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RECENZJA
rozprawy doktorskiej mgr inz. Matgorzaty Osadnik
pt.: ,Fizykochemiczne wlasciwosci materiatu stopowego na bazie molibdenu

z dodatkiem renu wytwarzanego technikami metalurgii proszkéw”

Recenzje sporzadzono na podstawie pisma Pani Profesor dr hab. inz. Marii
Sozanskiej, Przewodniczacej Rady Dyscypliny Inzynieria Materialowa Politechniki
Slaskiej, z dnia 25.09.2023 r., zgodnie z Ustawa z dnia 14 marca 2003 r. o stopniach

naukowych i tytule naukowym oraz stopniach i tytule w zakresie sztuki.

1. Charakterystyka pracy

Przedstawiona do recenzji rozprawa doktorska mgr inz. Matgorzaty Osadnik pt.
,Fizykochemiczne wtasciwosci materiatu stopowego na bazie molibdenu z dodatkiem
renu wytwarzanego technikami metalurgii proszkéw” dotyczy opracowania
materiatu stopowego w postaci proszku molibdenu z dodatkiem renu, metodami
mechanicznymi i fizykochemicznymi, tak aby morfologia proszku umozliwiata
wytwarzanie powlok ochronnych metoda natrysku plazmowego.

Rozprawa doktorska mgr inz. Matgorzaty Osadnik liczy 117 stron i zostata
napisana w klasycznym ukladzie, tj. obejmuje cze$¢ teoretyczna oraz czes$é
doswiadczalna, zawierajaca opis badan wtasnych oraz wyniki badan. W pierwszej
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czesci, autorka skupita sig¢ na opisie wtasciwosci, zastosowan dwdéch pierwiastkow
molibdenu i renu oraz charakterystyce stopow tych pierwiastkow i analizie
sktadnikéow uktadu podwodjnego molibden-ren. W czesci tej scharakteryzowane
zostaly rOwniez parametry wytwarzania metalurgia proszkow, stopéw molibden-ren
w postaci zarowno materiatow litych jak i proszkowych. Autorka opisata rowniez
proces natryskiwania plazmowego APS, wskazujac na potencjal tej metody
w obszarze formowania powtok z wykorzystaniem materiatu powtokowego w postaci
proszku. Autorka szczegdtowo opisuje wpltyw ksztattu, morfologii i wielkosci uzytych
proszkéw na tworzacy sie powtoke oraz wskazuje na role zastosowanych proszkéw
w samym procesie natrysku cieplnego APS.

W podsumowaniu czgsci teoretycznej rozprawy doktorskiej mgr inz. Matgorzata
Osadnik stwierdza, ze istnieje niewystarczajaca ilos¢ dostepnych pozycji
literaturowych dotyczacych wytwarzania materialéw proszkowych ze stopéw
molibden-ren, szczegdlnie o morfologii umozliwiajacej zastosowanie takiego
materiatu jako powlokotwoérczego. Jednoczesnie niewiele doniesien literaturowych
jest na temat otrzymywania proszkow stopowych metoda redukcji soli renu
w obecnosci molibdenu. Autorka wskazuje wigc te tematyke badawcza jako nowosc.
Istotna nowoscia wedlug mgr inz. Malgorzaty Osadnik jest rowniez zastosowanie
proszkow molibdenowo-renowych w procesie natryskiwania cieplnego oraz
charakterystyka struktury i wlasciwosci tak otrzymanych powtok.

W drugiej czesci rozprawy zwigzanej z wynikami badan, Autorka przedstawia
cel pracy, ktérym jest wytworzenie proszku stopowego na bazie molibdenu
z dodatkiem renu o wtasciwosciach technologicznych umozliwiajacych zastosowanie
go jako materialu powltokotwodrczego w procesie natrysku plazmowego. Proszek
stopowy wytworzony ma by¢ metodami mechanicznymi i fizykochemicznymi,
wpisujacymi si¢ w technologie metalurgii proszkéw. Autorka stawia teze, ze mozliwe
jest otrzymanie materialu na osnowie molibdenu modyfikowanego renem w postaci
proszku bez koniecznosci stosowania wysokotemperaturowych proceséw topienia

i spiekania, oraz zastosowanie go jako efektywnego materiatu powltokotwdérczego
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celem wytwarzania natryskiwanych plazmowo powlok ochronnych typu Mo-Re.
Postawiong teze zamierza zrealizowa¢ wykorzystujac dwie rézne technologie: proces
mechanicznego mielenia czystych sktadnikéw metalicznych molibdenu i renu oraz
faczenie molibdenu z renem na drodze fizykochemicznej wykorzystujac, jako zrédio
renu — renian (VII) amonu NHiReOs. W czesci dotyczacej metodyki badan,
Doktorantka charakteryzowata proszki molibdenu, renu oraz renian (VII) amonu
iopisala wykorzystane metody technologiczne, scharakteryzowata réwniez
wykorzystane w pracy metody badawcze. W czesci dotyczacej wynikow badan
znalazly si¢ charakterystyka fazowa i mikrostrukturalna materiatéw proszkowych
wytworzonych zaréwno metoda mechanicznej syntezy jak i metoda fizykochemiczna.
W kolejnym rozdziale mgr inz. Matgorzata Osadnik przedstawita wptyw obrdébki
cieplnej na sktad fazowy i mikrostrukture¢ wytworzonych materialéw proszkowych
rowniez z podzialem na dwie metody technologiczne. W ostatnim rozdziale
dotyczacym wynikéw badan, Doktorantka przedstawia opis wytworzonych powtok
Mo-Re natryskiwanych cieplnie metoda APS i ich charakterystyke pod wzgledem
fazowym i mikrostrukturalnym. W rozdziale tym przedstawia réwniez wplyw
krzemowania dyfuzyjnego zastosowanego w celu poprawy odpornosci na utlenienie
na struktur¢ oraz oceng odpornosci na utlenianie powlok po dodatkowym
krzemowaniu. Kazdy ztrzech rozdzialéw dotyczacych wynikéw badan jest
zwienczony podsumowaniem, w ktérym mgr inz. Matgorzata Osadnik prezentuje
najistotniejsze wyniki oraz wnioski. Wnioski koncowe znajduja si¢ rowniez na konicu

rozprawy.

2. Ocena pracy

Rozprawa doktorska mgr inz. Malgorzaty Osadnik zostata napisana w uktadzie
klasycznym: zawiera wstep teoretyczny, cel i tez¢ pracy oraz wyniki badan. Pomimo
tradycyjnego ukladu pracy, zabraklo w niej krétkiego wstepu, ktéry wprowadzitby

w temat pracy. To krotkie wprowadzenie juz na poczatku pracy pozwala na
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naszkicowanie celowosci pracy na tle rozwoju technicznego materiatéw i ich
zastosowan z jednoczesnym ustaleniem potrzeb przemystu oraz wyodrebnieniem
problemu naukowego. Gdyby nie zamieszczone na samym poczatku rozprawy
streszczenie czytelnik nie wiedzialby w jakim celu zamieszczone sa poszczegdlne
rozdzialy w czesci teoretycznej.

W rozdziale podsumowujacym czes¢ teoretyczng, w ktorej znalazta sie analiza
literatury, Autorka zwigzle przedstawia problemy badawcze, ktére stanowia element
nowosci. W drugiej czesci podsumowania przedstawione sa mozliwosci aplikacyjne
powtok molibdenowo-renowych wytworzonych metoda APS. Autorka wskazuje tu
na przemyst szklarski oraz sygnalizuje w tym miejscu problem zwigzany z erozja
komponentéw w zaktadach przetworstwa stopionego szkta. Te aspekty nie zostaty
wczesniej w ogole opisane w czesci teoretycznej, a mogtyby si¢ znalez¢ w osobnym
rozdziale lub zosta¢ przedstawione we wstepie. Powstataby wtedy spdjna historia.
Podsumowujac, czes¢ teoretyczna — analiza literaturowa wystarczajaco opisuje stan
wiedzy istniejacy obecnie.

W' czgsci doswiadczalnej, Autorka przedstawia wyniki badann powiazane
z postawiona teza. Stosuje dwie drogi na etapie otrzymywania proszku Mo-Re.
Dokonuje charakterystyki mieszanek proszkowych otrzymanych przy réznych
parametrach procesu wytwarzania, uwzgledniajac przy tym analiz¢ sktadu fazowego
i chemicznego, wyznaczenie powierzchni wlasciwej, oraz wielkosci krystalitow czy
gestos¢. Doktorantka wykazuje si¢ znajomoscig nowoczesnych technik badawczych
oraz zdolnoscia analizy i interpretacji wynikow.

Analiza tresci rozprawy mgr inz. Malgorzaty Osadnik pozwala stwierdzi¢, ze
spelnione zostaly zatozone cele realizowanych zadan badawczych, zaréwno
w zakresie wytworzenia i charakterystyki mieszanek proszkowych, dalej w zakresie
wplywu obrébki cieplnej na sktad fazowy i mikrostrukture wytworzonych
materialow proszkowych oraz w zakresie wytworzenia powlok metoda natrysku
plazmowego. Przyjety sposob dyskusji oraz jej prowadzenie przez Doktorantke sg na

dobrym poziomie. Autorka prawidlowo wyodrebniata na danym, wykonywanym
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etapie pracy gléwne wyniki badan, niezbedne do dalszej kontynuacji pracy i kolejnego
jej etapu. Kazdy z rozdzialéw czesci doswiadczalnej =zakonczony zostat
podsumowaniem, w ktérym wykazano najistotniejsze wyniki, co pozwolito na ptynne
przejscie do kolejnych rozdziatow.

Rozprawa doktorska mgr inz. Malgorzaty Osadnik napisana jest jezykiem
zrozumiatym i poprawnym. Opisy rysunkow i tabel sa w wigkszosci wtasciwe.
Ilustracje i rysunki sa w wiekszosci starannie przygotowane i dobrej jakosci, choc jest
kilka wyjatkow np. rys. 1-1 lub 3-42. Rysunki przedstawiajace dyfraktogramy sa
rowniez przygotowane w roznej jakosci i na cztery sposoby (porownaj np. rys. 2-2, 3-
1, 3-30 i 3-51). Szkoda, ze Doktorantka nie pokusita si¢ o ujednolicenie
prezentowanych wynikow analiz fazowych.

W spisie literatury zamieszczono 95 pozycji. Cytowana literatura jest wlasciwa.
Natomiast sam spis mogtby by¢ przygotowany w staranniejszy sposob, np.: przy
odnoszeniu si¢ do stron internetowych zabraklo podania daty dostepu do tresci
(pozygje [9], [18], [57], [73]); w pozycji literaturowej [37] zabrakto daty wydania
i wydawnictwa. Autorka nie zastosowata réwniez spdjnosci edytorskiej w spisie
literatury: niektore pozycje zawieraja pelne imiona i nazwiska autorow, niektére
skroty imienia wstawione badz przed, badz za nazwiskiem; niektére pozycje
literaturowe lub ich fragmenty sa podkreslone; zastosowane formatowanie do pozycji
[68] jest inne niz pozostata czesc.

Niestety Autorka nie unikneta réwniez btedéw edytorskich oraz niewtasciwego
zapisu wynikow:

1. Na stronie 28, gestos¢ renu podana zostata z doktadnoscia do dwdch miejsc po
przecinku, natomiast gestos¢ molibdenu — z doktadnoscia do czterech miejsc.

2. Autorka stosuje rézny zapis jednostek po wartosciach numerycznych. Na
przyklad na stronie 34 (w ostatnim akapicie) jednostki godziny oraz stopni

Celsjusza, raz zapisane sa oddzielone spacjg, innym razem bez spacji, lub na

stronie 44 (rowniez ostatni akapit) — ,10 um” zapisane jest ze spacja, a dalej

Strona5z9



,1um” bez spacji. Wiasciwy zapis to zapis jednostki oddzielonej odstgpem
(spacja) od wartosci numerycznej.

Na stronie 37 znajduje si¢ niezrozumialy zapis liczbowy, cytuje: ,Dla zakresu
pomiarowego: od 0,10 do 504,0lum stosuje si¢ metode obliczeniowa
Fraunhofera” — koniec cytatu.

Na stronie 38, cytuje ,K stata, ktora przy zatozeniu prawie kulistego ksztattu
krystalitow i stosowaniu szerokosci catkowych linii ma wartos¢ 1.15.” koniec
cytatu — Autorka stosuje zapis wartosci utamkowych po kropce, cho¢ w wigkszej
czesci pracy stosuje wlasciwy zapis po przecinku.

Wielokrotnie Autorka nie podaje w podpisie tabel dotyczacych ilosciowego
sktadu fazowego, czy jest to sktad masowy, atomowy czy objetosciowy.

Na stronie 86 znajduje si¢ rysunek 3-47 z podpisem: Mikrostruktura warstwy
MoRel5 na podlozu cermetalicznym b) rentgenowskie mapy rozkladu
pierwiastkow (pow. 600x). Niestety mapy sa nie opisane, nie ma rowniez
podpunktu b.

W rozdziatach 3.3.2 oraz 3.3.3, pomylona zostata numeracja rysunkow w tekscie,
co utrudnia analize wynikow Dodatkowo na rysunku 3-63 podano sklad
chemiczny dla obszaru 1 i obszaru 2, a oznaczono na zdjeciu 3 obszary
z oznaczeniem 2 i dwa obszary z oznaczeniem 1. Jesli jest to wartos¢ $rednia,
Doktorantka wykazata si¢ tu pewng niekonsekwencja w prezentacji wynikow.
Wielokrotnie, szczegdlnie w konicowej czesci rozprawy, brakuje kropek na koncu
zdania, brakuje spacji lub jest ich w nadmiarze.

Btedy te nie wptywaja na poziom merytoryczny pracy, a prawdopodobnie moga

wynikac z wielosci wynikow.

Analiza tre$ci rozprawy wykazata réwniez pewne niekonsekwengje i drobne

niedociagniecia w redakcji rozprawy, co pokazuja nastepujace uwagi:

W catej pracy, Autorka uzywa czterdziesci cztery razy stowa ,wlasciwosci”, ale
jednoczesénie osiem razy stowa ,wtasnosci”. Wilasciwe byloby zastosowanie

tylko jednej nomenklatury.
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W catej pracy, Autorka uzywa 166 razy stowa ,powloka” i 93 razy stowa
,warstwa”. W przypadku stow ,powloka” i ,warstwa” stosowanie zamiennie
tych terminéw jest niedopuszczalne, poniewaz kazde z nich z definicji oznacza
cos innego.

W rozdziale 2.3. Charakterystyka metod badawczych, Doktorantka opisata na
czym polega mikroanaliza rentgenowska z dyspersja energii i dlugosci fali i jaki
sprzet zostal uzyty, niestety nie przedstawita jakie parametry zostaly
zastosowane podczas analizy, np. napigcie przyspieszajace czy prad wiazki
i ktérego rodzaju dyspersja (metoda EDS czy WDS) zostata zastosowana
w poszczegolnych badaniach. W tym samym rozdziale Autorka nie podaje
informacji o rodzaju uzytego mikroskopu elektronowego do obrazowania
badanych materialéw i parametréw obrazowania. Zaznacza, tylko ze
obrazowanie wykonano wykorzystujac elektrony wtorne, co jest czesciowo
zgodne z prawda - wigkszos¢ zdje¢ zostata tak wykonana. Natomiast na
wszystkich mapach rozmieszczenia powierzchniowego pierwiastkow zdjgcia
wykonane sg w kontrascie kompozycyjnym z uzyciem elektronéw wstecznie
rozproszonych. Podobnie zdjecia mikrostruktur powtok rowniez wykonane sa
w kontrascie kompozycyjnym. I tej informacji niestety zabraklo w opisie metod
badawczych, ale rowniez zabrakio w podpisach wigkszosci rysunkow.

Powyzsze uwagi maja charakter informacyjny i maja zwroci¢ uwage Doktorantki

na wieksza precyzje w opisie procedury badawczej oraz stosowanej nomenklatury

w swoich kolejnych pracach. Chcialabym prosi¢ Autorke o wyjasnienie czy

omodwienie ponizszych kwestii:

59

Pomimo tego, ze mieszanki proszkowe wytworzone metoda mechanicznej
syntezy zostaly odrzucone w kolejnym etapie do stosowania ich jako materiat
powlokowy, prosze o wyjasnienie informacji znajdujacych si¢ w ostatnim
akapicie na stronnie 38. Jak Doktorantka ttumaczy zaleznos¢ otrzymanych

wartosci wielkosci krystalitow od zastosowanych czaséw mielenia. Uwaga
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dodatkowa: przedstawione tu w opisie wartosci wielkosci krystalitow nie
koresponduja z wartosciami przywotywanej tabeli 3.1.

2. Prosze o wyjasnienie tresci zawartych w tabeli 3.3 dotyczacej sktadow mieszanek
wyjsciowych stosowanych w metodzie fizykochemicznej. Podane sktady
procentowe nie sumuja si¢ do 100%. Jesli te udzialy procentowe liczone sa
w stosunku do jakiegos sktadnika mieszanki, nie zostato to w klarowny sposéb
przedstawione.

3. W rozdziale 3.2 Wplyw obrébki cieplnej na sktad fazowy i mikrostrukture
wytworzonych materialéw proszkowych, Autorka zastosowata taka sama
temperature wygrzewania 1150 °C dla obu wariantéw mieszanek proszkowych,
stosuje natomiast rézne czasy wygrzewania. Jaka by{a’geneza wytypowania
takich czaséw i dlaczego dla poszczegolnych wariantéw réznia sig one od siebie.

4. W jaki sposob (czy na jakiej podstawie) dobrano parametry energetyczno-
geometryczne stosowane do wytwarzania powlok zawarte w tabeli 3.25.
Wszystkie powyzsze pytania wynikaja z ciekawosci recenzenta i nie wptywajq

na moja oceng jakosci rozprawy.

Whniosek koncowy

Stwierdzam, ze przedstawiona do recenzji rozprawa doktorska wnosi elementy
nowosci do dyscypliny inzynieria materiatlowa.

Przedstawione przeze mnie uwagi oraz komentarze nie wpltywaja na jakos¢
pracy badawczej Autorki. Uwagi te odnosza si¢ do wybranych sformufowan oraz
sposobu przedstawienia niektérych wynikéw badan. Maja one charakter
informacyjny, czy tez dyskusyjny, z intencja zainspirowania Autorki do dalszego
rozwoju naukowego oraz nie zmieniajg pozytywnej oceny catosci rozprawy.

W mojej opinii przedstawiona do recenzji rozprawa doktorska mgr inz.
Matgorzaty Osadnik pt. ,Fizykochemiczne wtasciwosci materialu stopowego na bazie
molibdenu z dodatkiem renu wytwarzanego technikami metalurgii proszkow”
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spetnia ustawowe wymogi stawiane pracom doktorskim. W zwigzku z powyzszym
wnosze do Rady Dyscypliny Inzynieria Materialowa Politechniki Slaskiej o dalsze

procedowanie i o dopuszczenie mgr inz. Matgorzaty Osadnik do publicznej obrony.

Strona9z9



