksturze czterech osadzonych powtok AlSi. 

Str. 115 Rys. 5.64 i 5.65



Komentarz Recenzenta: zdjecia na wyzej wymienionych rysunkach nie sg 

wystarczajacym dowodem wydzielania sie krysztatow Si pod wptywem 

zmeczenia cieplnego. Dowodem maégtby by¢ np. mapping powierzchni badz 

liniowa analiza sktadu chemicznego na przekroju powtoki metodg EDS. 

9. Istotne informacje o wlasciwoséciach plastycznych powtok mogty by¢ uzys- 

kane z ich przetoméw. 

Inne uwagi, gtownie o charakterze edytorskim, Recenzent przekazat 

bezposrednio Kandydatowi. 

Wymienione uwagi i inne usterki nie podwazajg mojej pozytywnej oceny 

wartosci naukowej i eksperymentalnej rozprawy doktorskiej mgr inz. Oskara 

Moraczynskiego. Kandydat umiejetnie przeprowadzit bardzo szeroko zakrojone 

badania z wykorzystaniem najnowoczesniejszych metod i technik badan 

materiatow i powtok i osiggnat postawiony cel, tj. wykazat, ze mozliwe jest 

zwiekszenie witasciwosci uzytkowych powiok AISi przez dyspersyjne 

rozproszenie tlenkéw glinu w powtokach wytwarzanych przez magnetronowe 

rozpylanie targetéw z siluminow o sktadzie podeutektycznym i okotoeutek- 

tycznym. 

Whiosek koncowy 

Wykonane badania i wyniki wskazujg, ze mozliwe jest osadzenie na stalach 

twardych powlok z siluminéw o sktadach podeutektycznych i okotoeutek- 

tycznych o zwiekszonych wiasciwosciach uzytkowych metodg rozpylania 

magnetronowego targetoéw AlSi, co oznacza osiggniecie przez Kandydata celu 

rozprawy oraz potwierdzenie jej tezy. Biorgc powyzsze pod uwage stwierdzam, 

ze rozprawa doktorska mgr inz. Oskara Moraczynskiego pt. ,Powtoki AlSi - rola 

tlenu jako gazu reaktywnego w ksztaftowaniu cech powtok w procesie PVD 

magnetronowego rozpylania” spetnia wymagania podane w art. 187 ustawy z 

dnia 20 lipca 2018r. — Prawo o szkolnictwie wyzszym i nauce (t.j. Dz. U. z 2020 

roku poz. 85, z pdzn. zm.) i stawiam wniosek o dopuszczenie jej do publicznej 

obrony. 
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