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Informacje wstepne

Rozprawa doktorska przedstawiona do recenzji zawiera 159 stron. Sktada si¢ z szesciu
rozdziatéw, spisu literatury oraz streszczen. Dwa pierwsze rozdzialy to wstgp i przeglad
literatury - majg charakter wprowadzajacy w zagadnienie. Nast¢pny rozdziat to badania wiasne,
zaczynajacy si¢ od opisania celu i tezy pracy. W dalszej czgsci tego rozdziatu opisano materiat
do badan oraz metodyk¢ badawcza i aparatur¢ pomiarows. W rozdziale czwartym, na 54
stronach, Doktorant przedstawil wilasne wyniki badan. Dalej sa dwa osobne rozdzialy -
podsumowanie i wnioski. Spis literatury zawiera 282 pozycje bibliograficzne. Na konicu pracy
zamieszczone sg streszczenia w jezyku polskim i angielskim.

Recenzowana rozprawa przedstawia badania o charakterze eksperymentalnym,
dotyczy zagadnien zwigzanych z inZynierig materialowg. Doktorant wytworzyl powtoki
krzemkowe w wysokotemperaturowym procesie Pack Cementation na podiozach
molibdenowym i niobowym. Badat strukture i wlasnosci tych powtok oraz okreslit ich wptyw na
ochrong przed wysokotemperaturowa korozjg tlenowa.

Problem badawczy teza i cele pracy

Doktorant po przeprowadzeniu wnikliwego przegladu literatury oraz po wykonaniu
badan wiasnych postawit teze: ,, Dyfuzyjne warstwy krzemkowe wytwarzane w procesie pack
cementation na podlozu molibdenowym lub niobowym sq skutecznym rozwigzaniem
zabezpieczenia powierzchni stopéw Mo i/lub Nb przed wysokotemperaturowg korozjg
tlenowq.”.

Aby potwierdzi¢ tak sformulowang teze Doktorant postawil sobie i zrealizowal
nastgpujace cele:

Biuro Dziekana

"pfynefo dnia



1. Wybér materiatu do badan, ktéry moze by¢ przeznaczony na budowe komory spalania
silnika rakietowego, ktory bedzie charakteryzowatl si¢ zarowytrzymatoscia i odpornoscia na
wysokotemperaturowe utlenianie.

2. Wybér metody wytwarzania warstw, ktore beda barierami chemicznymi oraz beda
zabezpieczaly podtoza przed wysokotemperturowym utlenianiem.

3. Zbadanie struktury i wiasciwosci mechanicznych warstw krzemkowych o réznej grubosci.

4. Zaprojektowanie i budowa stanowiska oraz przeprowadzenie badan wysokotempera-

turowych.

Podjeta tematyke rozprawy uwazam za nowatorska i wazng, w aspekcie
poznawczym jak i utylitarnym, dlatego wybor jej oceniam pozytywnie.

Wklad Autora

Ponizej przedstawiono wykaz najistotniejszych aspektow rozprawy wraz z moimi
opiniami na ich temat, ktére obejmuja réwniez komentarze o “charakterze krytycznym
i polemicznym. Najwazniejsze osiagnigcia Doktoranta, w poszczegélnych czgéciach pracy,
zostaty wyr6znione w tekscie.

W czegsci wstepnej (rozdziat 1) Doktorant dokonat obszernego wprowadzenia do tematyki
rozprawy. W przegladzie literatury przedstawil metody oraz techniki wytwarzania metali
wysokotopliwych i ich stopéw. Opisal konwencjonalng metodg krystalizacji z fazy cieklej oraz
metody metalurgii proszkéw metali wysokotopliwych, przedstawit tez specyfike najnowszych
technologii, takich jak spiekanie metoda plazmowa oraz technologie druku 3D. Dokonat
zestawienia wybranych stopow Mo i Nb podajac ich oznaczenia i skiad chemiczny. Opisat
strukturg, wybrane wiasnosci molibdenu i niobu, a takze innych metali i stopéw zarodpornych,
pod katem ich zastosowania w ekologicznych napedach rakietowych wykorzystujacych 98%
nadlenek wodoru. Scharakteryzowal odpornos$¢ na utlenianie molibdenu i niobu. Opisat etapy
oraz przedstawit charakterystki utleniania w funkcji temperatury i czasu. Wymienit metody
modyfikacji warstwy wierzchniej molibdenu i niobu. Opisal techniki obrébki cieplno-
chemicznej stosowane do wytwarzania warstw krzemkowych. Swoja uwage skupit przede
wszystkim na technice kontaktowo-gazowej (Pack Cementation). Przeanalizowat tez problem
utleniania tzw. pestingu wplywajacego na rozwdj peknigé w warstwie wierzchniej potwok
krzemkowych wytwarzanych na Mo i Nb. Okre$lit jakie wymagania powinny spetnia¢ powloki
krzemkowe aby stanowily skuteczng ochron¢ przed utlenianiem wyskotemperaturowym.
Oméwit powloki kompozytowe typu Thermal Barrier Coating (TBC) o budowie warstwowej.
W zakonczeniu czgsci teoretycznej Doktorant podat przyklady mozliwych aplikacji warstw
krzemkowych w silnikach rakietowych, przemystowych uktadach spalania oraz wyposazeniu
piecow przemystowych, gdzie mogtaby by¢ wykorzystana odporno$¢ na wysokotempertaurowe
utlenianie tych warstw.

Przeglad literatury jest obszerny i wnikliwy, poparty duzg liczbg pozycji bibligraficznych,
co $wiadezy o dobrym przygotowaniu merytorycznym Doktoranta do tematyki podjetej
W pracy.

Uwagi:




* Przedstawione w tabeli 2 metody otrzymywania proszkoéw w wigkszosci nie dotycza metali
wysokotopliwych, co tematycznie odbiega od tytutu podrozdziatu 2.1.

e Informacja (str. 27), ze metale krystalizujgce w sieci A2 przestrzennie centrowanej
charakteryzuja si¢ brakiem ptaszczyzn poslizgu jest mylne. Wzdtuz plaszczyzn, nalezacych
do rodziny {110}, {112}, {123} wystepujacych w sieci A2, mozliwe sa poslizgi. Trudnos¢
w odksztalceniu na zimno Mo i Nb mozna tlumaczyé z wysoka wartoscia krytycznego
naprezenia scinajgcego (dla Mo 50-70 MPa, dla Nb ok. 18 MPa) oraz niskg temperaturg
progu kruchosci.

® Przytoczony w czgsci teoretycznej rys. 5 - jest to odniesienie do wynikow badan wiasnych
bez podania zrédla gdzie te wyniki byty publikowane. Tekst w czgsci teoretycznej na str. 52
(wersy 1-6 od dotu) oraz rys. 24, to réwniez odniesienia do wynikéw badan wlasnych.

* Na koficu tego rozdziatu brakuje podsumowania z wnioskami wynikajagcymi z przegladu
literatury. Przemyslenia takie znajduja si¢ w nastgpnym rozdziale — przy opisie
realizowanych celow.

e W pracy wystepuje niewielka liczba blgdow redakcyjnych — zbiorcza ich lista znajduje si¢
w dalszej czgsci niniejszej recenz;ji.

Rozdziat 3 badania wlasne, zaczyna si¢ od opisu celu i tezy pracy. W tekscie doszukaé
si¢ mozna Kkilku celow, ktére byly realizowane. S3 one poparte wnioskami z analizy
literatury oraz opisany zostal sposéb ich realizacji. Zamierzenia Doktoranta bylyby
czytelniejsze gdyby realizowane cele byly uporzadkowane np. w postaci punktow.

W dalszej czgsci (rozdziat 3.2) znajduje si¢ uzasadnienie wyboru czystego molibdenu
i niobu, jako materialu do badan. Zamieszczony opis struktury tych materialdw nie jest
poparty obrazami metalograficznymi.

W rozdziale 3.3 metodyka badawcza i aparatura pomiarowa Doktorant opisuje po kolei
realizowane zadania badawcze, z opisem czynnosci, uzytych urzadzen oraz nowoczesnej
i zaawansowanej aparatury badawczo-pomiarowej. Wyszczegdlnienie aparatury badawczej
wraz z podaniem mozliwych zakresow pomiarowych, jej przeznaczenia oraz szczegdltéw
metodycznych  byloby wskazane. Zamieszczenie tylko fotografii  stanowisk do
wysokotemperaturowego utleniania (rys. 29 i 30) jest malo przydatne. Dodatkowe schematy
z wyszczegolnieniem i opisem poszczegélnych elementow tych stanowisk bylyby bardziej
czytelne. Nalezy podkresli¢, Ze stanowisko badawcze do wysokotemperaturowego
utleniania (rys. 30) bylo zaprojektowane i wykonane przez Doktoranta.

Uwagi:

e Brakuje szczeg6tow i parametréw technologicznych procesu krzemowania probek Mo i Nb —
wtabeli 7 zamieszczono jedynie informacje odnosnie spodziewanej grubosci warstw
wytworzonych w trzech wariantach.

W czwartym rozdziale Doktorant przedstawil wyniki badan i ich interpretacje.

W rozdziale 4.1 na podstawie analizy topografii powierzchni warstwy krzemkowe;j
z uzyciem mikroskopu skaningowego Doktorant wykryl peknigcia na powierzchni warstw
krzemkowych wytworzonych na podtozach Mo i Nb. W oparciu o analiz¢ literatury wskazal
mozliwe przyczyny ich powstawania, a mianowicie naprezenia cieplne pomig¢dzy warstwa
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3 i metalicznym podlozem w trakcie chlodzenia prébek po procesie Pack
Cementation oraz duza réznica temperatury przejScia w stan kruchy pomiedzy warstwg
krzemkowa i podlozem. Dalej w dyskusji wynikéw (str. 68) Autor podaje propozycje
ograniczenia powstawania peknig¢ w warstwie krzemkowej poprzez modyfikacje¢ procesu
Pack Cementation. W metodyce nie ma jednak podanych podstawowych parametréw tego

krzemkow

procesu.
W rozdziale 4.2 na podstawie badan sktadu chemicznego z wykorzystaniem mikroanalizy

rentgenowskiej EDS Doktorant potwierdzil wystepowanie krzemu i metali podlozy

w wytworzonych metoda Pack Cementation warstwach krzemkowych. Wykazal, ze sklad

tych warstw jest niezalezny od ich grubosci.

Uwagi:

e Dobrze by bylo w tabeli 8 zamiesci¢, dla poréwnania, réwniez obrazy powierzchni probek
podtozy Mo i Nb bez warstw krzemkowych.

e Stwierdzenie (str. 68), ze krzemek molibdenu MoSi, o sieci tetragonalnej A2 jest mniej
podatny na odksztalcenia od krzemku niobu NbSi, o strukturze sie¢i A3 nie jest uzasadnione.
W sieci A3 wystepujg tylko 3 systemy latwych poslizgéw, natomiast w sieci A2 takich
systemow moze by¢ 12 i wigcej, co Swiadczy o lepszej podatnosci na odksztalcenia
plastyczne.

e W dyskusji (str. 69) odnosnie sktadu warstwy krzemkowej na molibdenie (tab. 9), podanie
proporcji Si:Mo - jako 2:1, jest przesadnie zgrubnym przyblizeniem. Proporcja ta
w rzeczywistosci wynosi 2,7:1. Proporcja sktadu Si:Nb w warstwie krzemkowej na niobie
wynosi 2,4:1 i jest blizsza do podawanej proporcji 2:1.

e Prezentowanie wszystkich widm z analizy EDS (rys. 34, 37, 40, 43, 46 i 49) wraz ze skladem
chemicznym, gdy wczesniej podano zestawienie wynikow tych badan w tabeli 9, wydaje si¢
zbednym powtdrzeniem. Obrazy topografii warstw zamieszone w tabeli 8 powielone s3
rdwniez na rysunkach 33a, 36a, 39a, 42a, 45a, 48a — niepotrzebnie zwigksza to objetosé

pracy.

W rozdziatach 4.2 i 4.3 na podstawie obserwacji mikroskopowych przekrojow
poprzecznych warstw krzemkowych wytworzonych na Mo i Nb Doktorant okreslil ich
budowe¢ jako kolumnowag, charakterystyczna dla opisywanych w literaturze powlok TBC.
Zauwazyl, ze wraz ze wzrostem grubosci warstw krzemkowych nastepuje wzrost wielkosci
ich ziaren. Podczas obserwacji SEM Doktorant zbadal budowe oraz grubos$¢ warstw
przejScowych powloka - podloze. Przeanalizowal zaobserwowane w warstwach
krzemkowych prostopadle i réwnolegle do podlozy peknigcia. Zbadal, ze niektére peknigcia
prostopadfe siggaty do podlozy i moga one wplywaé na ograniczenie ochrony podioza przed
dzialaniem agresywnego srodowiska utleniajacego. Ocenil, ze peknigcia réwnolegle nie
wystepuja na granicy warstwa - podloze, wigc nie wplywaja na adhezj¢ warstw do podlozy,
maja charakter kohezyjny, pochodzi¢ moga od naprezen wewnatrz warstwy krzemkowe;j.
Uwagi:

e Nie podano metodyki przygotowania przekrojow poprzecznych, ktorych obrazy
zaprezentowano na rys. 51+57 oraz 60+67. Nie ma tez informacji, czy zglady byly trawione i
jakim odczynnikiem.



e W rozdziale 4.3 podano, ze obserwacje SEM prowadzono przy zastosowaniu powigkszen
»10120kX” - domysle¢ si¢ mozna, ze chodzi o powigkszenia 10000% i 20000%. Na obrazach
przekrojow poprzecznych (rys. 52-57) powigkszenia 20000% jednak nie stosowano,
a ponadto uzyte byly tez inne powiekszenia, co utrudnia poréwnywanie budowy warstwy
krzemkowej dla réznych préobek.

Na przekrojach poprzecznych warstw krzemkowych Dokotorant zmierzyl ich twardosé
(rozdzial 4.4). Zauwazyt, ze twardosé warstw krzemkowych wytworzonych na molibdenie
oraz krzemie jest zblizona i znacznie przewyzsza twardosé¢ podlozy. Wystepuje bardzo
cienka, lub brak jest strefy, z tagodnym spadkiem twardosci Doktorant thumaczy to, w oparciu
o literaturg, mechanizamami zachodzacymi podczas wzrostu warstwy w procesie krzemowania.
Uwagi:

e Wykrycie zmian twardosci w tak cienkiej strefie przejSciowej warstwa — podloze byloby
mozliwe gdyby odleglos¢ pomigdzy sasiednimi pomiarami byta mniejsza od 12 pm - rys. 28
z metodyki badawczej i

e W tabeli 12 nie podano, jaki byt btad pomiaru twardosci.

Na podstawie pomiardw chropowatosci powierzchni (rozdziat 4.5), za pomoca
laserowego mikroskopu konfokalnego Doktorant ustalil, ze wytworzenie warstw krzemkowych
wplywa na pogorszenie gladkosci powierzchni probek niezaleznie od rodzaju podloza. Na
podstawie danych literaturowych Autor wskazal, ze istnieje mozliwo$¢ obnizenia
chropowatosci np. poprzez modyfikacje cieplna powierzchni warstw krzemkowych.

Uwagi:

e  Watpliwosé budzi przyjety obszar powierzchni 125x125 pm, z ktérej wyznaczano paramtr
Ra. Wedlug zalecen norm PN-ISO 4288 oraz PN-ISO 3274, przy wartosciach parametru Ra
w zakresie 0,2-2 pm, powinno si¢ stosowa¢ odcinek pomiarowy o dtugosci 4 mm.

e Podloza Mo i Nb przygotowywane byly wedlug tej samej procedury tj. szlifowane
w ostatnim etapie na papierze $ciernym o gradacji 1200. Skad wynika ponad dwukrotnie
wyzsza chropowato$¢ podtozy wykonanych z Nb w stosunku do Mo (tabela 13). Dlaczego
podtoza nie byly polerowane?

Po wstepnych testach wysokotemperaturowego utleniania probek Mo i Nb bez powlok
(rozdzial 4.6) Doktorant wykazal, na podstawie obserwacji mikroskopowych
i przeprowadzonych analiz sktadu metoda EDS, Zze na powierzchni powstaly réwnomierne
warstwy tlenkéw tych metali o grubosci 25 pm dla niobu i Spm dla molibdenu, co
wskazuje na lepszg stabilno$¢ tlenkéw niobu wzgledem tlenkéw molibdenu. Na podstawie
badan wstepnych Doktorant ustalit temperatur¢ 1500°C do prob utlenianiana warstw
krzemkowych na stanowisku HVOF, co zostalo opisane w rozdziale 4.7. Probki Mo i Nb bez
warstwy krzemkowej ulegly znacznemu utlenieniu. Prébki z warstwami krzemkowymi
wykazaly znaczng odporno$¢ na wysokotemperaturowe utlenianie w trakcie testu HVOF.
Na podstawie analizy dyfraktograméw z powierzchni utlenianych prébek i dokonana
identyfikacje faz, a takze wykrycie tlenu w analizach EDS, Doktorant potwierdzil powstanie
warstewki SiO; na powierzchni warstw krzemkowych, ktéra mogla wplynaé na ich
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pasywacje. Pomiary temperatury w czasie testow wysokotemperaturowego utleniania

wskazuja, ze powloki krzemkowe stanowig tez dodatkowsy izolacje cieplna.

Uwaga:

e Wyjasnienie (str. 96/97), ze Mo bedzie stwarzal lepszg izolacj¢ cieplng poniewaz posiada
wyzszg przewodnos¢ cieplng od Nb jest mylne (tab. 5). Polepszenie izolacji cieplnej probek
M3 wzgledem N3 nalezatoby raczej odnies¢ do réznicy w przewodnosci cieplnej warstw
krzemko6w molibdenu i krzemkéw niobu.

Na podstwie analizy dyfraktogram6w (rozdziat 4.8) Doktorant dokonal identyfikacji faz
wystepujacych w warstwach krzemkowych wytworzonych na podlozach Mo i Nb.
W warstwie krzemkowej wytorzonej na podiozu Mo zidentyfikowane zostaly fazy MoSi,
i MosSi;. W warstwie krzemkowej na podlozu Nb zidentyfikowano piki od fazy NbSi,.
Wystepowanie tych faz Swiadczy¢ moze o poprawnie przeprowadzonym procesie
krzemowania.

Uwaga:

e Wyjsnienie przyczyn powstania fazy MosSi; oddzialywaniem bodwstzonej tempertury
i atmosfery tlenowej sugerowa¢ moze, ze badania te byly przeprowadzone po testach
wysokotemperaturowego utleniania. Dlatego rozdzial ten powinien by¢ zamieszczony przed
wynikami testow wysokotemperaturowego utleniania.

Z uzyciem elektronowej mikroskopii transmisyjnej (rodzial 4.9) Doktorant
przeprowadzil szczeg6lowg analiz¢ wytworzonych warstw krzemkowych. Zmierzyl grubos¢é
warstw przejSciowych, okreslil wielkos¢ ziaren, strukture, sklad fazowy i chemiczny oraz
przeprowadzil analiz¢ profilowa stezenia pierwiastkéw. Autor wykazal, ze warstwa
przejsciowa w probce M3 wykazuje budowe kolumnows, a wielko$¢ ziaren oszacowal na
200-300 nm. Potwierdzil réwniez sklad fazowy podloza Mo, strefy przejSciowej MosSi; oraz
wierzchniej warstwy krzemkowej MoSi,. Wykazal, ze warstwa przejsciowa w prébce N3
rowniez posiada budow¢ kolumnowg, a wielko$¢ ziaren jest w zakresie 150-300nm.
Potwierdzil réwniez wystepowanie w strefie przejSciowej fazy NbsSi;, a w wierzchniej
warstwie krzemkowej fazy NbSi,.

Uwagi:

e Brak jest odniesien w tekscie do rysunkow 79, 87 przedstawiajacych widma promieniowania
rentgenowskiego dla prébek M3 i N3. Na widmach tych widoczna jest znaczna liczba zliczen
dla miedzi. W tabelach 15 i 16 stgzenia miedzi nie uwzglgdniono - wymaga to wyjasnienia.

e Zmierzona podczas obserwacji TEM grubos¢ 500-700 nm strefy (2) w probce M3 znacznie
odbiega od grubosci 700-1050 nm zmierzonej wczesniej podczas obserwacji SEM (tab. 10).

W rozdziale 4.10 Doktorant poprawnie dobral warunki pomiaréw i wyznaczyl
napre¢zenia szczgtkowe w warstwach krzemkowych na probkach M3 i N3. Wyznaczone
metoda sinz\y naprezenia sg Sciskajace i wynosza odpowiednio dla krzemkéw molibdenu
MoSi; -61,3 MPa i -27,8 MPa dla krzemkéw niobu NbSi,. W oparciu o literatur¢ Doktorant
wykazal, ze obecno$¢ naprezen Sciskajacych w warstwach krzemkowych jest korzystna
i moze przeciwdziala¢ zjawisku ich pekania. Ponadto Doktoarnt wykazal silng anizotropig
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struktury warstw krzemkowych wynikajacg z wystepujacej w nich tekstury krystalitow MoSi,

w probee M3 i krystalitow NbSi, w probee N3.

Uwagi:

¢ Nie podano metodyki pomiaréw wartosci modutu Younga oraz stalej Poissona, zawartych
w tabeli 17. Nie podano tez zrédta tych danych, jezeli pochodzg z literatury.

¢ Rozdzial ten powinien by¢ zamieszczony przed wynikami testow wysokotemperaturowego
utleniania.

Kolejnym rozdziale (4.11) Doktorant opisuje wyniki badan odpornosci erozyjnej
warstw krzemkowych. Z pomiaréw ubytku masy metods wagowa wynika, ze warstwa
krzemkowa na molibdenie wykazuje wyzsza trwalo§¢ od warstwy krzemkowej na niobie.
Jednak odporno$é erozyjna powierzchni podlozy bez warstw krzemkowych jest prawie
trzykrotnie wyzsza niz dla prébek z warstwa krzemkowg. Intensywny proces zuzycia
erozyjnego powierzchni probek M3 i N3 Doktorant przypisuje znacznej kruchosci warstw
krzemkowych w temperaturze pokojowej wynikajacej z ich niskiej temperatury przejscia
w stan kruchy.

Uwagi:

e Nie przedstawiono celowosci badan erozyjnych z punktu widzenia potencjalnego
zastosowania warstw krzemkowych oraz mechanizmoéw ich zuzycia podczas eksploatacji.

e W tabeli 19 nie podano jaki byt rozrzut wynikéw w pomiarach ubytku masy. Obserwacje
Sladow zuzycia erozyjnego przy wigkszych powigkszeniach (SEM) moglyby pomoéc
w wyjasnieniu mechanizméw niszczenia powlok krzemkowych.

e Poréwnujgc zuzycie probek pokrytych i niepokrytych warstwami krzemkowymi po badaniu
odpornosci erozyjnej warto pokaza¢ rowniez profile wytarcia podtozy Mo i Nb bez warstw.

W podsumowaniu (rozdzial 5) znajduje si¢ skrocony opis wynikéw badan wraz
z dodatkowsg dyskusjg Doktoranta i odniesieniami do literatury. W celu potwierdzenia zjawiska
pasywacji krzemkowej warstwy wierzchniej Doktorant przeprowadzit uzupetniajgce badanie
SEM i EDS probki niobowej z warstwg krzemkowa, ktora poddana byta dodatkowym testom
utleniania w temperaturze 1500 °C. W badaniach tych Autor potwierdza, ze tworzgca si¢
warstewka SiO; jest szczelna nawet w obszarach peknigé¢, dowodzac przez to, ze warstwy
krzemkowe stanowig skuteczng ochrong przeciw wysokotemperaturowej korozji tlenowej.
Doktorant przeprowadzil tez dodatkowa analize uzyskanych wynikéw badan oraz w oparciu
o dane materialowe zaczerpnigte z literatury (tab. 20 i 21) podaje potencjalne przyczyny
powstawania peknigé w wytworzonych warstwach krzemkowych oraz proponuje mozliwe
sposoby przeciwdzialania ich powstawaniu.
Za podsumowaniem Doktorant zamiescit 4 zwigzle sformulowane wnioski koficowe.
Uwagi:
e Przeprowadzono badania uzupetniajace na urzadzeniu Gleeble Hydrawedge 380011, ktérego
przeznaczenia i parametréw nie opisano w rozdziale metodyka badan.
e Poruszany i tlumaczony kilkukrotnie przez Doktoranta problem powstawania peknigc
w warstwach krzemkowych mozna sprobowaé wyjasni¢ z uzyciem narzedzi MES, poprzez
symulacje naprezen wystgpujacych we wszystkich strefach od powierzchni warstwy az do
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podloza, przy zmianach i gradientach temperatury. Pomocna moze by¢ praca [64] uj¢ta
w wykazie bibliografii, w ktérej prowadzono min. analiz¢ MES odnosnie rozwoju lokalnych
naprezen i odksztalcen w warstwie wigzace) powloke. Wigkszos¢é danych materiatowych
wejsciowych dotyczacych podiozy i warstw krzemkowych, przydatnych do takiej symulacji,
zawarta jest juz w pracy oraz cytowanych w wykazie literatury publikacjach.

Obszerny spis literatury obejmuje facznie 282 pozycje, gtéwnie artykuty, materiaty
konferencyjne, ksiazki oraz materialy ze stron internetowych. Do wigkszosci publikacji podane
sg adresy doi, co utatwia wglad do nich. Dobér literatury uwazam za wlasciwy i aktualny.
Cze$é rezultatéw przedstawionych w niniejszej rozprawie opublikowana byta w pracy [209]
Doktoranta. Publikacja ta jest indeksowana oraz 2-krotnie cytowana w bazach Web of Science
oraz Scopus, co $wiadezy o aktualno$ci podjetej w pracy tematyki badawcze;j.

Uwaga:
e Pozycje 77 i 225 w spisie literatury to ta sama publikacja.

Uwagi redakcyjne i inne

Rozprawa jest napisana poprawnym jezykiem i z duzg starannoscig o szate graficzng.
Zwykle w tak obszernych opracowaniach znajda si¢ jakie$ bledy. Rowniez i w tym przypadku
pojawity si¢ drobne potknigcia, ktérych wybrane przyktady podano ponizej:

e Znaczna liczba skr6tow i objasnien do nich oraz nazw w jezyku angielskim, z thumaczeniem
wielokrotnie powtarzanym, utrudnia czytanie. Zamieszczenie na poczatku pracy spisu
skrotow i oznaczen byloby ulatwieniem w czytaniu oraz pozwolitoby na ograniczenie liczby
powtdrzen.

e W tekscie pracy do opisu tego samego zjawiska stosowane sg rézne okreslenia:
»wysokotemperaturowa korozja tlenowa”, ,,wysokotemperaturowa oksydacja”, ,,wysoko-
temperaturowe utlenianie” - warto ujednolici¢ nazewnictwo.

e W spisie tresci pominigto rozdziaty 3.2 i 3.3.

e Brakuje kliku odniesien do literatury lub informacji, Zze jest to opracowanie wlasne,
przyktadowo: rys. 1, rys. 9, rys. 10, rys. 21, rys. 23, rys. 25. Réwniez w przedostatnim
akapicie (str. 53), zaczynajagcym si¢ od ,Pierwsza warstwg ...”, brak jest powotania na
materiaty zrédlowe dotyczace opisu sktadowych warstwy TBC.

e Brak jest konsekwencji przy podawaniu miana przy wartosciach liczbowych — stosowane sg
nawiasy kwadratowe, okragle lub ich brakuje.

e Str. 12, tab. 1: Bl¢dnie zapisany wyraz ,,zgubne” — zamiast ,,zgrubne”.

e Str. 21, przedostatni wers: Bl¢dnie zapisany wyraz ,,naobrébce” — zamiast ,,na obrébce”.

e Str. 36, wers 3: Sformutowanie ,,... nastgpuje rozwoj stopéw niobu i molibdenu.. ” jest mato
precyzyjne.

e Str. 49, wersy 3-6 od dotu: Zdanie zaczynajace si¢ od ,.Ze wzgledu... ,, wymaga korekty
stylistycznej poprzez dodanie znakéw interpunkcyjnych.

e Str. 55: Sformutowanie ,,... kompatybilno$¢ chemiczna powloki/warstwy ...”, jest mato
precyzyjne i wymagatoby wyjasnienia.




e Str. 60, ostatni wers: Obcigzenie przy pomiarach twardosci powinno by¢ podane
w jednostkach 50 G, a zgodnie z uktadem SI 0,49N. W tabeli 12 podano wartos¢
stosowanego obcigzenia z jednostka (gf) — nalezy to ujednolicic.

e Str. 61: Brak wyjasnienia do oznaczen ,,d1”, ,,d2” oraz ,,L”.

e Str. 66: Sformulowanie ,,... chropowatg strukturg ...” lepiej byloby zastgpi¢ ... wysoka
chropowato$cig powierzchni ...”.

e Str. 68, pierwszy wiersz: Sformutowanie ,,... strukture powierzchniowa ...” lepiej byloby
zastapié na ,,... topografi¢ powierzchni ...”.

Wymienione uwagi, gléwnie redakcyjne, nie wplywajg na obnizenie ogélnie pozytywnej
oceny opiniowanej rozprawy doktorskiej.

Podsumowanie i wniosek koncowy

Rozprawa cechuje si¢ odpowiednim poziomem merytorycznym, wymaganym w tego
typu pracach. Autor wykazal si¢ biegloscia w praktycznym stosowaniu urzadzen
technologicznych oraz urzadzen do testow wysokotemperaturowych, a takze zlozonej
metodyki z wykorzystaniem nowoczesnej aparatury badawczej. Uzyskane wyniki badan
wlasnych sa oryginalne, wartoSciowe poznawczo i moga mie¢ takze znaczenie aplikacyjne,
co zostalo rowniez dowiedzione. W mojej opinii przedstawiona praca doktorska zasluguje
na pozytywng ocen¢ merytoryczng i formalna.

Na podstawie dokonanej analizy i sformulowanych ocen stwierdzam, ze rozprawa
mgr inz. Radoslawa Szklarka zatytulowana ,,Badanie struktury i wlasnosci krzemkowych
warstw wytworzonych na podlozach molibdenowych i niobowych” w pelni spelnia wymagania
stawiane rozprawom doktorskim przez obowigzujace w tym zakresie przepisy (art. 13 ust.
1 Ustawy z dnia 14.03.2003 r. o stopniach naukowych i tytule naukowym oraz o stopniach
i tytule w zakresie sztuki - Dz. U. z dnia 21.06.2016 r., poz. 882) i moze stanowi¢ podstawe
do nadania Autorowi stopnia naukowego doktora nauk technicznych w dyscyplinie
Inzynieria Materialowa. Moze by¢, zatem dopuszczona do publicznej obrony.
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